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Spos6b otrzymywania srodka do barwienia wldkien pochodzenia roslinnego,
poliamidu, papieru oraz skéry

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania $rodka do barwienia wiékien pochodzenia
roslinnego, poliamidu, papieru oraz skory zawierajacego mieszaning nowych tetrakisazowych
barwnikéw pochodnych stilbenu o ogdlnych wzorach 1, 21 3, w ktérych A oznacza resztg sktadnika
czynno-biernego typu monoacetylowych lub monooksalilowych pochodnych m-fenyleno- lub
m-toluenodwuaminy, B oznacza reszt¢ kwasu aminonaftolosulfonowego lub ~dwusulfonowego, a
B+ oznacza reszt¢ sktadnika biernego pochodnego benzenu, jak np. m-fenylenodwuamina i jej
pochodne, fenol, rezorcyna lub m-aminofenol. Otrzymywany sposobem wedtug wynalazku srodek
do barwienia barwi wiékna pochodzenia roslinnego, poliamid, papier oraz skore, w zaleznosci od
uzytych sktadnikéw biernych i ich stosunku ilo§ciowego, na kolory granatowy lub brunatny o
réznych odcieniach. ,

Sposobem wedtug wynalazku tetrazuje si¢ kwas 4,4'-dwuaminostilbeno-2,2'-dwusulfonowy i
sprz¢ga otrzymany zwiazek tetrazoniowy z monoacetylowa lub monooksalilowa pochodng
m-fenyleno- badZ m-toluenodwuaminy, a uzyskany barwnik o ogélnym wzorze 4, w ktérym A ma
wyzej podane znaczenie, tetrazuje si¢ i sprzega wytworzony zwiazek tetrazoniowy z mieszaning
kwasu aminonaftolosulfonowego lub ~dwusulfonowego z jednym spos$réd nastepujacych sktadni-
kow biernych pochodnych benzenu: m-fenylenodwuaming lub jej pochodna, rezorcyng, fenolem
lub m-aminofenolem. Proces tetrazowania barwnika o wzorze 4 prowadzi si¢ w srodowisku po
reakcji jego syntezy lub po wydzieleniu tego barwnika.

Za pomocg §rodka do barwienia otrzymywanego sposobem wedtug wynalazku uzyskuje si¢ na
wldknach pochodzenia roslinnego, poliamidzie, papierze oraz skorze wybarwienia odznaczajace
si¢ dobrymi odporno$ciami na czynniki mokre i na $wiatto. Srodek ten moze zastgpowacé znane i
stosowane dotychczas granaty i brunaty oparte na kancerogennej benzydynie.

Wynalazek ilustruja nastgpujace przyktady, w ktdrych czeéci i procenty oznaczajg czesci i
procenty wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza:
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Przyktad I 18,5 czgéci (0,05 mola) kwasu 4,4'-dwuaminostitbeno-2,2'-dwusulfonowego w
postaci soli sodowej rozpuszcza si¢ w 200 cz¢$ciach objgtosciowych wody i dodaje do otrzymanego
roztworu 50 czgéci lodu, uzyskujac w ten sposéb temperature 2°. Nastepnie dodaje si¢ 35 czgéci
objetosciowych 30% kwasu solnego, po czym wypada osad, a temperatura §rodowiska osigga 8°. W
tych warunkach tetrazuje si¢, dodajac stopniowo 25 cz¢sci objgtosciowych 4 n azotynu sodowego.
Temperatura Srodowiska podnosi si¢ do 14-15°. Nadmiar kwasu azotawego kontroluje si¢ papier-
kiem jodoskrobiowym, a kwasowos¢ Srodowiska — papierkiem Kongo. Oddziclnie rozpuszcza si¢
15 czeéci 3-aminoacetyloaniliny w 300 czgéciach objgtosciowych wody w temperaturze 40° i dodaje
uzyskany roztwor skiadnika biernego do otrzymanej opisanym wyzej sposobem zawicsiny tetrazo-

. zwigzku kwasu 4,4'-dwuaminostilbeno-2,2'-dwusulfonowego. Temperatura masy reakcyjnej 0sig-

* ga 20°. Octanem sodu ustala si¢ pH $rodowiska na 2,5, po uptywie 2 godzin dodaje si¢ sody do pH 5,

“a.po uplywie nastgpnych 2 godzin podwyzsza si¢ pH roztworem sody do 7,5. Nadmiar skladnika
biernego kontroluje si¢ zdwuazowang p-nitroaniling. Po 12 godzinach wydziela si¢ barwnik
disazowy przez wysolenie i odsjcza.

Past¢ barwnika disazowego umieszcza si¢ w 500 czgsciach objetoéciowych wody i miesza do
uzyskania jednorodnej zawiesiny, po czym dodaje si¢ 40 czgsci objetosciowych 30% kwasu solnego
1 200 czesci lodu i tetrazuje za pomoca 25 czg¢$ci objetosciowych 4 n azotynu sodowego. Reakcje
tetrazowania prowadzi si¢ w temperaturze 5°. Przebieg reakcji kontroluje si¢ papierkiem jodoskro-
biowym na obecno$¢ kwasu azotawego, a papierkiem Kongo na kwasowos$¢. Oddzielnie rozpu-
szcza si¢ 8,2 czgsci m—-aminofenolu i 6,0 czgéci kwasu 2-amino—8-naftolo—6-sulfonowego w 100
czgsciach objetosciowych wody z dodatkiem 25 czeéci sody. Do tego roztworu dodaje si¢ mas¢
zawierajaca tetrazowany barwnik disazowy, kontrolujac obecnos¢ sktadnika biernego. Tempera-
tura sprzegania wynosi 5°. Po 12 godzinach barwnik tetrakisazowy wydziela si¢ przez wysolenie,
odsacza i suszy. Otrzymuje si¢ 58 czesci barwnika, barwigcego widkna pochodzenia roslinnego,
poliamid, papier i skér¢ na kolor brunatny.

Przyktad II. Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przykladzie I, stosujac zamiast 3-aminoa-
cetyloaniliny 18 czg¢sci 3-aminooksaliloaniliny, ktora rozpuszcza si¢ w 300 czgsciach objetoscio-
wych wody z dodatkiem 5,5 czgsci sody. Do drugiego sprzggania stosuje si¢ zamiast mieszaniny
m-aminofenolu i kwasu 2-amino-8-naftolo-6-sulfonowego mieszaning 8,2 cze$ci rezorcyny i 8,0
czgsci kwasu 1-amino-8-naftolo-3,6-dwusulfonowego, ktoérg rozpuszcza si¢ w 100 cze$ciach
objgtosciowych wody z dodatkiem 25 czgsci sody. Otrzymuje si¢ 60 cz¢sci barwnika, barwigcego
wiékna pochodzenia roslinnego, poliamid, papier i skor¢ na kolor brunatny.

Przyktad III. Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przykiadzie I, stosujac do drugiego
sprzg¢gania mieszaning 70 czgsci fenolu i 6 cz¢éci kwasu 2-amino—8-naftolo—6-sulfonowego, ktora
rozpuszcza si¢ w 100 czgsciach objetosciowych wody z dodatkiem 5 czesci hugu sodowego i 19,5
czgsci sody. Otrzymuje sie 55 czesci barwnika, barwigcego widkna pochodzenia roslinnego, poli-
amid, papier i skor¢ na kolor brunatny.

Przyktad IV. Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przykladzie I, stosujgc do drugiego
sprz¢gania zamiast mieszaniny m-aminofenolu i kwasu 2-amino-8-naftolo—6-sulfonowego mie-
szaning 1,8 czgsci fenolu i 25,6 czgSci kwasu 1-amino-8-naftolo-3,6-dwusulfonowego, ktéra
rozpuszcza si¢ w 100 cze$ciach objetosciowych wody z dodatkiem 2 czgséci tugu sodowego i 27 czgsci
sody. Otrzymuje si¢ 70 czg¢éci barwnika, barwiacego wickna pochodzenia roélinnego, poliamid,
papier i skér¢ na kolor garanatowy.

Przyktad V. Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przyktadzie I, stosu]ac zamiast 3naxmno-
acetyloaniliny 16,4 cz¢éci monoacetylowej pochodnej m-toluenodwuaminy. Otrzymuje si¢ 59
czgsci barwnika, barwigcego wiékna pochodzenia roslinnego, poliamid, papier i skér¢ na kolor
brunatny.

Przyktad VI. Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przykladzie I, stosujac do drugiego
sprzggania mieszaning 8,1 czeSci m-fenylenodwuaminy i 6,0 czg¢Sci kwasu 2-amino-8-naftolo—-
6-sulfonowego. Otrzymuje si¢ 57 czesci barwnika, barwigcego wiékna pochodzenia roslinnego,
poliamid, papier i skor¢ na kolor brunatny.
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Zastrzezenie patentowe

Sposob otrzymywania $rodka do barwienia widkien pochodzenia roslinnego, poliamidu,
papieru oraz skory zawierajacego mieszaning nowych tetrakisazowych barwnikéw pochodnych
stilbenu o ogdlnych wzorach 1, 2 i 3, w ktorych A oznacza resztg skladnika czynno-biernego typu
monoacetylowych lub monooksalilowych pochodaych m-feayleno- lub m-toluenodwuaminy, B
oznacza reszt¢ kwasu aminonaftolosulfonowego lub -dwusulfonowego, a B1 oznacza resztg sklad-
nika biernego pochodnego benzenu, jak np. m-fenylenodwuamina i jej pochodne, fenol, rezorcyna
lub m-aminofenol, znamienay tym, ze kwas 4,4'-dwuaaminostilbeno-2,2'-dwusulfonowy tetrazuje
si¢ i sprz¢ga otrzymany zwigzek tetrazoniowy z monoacetylowg lub monooksalilowa pochodna
m-fenyleno badz m-toluenodwuaminy, a uzyskany barwnik o ogélnym wzorze 4, w ktorym A ma
wyzej podane znaczenie, tatrazuje si¢ i sprz¢ga wytworzony zwigzek tetrazoniowy z mieszaning
kwasu aminonaftolosulfonowego lub -dwusulfonowego z jednym sposréd nastgpujacych skiadni-
kow biernych pochodnych benzenu: m—fenylenodwuaming lub jej pochodng, fenolem, rezorcyna
lub m-aminofenolem.

BNN-AN-N{O)cH=CH (C)N-N-A-N-N-B

S0sH  HO5

wzor 1

B NN-A-N-N <O ChcH {OpN=N-4-N-N-B,

S50sH HO,S

wzor 2
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B-NNA-N-N<CycH=CHLO-N-N-A-N-N-B,
50,6 HOLS

wzo0r 3

i N-A-N=-N <O =cH O N-N-A-Ni,
S0H  HOS

wzor 4
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