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Sposob wytwarzania stezonych roztworéw barwnikow zasadowych

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania stezonych roztworédw czwartorzgdowych barwnikéw
zasadowych barwigcych widkna syntetyczne, zwlaszcza poliakrylonitrylowe, ktérych wybarwienia wykazuja
bardzo dobre odpornosci na §wiatto, pranie i sublimacje.

Z patentéw szwajcarskich nr 463455 i 487231 znane s3 sposoby wytwarzania roztworéw barwnikéw
zasadowych przez rozpuszczanie wysuszonych barwnikow kationowych lub ich wodnych past w alifatycznych
kwasach najczesciej monokarboksylowych zawierajacych 1—4 atoméw wegla réwniez z zastosowaniem $rodkéw
pomocniczych typu glikoli, polikondensatéw glikoli z alkoholami, tlenkiem etylenu itd.

Barwniki wytwarzane sposobem wedtug wynalazku przedstawione sa ogélnym wzorem 1, w ktérym R1
i R2 mogg by¢ takie same lub rézne i oznaczajg atom wodoru, grupe metylowa, etylowa hydroksyloetylows,
cyjanoetylowa lub benzylowa, R3 oznacza atom wodoru, grupe metylowa, etylowa, hydroksylowa, metoksylowa
lub etoksylows, X oznacza jednowartosciowy anion, a A oznacza reszt¢ aminy heterocyklicznej o charakterze
kationowym przedstawiona wzorem 2,3 lub 4, w ktérym R, oznacza atom wodoru, grupe metoksylowa lub
etoksylowa.

Sposobem wedtug wynalazku wytwarza si¢ st¢zone roztwory barwnik6éw przez czwartorzgdowanie barwni-
ka azowego o ogélnym wzorze 5, w ktérym R,, R; i R; maja wyzej podane znaczenie, a A; oznacza reszte¢
aminy heterocyklicznej z trzeciorzgdowym atomem azotu w pierécieniu przedstawiona wzorem 6, 7 lub 8,
w ktérym R4 ma wyzej podane znaczenie. Czwartorzgdowanie przeprowadza si¢ za pomoca siarczanu dwumety-
lu korzystnie w obecnosci tlenku metalu drugiej grupy uktadu okresowego.

Tlenek metalu wigze kwas metylosiarkowy wydzielajacy sie¢ podczas reakcji czwartorzgdowania. Proces
czwartorzgdowania prowadzi si¢ w temperaturze 15—45°C w $rodowisku wody, kwaséw karboksylowych zawie-
rajacych 1 do 4 atoméw wegla lub roztworéw tych kwaséw, a nast¢gpnie poddaje hydrolizie nadmiar siarczanu
dwumetylu, ogrzewajac do temperatury 45—80°C. Tym sposobem wytworzony stgzony roztwor barwnika prze-
sgcza si¢ w temperaturze 20—50°C inastawia na wzoicowe stgzZenie. Zaleta metody wediug wynalazku jest
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wyeliminowanie procesu wysalania barwnikéw, podwyzszenie wydajnosci w zwigzku z uniknigciem strat
wystepujacych przy wysalaniu barwnika, zwigkszenie przelotowosci aparatury i zmniejszenie pracochtonnosci.

Barwniki otrzymane wedlug wynalazku nadaja si¢ do barwienia i drukowania rozmaitych syntetycznych
wiékien, jak na przykiad widkna polichlorowinylowe, poliamidowe, poliuretanowe, ponadto wtdkien z po-
liestréw aromatycznych kwaséw dwukarboksylowych jak na przyktad wiékna polietylenotereftalowe zwtaszcza
jednak poliakrylonitrylowe lub policyjanowinylowe. Barwniki wedlug wynalazku oznaczaja si¢ srednig szybko-
$cig barwienia, co pozwala na osigganie réwnomiernych wybarwien szczegélnie w mieszankach z innymi barwni-
kami. Uzyskane wybarwienia odznaczajg si¢ bardzo dobrymi odpornosciami na swiatto, pranie i termostabili-
zacje.

Sposéb wedtug wynalazku wyjasniaja nizej podane przyktady, w ktorych czesci oznaczajg czgsci wagowe,
o ile nie zaznaczono inaczej, procenty oznaczaja procenty wagowe, a temperatury podano w stopniach Celsjusza.

Przyktad I Do zawiesiny 26 czgsci barwnika azowego wytworzonego w wyniku sprz¢gania zdwuazo-
wanego 2-aminotiazolu z N,N-dwuetyloaniling w 20 czgsciach objetosciowych wody dodaje sig¢ 4,2 czesci tlenku
magnezu i w temperaturze 18—22 wkrapla 53,2 czesci siarczanu dwumetylu, po czym miesza w ciaggu 24 godzin
w temperaturze 18—22. Mieszaning reakcyjng ogrzewa si¢ do temperatury 65—70°C i utrzymuje w tej temperatu-
rze wciagu 3 godzin do zakoriczenia hydrolizy siarczanu dwumetylu. Nastgpnie dodaje si¢ 10,7 czesci 80%
kwasu octowego i1 czesé¢ wegla aktywnego, miesza w ciggu 1 godziny, ozigbia do temperatury pokojowej
i przesacza w temperaturze 20—50.

Otrzymuje si¢ 119,5 czesci roztworu barwnika barwigcego widkno poliakrylonitrylowe w odcieniu fioleto-
wym z dobrymi trwatosciami na éwiatto i pranie.

Przyktad II. Do zawiesiny 24,4 czeéci barwnika azowego wytworzonego przez dekarboksylacje
zwigzku powstatego w wyniku sprzegania kwasu 3-amino-1,2,4-tiazolo- 5-karboksylowego z N,N-dwuetyloaniling
w 34,5 czesciach objetosciowych wody, dodaje si¢ 4 czesci tlenku magnezu i w temperaturze 18—22 wkrapla sig
42,6 czeéci siarczanu dwumetylu, po czym miesza si¢ w ciagu 3 godzin.

' Po zakoriczeniu reakcji czwartorzedowania mieszaning ogrzewa si¢ do temperatury 65-70°C i utrzymuje
w tej temperaturze w ciggu 4 godzin do zakor :zenia procesu hydrolizy siarczanu dwumetylu. Dodaje si¢ 1 czesc
wegla aktywnego, ozigbia do temperatury pokojowe;j i filtruje. W wyniku syntezy otrzymuje si¢ 81 czesci roz-
tworu barwnika barwiacego widkna poliakryloritrylowe w odcieniu bigkitnej czerwieni z dobrymi trwatosciami
na $wiatto i pranie. ‘ _

- Przyktad IIL Do 17,8 czesci barwnika azowego wytworzonego w wyniku sprzegania zdwuazowanego
2-amino-6-metoksybenzotiazolu z N-etylo-N-etanoloaniling rozpuszczonego w 45 czesciach objetosciowych kwa-
su octowego dodaje si¢ 3,5 czesci tlenku magnezu i w temperaturze pokojowej wkrapla sie 22,5 czesci siarczanu
dwumetylu. .

Po wkropleniu siarczanu dwumetylu utrzymuje si¢ mieszaning reakcyjng w temperaturze pokojowej jeszcze
w ciggu 10 godzin do zakoriczenia procesu czwartorz¢dowania. W celu przeprowadzenia reakcji hydrolizy siarcza-
nu dwumetylu dodaje si¢ 13 czesci objetosciowych wody i ogrzewa w ciggu 3 godzin w temperaturze 65—70.
Nastepnie mieszaning reakcyjng ozigbia si¢ do temperatury pokojowej i filtruje. W wyniku reakgcji otrzymuje sig¢
90 czesci roztworu barwnika barwiacego widkna poliakrylonitrylowe w odcieniu btgkitnym z bardzo dobrymi
odpornosciami na $wiatto, pranie gazy przemystowe oraz na warunki obrébki termicznej.

Przepis barwienia: 1 czg¢s¢ stezonego roztworu barwnika otrzymanego sposobem podanym w przyktadach
I, IT lub III rozciericza si¢ w 500 czgsciach objetosciowych wody. Z przygotowanego roztworu barwnika pobiera
si¢ 12,5 czesci objetosciowych na 2,5 czesci barwionego wiékna poliakrylonitrylowego w celu otrzymania
jednoprocentowego wybarwienia. Aby uzyskaé pH 4—5 kapieli dodaje si¢ 1 cz¢$é octanu sodu i okoto 4 czgsci
30% kwasu octowego. '

Do lepszego wyréwnywania na widknie dodaje si¢ okoto 10 czesci kalcynowane;j soli glauberskiej i uzupet-
nia do 100 czesci objetosciowych woda. 2,5 czesci widkna poliakrylonitrylowego wprowadza si¢ do kapieli
farbiarskiej o temperaturze 60° i podwyz2sza temperatur¢ barwienia do 100—105°. W tej temperaturze barwi sig
wiékno w ciggu 30 minut, chtodzi powoli do temperatury 50°, ptucze wodg i suszy.

Zastrzezenie patentowe

Sposob wytwarzania st¢zonych roztworéw barwnikéw zasadowych o ogélnym wzorze 1, w ktérym R,
iR, mogyq by¢ takie same lub rézne i oznaczaja atom wodoru, grupe metylowa, etylowa, hydroksyetylowa,
cyjanoetylowa lub benzylowa, R; oznacza atom wodoru, grupe metylowg, etylowa, hydroksylowa, metoksylowa
lub etoksylows, X oznacza jednowartosciowy anion, a A oznacza resztg aminy heterocyklicznej o charakterze
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kationowym przedstawiong wzorem 2,3 lub 4, w ktérym R, oznacza atom wodoru, grupe metoksylowg lub
etoksylowq, znamienny tym, Ze barwnik azowy o ogélnym wzorze S, w ktérym R, R;, R; majg wyzej
podane znaczenie, a A, oznacza reszt¢ aminy heterocyklicznej z trzeciorzgdowym atomem azotu w pierécieniu
odpowiadajgcg wzorowi 6, 7 lub 8, w ktérym R, ma wyzej podane znaczenie przeprowadza sie w czwartorzedo-
wy zwigzek za pomocg siarczanu dwumetylu korzystnie w obecnosci tlenku metalu drugiej grupy uktadu okreso-
wego, w temperaturze 15—-45°C w srodowisku wody, kwaséw karboksylowych zamerajacych 1 do 4 atoméw
wegla lub roztworéw wodnych tych kwaséw, a nastgpnie ogrzewa do temperatury 45—80°C oraz w znany sposéb
przesacza w temperaturze 20—50°C i nastawia na wzorcowe stezenie.
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