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Sposdb otrzymywania $rodka
do barwienia widkien pochodzenia roslinnego,
welny, poliamidu, papieru oraz skory

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania srodka do barwienia widkien pochodzenia
roslinnego, wetny, poliamidu, papieru oraz skory, zawierajacego mieszaning nowych tetrakisazo-
wych barwnikéw o ogélnych wzorach 1-3, w ktorych A oznacza resztg eteru metylowego m-amino-
p-krezolu albo reszt¢ m-ksylidyny, m-toluidyny lub o-toluidyny, a B i B1 oznaczajg rézne reszty
sposrod reszt N-fenylowych lub N-acylowych pochodnych kwaséw aminonaftolosulfonowych lub
-dwusulfonowych albo N-fenylowych pochodnych kwaséw aminonaftalenosulfonowych. Otrzy-
many sposobem wedlug wynalazku srodek do barwienia barwi wtékna pochodzenia ro$linnego,
welng, poliamid, papier oraz skorg¢ na kolor filoletowy i granatowy.

Sposobem wedlug wynalazku tetrazuje si¢ kwas 4,4-dwuaminostilbeno-2,2"-dwusulfonowy i
sprzg¢ga otrzymany zwigzek tetrazoniowy z eterem metylowym m-amino-p-krezolu, m-ksylidyng,
m-toluidyng lub o-toluidyng, a uzyskany barwnik o ogélnym wzorze 4, w ktérym A ma wyzej
podane znaczenie, tetrazuje si¢ 1 sprzgga wytworzony zwiazek tetrazoniowy z mieszaning dwu
réznych sktadnikow biernych spos$réd N-fenylowych lub N-acylowych pochodnych kwaséw amino-
naftolosulfonowych lub -dwusulfonowych albo N-fenylowych pochodnych kwaséw amino-
lenosulfonowych wzglgdnie sprzgga si¢ wytworzony zwigzek tetrazoniowy barwnika disazowego
najpierw z jednym, a nast¢pnie z drugim spos$réd okreslonych wyzej sktadnikéw biernych. Proces
tetrazowania barwnika o wzorze 4 prowadzi si¢ w §rodowisku po reakcji jego syntezy lub po
wydzieleniu tego barwnika.

Za pomoca §rodka do barwienia, otrzymywanego sposobem wedlug wynalazku, uzyskuje si¢
na widknach pochodzenia ros§linnego, weknie, poliamidzie, papierze oraz skérze wybarwienia,
odznaczajace si¢ dobrymi odporno$ciami na czynniki mokre i na $wiatlo. Srodek ten moze
zastgpowac znane i dotychczas stosowane fiolety i granaty oparte na kancerogennej benzydynie.

Wynalazek ilustrujg nastgpujace przyktady, w ktérych czgéci i procenty oznaczaja czeSci i
procenty wagowe, a stopnie temperatury podano w stopniach Celsjusza:

Przyktad I. 18,5 czgsci (0,05 mola) kwasu 4,4'-dwuaminostilbeno-2,2’-dwusulfonowego w
postaci soli sodowej rozpuszcza si¢ w 200 czg¢$ciach wody i dodaje do otrzymanego roztworu 50
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czgécilodu, uzyskujac w ten sposéb temperature 2°. Nastepnie dodaje sig 35 czgSci objgtosciowych
30% kwasu solnego, po czym wypada osad, a temperatura srodowiska osigga 8°. W tych warun-
kach tetrazuje si¢, dodajgc stopniowo 25 czgéci objetosciowych 4n azotynu sodowego. Tempera-
tura $rodowiska podnosi si¢ do 14-15°. Nadmiar kwasu azotawego kontroluje si¢ papierkiem
jodoskorbiowym, a kwasowos¢ srodowiska papierkiem Kongo. Oddzielenie rozpuszcza sig 13,7
czesci eteru metylowego m-amino-p-krezolu w 300 czgéciach wody w temperaturze 40° i dodaje
uzyskany roztwor skladnika biernego do otrzymanej opisanym wyzej sposobem zawiesiny tetra-
zozwiazku kwasu 4,4-dwuaminostilbeno-2,2'-dwusulfonowego. Temperatura masy reakcyjne;j
osiaga 20°. Octanem sodu ustala si¢ pH érodowiska na 2,5, po uptywie 2 godzin dodaje si¢ sody do
pH 5, a po uplywie nastgpnych 2 godzin podwyzsza si¢ pH roztworem sody do 6. Nadmiar
sktadnika biernego kontroluje si¢ zdwuazowang p-nitroaniling. Po 12 godzinach wydziela sig
barwnik disazowy przez wysolenie i odsacza. Past¢ barwnika disazowego umieszcza si¢ w 500
cze$ciach wody i miesza do uzyskania jednorodnej zawiesiny, po czym dodaje si¢ 40 czgsci
objetosciowych 30% kwasu solnego i 200 czg¢sci lodu i tetrazuje za pomoca 25 czgéci objgtosciowych
4 n azotynu sodowego. Reakcj¢ tetrazowania prowadzi si¢ w temperaturze 5°. Przebieg reakcji
kontroluje si¢ papierkiem jodoskrobiowym na obecno$¢ kwasu azotawego, a papierkiem Kongo na
kwasowos$¢. Oddzielnie rozpuszcza si¢ 15,85 czg$ci kwasu 2-fenyloamino-8-naftolo-6-sulfonowego
i 18,1 czeéci kwasu 1-acetyloamino-8-naftolo-3,6-dwusulfonowego w 100 cz¢sciach wody z dodat-
kiem 35 cz¢sci sody. Do tego roztworu dodaje si¢ masg zawierajacg tetrazowany barwnik disazowy,
kontrolujac obecno$é¢ skladnika biernego. Temperatura sprzggania wynosi 5°. Po 12 godzinach
mieszaning barwnik6w tetrakisazowych wydziela sig¢ przez wysolenie, odsgczenie i suszy. Otrzy-
muje si¢ 78 czgdci §rodka do barwienia, barwigcego wiékna pochodzenia roslinnego, welng,
poliamid, papier i skor¢ na kolor granatowy.

Przyktad II. Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przykladzie I, stosujac do pierwszego
sprzg¢gania zamiast eteru metylowego m-amino-p-krezolu 12,1 czg¢éci m-ksylidyny, ktéra rozpu-
szcza si¢ W 300 czg$ciachswody z dodatkiem 12 czg$ci objgtosciowych 30% kwasu solnego. Do
drugiego sprzggania stosuje si¢ mieszaning 15,85 czgsci kwasu 2-benzoiloamino-5-naftolo-7-
sulfonowegoi 18,1 czgs$ci kwasu 1-acetyloamino-8-naftolo-3,6-dwusulfonowego, ktéra rozpuszcza
si¢ w 100 czgsciach wody z dodatkiem 35 czgsci sody. Otrzymuje si¢ 79,5 czgsci srodka do barwienia,
barwigcego widkna pochodzenia roslinnego, welng, poliamid, papier i skorg na kolor fioletowy.

PrzyktadIIL Postgpuje si¢ sposobem opisanym w przyktadzie I, stosujac zamiast eteru
metylowego m-amino-p-krezolu 10,7 czgsci m-toluidyny i prowadzac drugie sprz¢ganie w sposob
nastepujacy: 15 czg$ci kwasu 1-fenyloaminonaftaleno-8-sulfonowego rozpuszcza si¢ w 100 czes-
ciach wody z dodatkiem 6 czg¢$cisody. Otrzymany roztwér dodaje si¢ do zawiesiny tetrazozwiazku
barwnika disazowego. Masg reakcyjng zobojgtnia si¢ nastgpnie roztworem sody do pH 5-6,a po 4
godzinach mieszania dodaje si¢ 18,1 czg$ci kwasu 1-acetyloamino-8-naftolo-3,6-dwusulfonowego,
rozpuszczonych w 100 czg$ciach wody z dodatkiem 35 czg¢Sci sody. Otrzymuje si¢ 79 czesci Srodka
do barwienia, barwigcego widkna pochodzenia roslinnego, welne, poliamid, papier i skore na kolor
fioletowy.

Zastrzezenie patentowe

Sposob otrzymywania $rodka do barwienia widkien pochodzenia roslinnego, wetny, polia-
midu, papieru oraz skéry zawierajacego mieszaning nowych tetrakisazowych barwnikéw o ogdl-
nych wzorach 1-3, w ktdrym A oznacza reszt¢ eteru metylowego m-amino-p-krezolu albo reszte
m-ksylidyny, m-toluidyny lub o-toluidyny, a B i By oznaczaja rozne reszty sposrod reszt N-
fenylowych lub N-acylowych pochodnych kwaséw aminonaftolosulfonowych lub -dwusulfo-
nowych albo N-fenylowych pochodnych kwaséw aminonaftalenosulfonowych, znamienny tym, ze
kwas 4,4-dwuaminostilbeno-2,2’-dwusulfonowy tetrazuje si¢ i sprzgga otrzymany zwiazek tetra-
zoniowy z eterem metylowym m-amino-p-krezolu, m-ksylidyng, m-toluidyng lub o-toluidyng, a
uzyskany barwnik o ogélnym wzorze 4, w ktérym A ma wyzej podane znaczenie, tetrazuje si¢ i
sprzg¢ga wytworzony zwiazek tetrazoniowy z mieszaning dwu réznych sktadnikéw biernych spos-
réd N-fenylowych lub N-acylowych pochodnych kwaséw aminonaftolosulfonowych lub -
dwusulfonowych albo N-fenylowych pochodnych kwas6w aminonaftalenosulfonowych wzglednie
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sprzega si¢ wytworzony zwigzek tetrazoniowy najpierw z jednym, a nastgpnie z drugim spo$rod
okreslonych wyzej skladnikow biernych.
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