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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia nowych, rozpuszczalnych w wodzie barwnikéw
nitrowych, pochodnych dwufenyloaminy, barwig-
cych widkna poliamidowe i poliakrylonitrylowe na
kolor z6lty i wykazujacych bardzo dobre odpornos-
ci na $wiatto i pranie.

Cecha charakterystyczng tych barwnikéw jest
obecno$§¢ w ich czasteczce ugrupowania —(CHgz)n, —
— N = RRj, polaczonego z pierScieniem benzeno-
wym za pofrednictwem atomu tlenu.

Barwniki otrzymane sposobem wedlug wynalaz-
ku posiadajg budowe o wzorze ogbélnym 1, w kt6-
rym X i Y oznaczajg atomy wodoru, grupy alkilo-
wep alkoksylowe lub atomy chlorowcéow, R i Rj
oznaczaja grupy alkilowe, hydroksyalkilowe, cyja-
noalkilowe lub tworzg z atomem azotu uklad he-
terocykliczny, przy czym wymienione grupy alki-
lowe, alkoksylowe, hydroksyalkilowe i cyjanoalki-
lowe zawierajg 1 — 4 atom6éw wegla, a n oznacza
liczbe catkowitg 1 — 4.

Wedlug wynalazku barwniki te otrzymuje sie
przez kondensacje 2,4-dwunitrochlorobenzenu ze
zwigzkiem o wzorze ogélnym 3, w ktorym X, Y, R,
R; i n posiadajg podane wyzej znaczenie.

Kondensacje prowadzi sie w wodzie w tempera-
turze okolo 100°C, ewentualnie w obecno$ci §rod-
kéw buforujacych, takich jak tlenek magnezowy
lub weglan wapniowy wzglednie sodowy.

‘Barwniki o wzorze 1 ewentualnie przeprowadza

sie za pomocg czynnika alkilujacego o wzorze og6l- -
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nym R2A, w ktérym Rz oznacza grupe alkilows, za-
wierajacag 1 — 4 atom6éw wegla, a A oznacza jedno-
warto$ciowy anion, taki jak Cl—-, CH3COO-,
CH3SO4— itd.,, korzystnie za pomocg siarczanu
dwumetylowego, chlorku etylowego lub benzeno-
wzglednie toluenosulfonianu metylowego, w barw-
niki o wzorze ogélnym 2, w ktérym X, Y, R, Rj,
Re, A oraz n posiadajg podane wyZej znaczenie.

Alkilowanie barwnikéw o wzorze 1 prowadzi sie
w rozpuszczalnikach organicznych Ilub w wodzie
w temperaturze pokojowej lub podwyzszonej (50 —
130°C), ewentualnie w obecnosci §rodkéw buforu-
jacych, takich jak tlenek magnezowy lub weglan
wapniowy wzglednie sodowy.

Odmiane sposobu wedlug wynalazku stanowi
otrzymywanie barwnikéw o wzorze 2 przez kon-
densacje 2,4-dwunitrochlorobenzenu ze zwigzkiem
o wzorze ogbélnym 4, w ktérym X, Y, R, Ry, Rs, A
oraz n posiadaja podane wyzej znaczenie. Konden-
sacje te prowadzi si¢ w warunkach podanych po-
wyzej dla kondensacji 2,4-dwunitrochlorobenzenu
ze zwigzkiem o wzorze 3.

Zwiazki o wzorze ogblnym 4 otrzymuje sie przez
alkilowanie czynnikiem alkilujacym o wzorze Rz
A, w ktérym Rz i A maja wyzej podane znaczenie
zwigzk6éw o wzorze ogdlnym 3. '

Otrzymane sposobem wedlug wynalazku barwni-
ki o0 wzorze ogdlnym 1 oraz ich pochodne, barwniki
0 wzorze ogblnym 2, barwia wlékna poliamidowe
i poliakrylonitrylowe z .roztworu lub zawiesiny
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wodnej, ewentualnie w iobecno$ci $rodkéw pomoc-
niczych w podwyzszonej temperaturze jako zwigz-
ki jednorodne oraz w postaci mieszanek.

Otrzymane wybarwiehia posiadaja- -wysokie od-
pornoéci na $wiatlo i czynniki mokre.

Wynalazek wyjasniaja, nie ograniczajac jego za-
kresu, nastepujgce przyklady w ktorych czeSci
oznaczajg czeSci wagowe:

Przyktad I. Do 20 czeSci wody dodaje sie 1
. cze$¢ 2-[f-(-N, N-dwuetyloamino)-etoksy-] -anili-
ny, 1 cze$¢ 2,4-dwunitrochlorobenzenu i 0,2 czesci
weglanu sodowego, ogrzewa do temperatury 97 —
100°C i utrzymuje w tej temperaturze w ciggu
3—4 godzin. Nastepnie dodaje sie 50 czeSci goracej
wody, zakwasza 30 roztworem kwasu solnego do
warto$ci pH okolo 4 i saczy na goraco z weglem.
Roztwo6r barwnika chtodzi sie do temperatury 60°C
i wysala przez dodanie chlorku sodowego. Po osty-
gnieciu saczy sie wytracony barwnik i _suszy w
temperaturze 50 — 60°C. Otrzymuje sie barwnik
z wydajno$cig okoto 90%, o temperaturze topnienia
198 — 199°C, barwiacy wlékno poliamidowe i po-
liakrylonitrylowe na kolor z6ity. Wybarwienia od-
znaczaja sie bardzo dobrymi ‘odporno$ciami na
Swiatto i pranie.

~-Przyktad-II:- Do 10 cze$ci wody -dodaje sie 1.

cze$¢ 4-[B-(N,N-dwuetyloamino)-etoksy] -aniliny,
0,45 cze$ci tlenku magnezowego, 1,2 czeSci benzeno-
sulfonianu metylowego, ogrzewa do temperatury
70 — 80°C i utrzymuje sie w tej temperaturze
w ciggu 1 godziny. Nastepnie dodaje sie 1,16 czesci
2,4- dwunitrochlorobenzenu, ogrzewa do tempera-
tury okoto 100° i utrzymuje w tej temperaturze
W -ciagu 3—4 godzin, po czym dodaje si¢ 40 czeSci
‘wody, zakwasza 30%o roztworem kwasu solhego do
reakcji stabo kwa$nej na papierek kongo i saczy
na gorgco z weglem. Do przesgczu dodaje sie 0,5
czeSci octanu sodowego i wysala barwnik z roz-
tworu za pomoca chlorku cynkowego i chlorku so-
dowego. Otrzymuje sie barwnik z wydajno$cig oko-
to 85%, barwigcy wldkno poliakrylonitrylowe na
kolor zo6lty. Wybarwienia wykazujg bardzo dobrg
odporno$¢ na $wiatto i pranie.

- Przyktad III. Do 10 cze$ci wody wprowadza
sie 1 czes¢ 2-[f-(N,N-dwuetyloamino)-etoksy] -5-
-chloroaniliny, 0—5 czeSci weglanu wapniowego,
podgrzewa do temperatury 80 — 90° i dodaje 1,2
czeSci stopionego 2,4-dwunitrochlorobenzenu. Ener-
.gicznie mieszajgc ogrzewa sie do temperatury 95 —
.97° i utrzymuje sie w tej temperaturze w ciggu 4 —
-5 -godzin. Nastepnie dodaje sie 60 czeSci wody, za-
kwasza 30°% kwasem solnym do warto$ci pH okolo
4 — 5 i saczy na goraco z weglem. Roztwér barw-
-nika chtodzi sie do temperatury okoto 50°C i wy-
.sala przez dodanie chlorku sodowego. Po wysole-
niu zawiesing barwnika miesza sie az do ostygnie-

cia do temperatury pokojowej i saczy wytracony

.barwnik. Otrzymuje sie barwnik nitrowy z wydaj-
doscig okolo 92%% o temperaturze topnienia 217 —
218°C, barwigcy wlokno poliamidowe i poliakrylo-

nitrylowe na kolor z6ity. Wybarwienia wykazuja

bardzo dobrg odporno$¢ na $§wiatlo i pranie.

Przyklad IV. Do 15 cze§ci chlorobenzenu do-
daje sie 1 cze$¢ barwnika otrzymanego jak w przy-
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kladzie III, 0,1 czeSci tlenkg _magnezowego, pod-
grzewa do temperatury 70 — 80°C i wkrapla w cig-
gu 30 minut roztwoér 0,5 czeSci siarczanu dwumety-

. lowego w 1,5 czeSciach :chlorobenzenu. Nastepnie

miesza sie w temperaturze 80 — 90° w ciggu 2 go-
dzin, chitodzi do temperatury pokojowej i saczy
wytracony osad barwnika. Barwrik oczyszcza sie
przez rozpuszczenie go w gorgcej wodzie, przesa-
czenie z weglem i ponowne wytracenie za pomoca
chlorku sodowego. Otrzymuje sie barwnik z wy-
dajnoécig okoto 75%, barwigcy wtdékno poliakry-
lonitrylowe. na kolor zélty. Wybarwienia odznacza-
ja sie bardzo dobrymi odpornoSciami na $wiatto
i pranie. ‘ )
Przyktad V. Do 10 czeéci wody -dodaje sie
1,1 czeSci 4-[B-(N-morfolino)-etoksy] -aniliny, 1
cze$é 2,4-dwunitrochlorobenzenu, 0,5 cze§ci wegla-
nu wapniowego, ogrzewa do wrzenia i utrzymuje
w tej temperaturze w ciggu 2—3 godzin. Nastepnie
dodaje sie 1,2 czeSci benzenosulfonianu metylowe-
go i utrzymuje w temperaturze wrzenia w ciggu
okolo 1 godziny, po czym dodaje sie 30 czeSci wody,
zakwasza 30°% kwasem solnym do warto$ci pH
okolo 5 i roztwor barwnika sgezy z weglem. Barw-
nik z roztworu wydziela sie przez wysolenie chlor-
kiem cynkowym i chlorkiem sodowym. Otrzymuje

‘sie barwnik z wydajnoscia okolo 83%, barwiacy

wlékno poliakrylonitrylowe z kapieli stabo kwas-
nej na kolor z6ity. Wybarwienia na wldknie po-
liakrylonitrylowym odznaczajag sie bardzo dobrymi
odpornosSciami na $wiatlo i pranie.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania barwnik6w nitrowych roz-
puszczalnych w wodzie do barwienia wlokien
poliamidowych i poliakrylonitrylowych o wzo-
rze ogblnym 1, w ktéorym X i Y oznaczajg ato-
my wodoru, grupy alkilowe, alkoksylowe lub
atomy chloroweéw, R i Ry oznaczaja grupy al-
kilowe, hydroksyalkilowe, cyjanoalkilowe Ilub
tworzg z atomem azotu uklad heterocykliczny,
przy czym wymienione grupy alkilowe, alkoksy-
lowe, hydroksyalkilowe i cyjanoalkilowe zawie-
raja 1—4 atomow wegla, a n oznacza liczbe cal-
kowitg 1—4, znamienny tym, ze 24-dwunitro-
chlorobenzen kondensuje sie ze zwigzkiem o
wzorze ogbélnym 3, w ktéorym X, Y, R, Ry i n
posiadaja podane wyzej znaczenie, po czym
otrzymane barwniki o wzorze 1 ewentualnie
przeprowadza sie za pomoca czynnika alkilujg-
cego o wzorze R2A, w ktéorym Rs oznacza grupe
alkilowg, zawierajgcg 1—4 atoméw wegla, a A
oznacza jednowarto$ciowy anion taki, jak Cl—,
CH3COO—, CH3SO4—, korzystnie za pomoca
siarczanu dwumetylowego, chlorku etylowego
lub benzeno — wzglednie toluenosulfonianu me-
tylowego, w czwartorzedowe zwigzki o wzorze
ogblnym 2, w ktéorym X, Y, R, Ri, Re, A oraz
n posiadaja podane wyzej znaczenie.

2. Sposdéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze kon-
densacje 2,4-dwunitrochlorobenzenu ze zwigz-
kiem o wzorze 3 prowadzi sie w wodzie w tem-
peraturze okolo 100°C, ewentualnie w obecno$§-
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el §rodkéw buforujacych, takich jak tlenek ma-
gnezowy lub weglan wapniowy wzglednie so-
dowy.

. Sposoéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze al-
kilowanie barwnikéw o wzorze 1 prowadzi sie
w rozpuszczalnikach organicznych lub w wodzie
w temperaturze pokojowej lub podwyzszonej
(50 — 130°C), ewentualnie w obecno$ci $rodké6w
buforujacych takich jak, tlenek magnezowy lub
weglan wapniowy wzglednie sodowy.

. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, znamienna
tym, ie w przypadku wytwarzaia czwartorze-
dowych zwiazkéw o wzorze 2, w ktorym X, Y,
R, Ri, Rs, A oraz n posiadaja podane wy-

e,
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. Spos6b wedlug zastrz. 4,

6

zej znaczenie, 2,4-dwunitrochlorobenzen kon-
densuje sie ze zwiazkiem o wzorze ogbélnym
4, w ktorym X, Y, R, Ri, Rz, A oraz n posia-
daja podane wyzej znaczenie, otrzymanym przez
dzialanie czynnikiem alkilujacym o wzorze RgzA,
w ktérym Rz i A posiadajg podane wyzej zna-
czenie, na zwigzek o wzorze 3, w ktérym X, Y,
R, Ri1 i n posiadaja podane wyzej znaczenie.
znamienny tym, Ze
kondensacje prowadzi si¢ w wodzie w tempera-
turze okolo 100°C, ewentualnie w obecnoSci
§rodké6w buforujacych, takich jak tlenek ma-
gnezowy lub weglan wapniowy wzglednie sodo-
wy.
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