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Sposob wytwarzania rozpuszczalnych w wodzie reaktywnych
barwnikow azowych
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Znany jest sposob wytwarzania reaktywnych
barwnikéw azowych, przez acyloaminometylowa-
nie metodg Tscherniac’a i Einhorn’a za pomoca
hydroksymetyloamidéw alifatycznych kwaséw thu-
szczowych lub metodg Cherbuliez’a za pomoca
amidow kwaséw N-chlorowcometylokarboksylo-
wych. Wprowadzenie grup amidometylowych
kwasow chlorowcotluszczowych do barwnikéw or-
ganicznych zachodzi tu na skutek prowadzonej w
odpowiednich warunkach reakcji ze zwigzkami
N-hydroksymetylowymi amidéw kwaséw a- i 8-
-chlorowcotluszczowych, podanej na przykiad
przez A. Einhorn’a (Liebigs Annalen der Chemie,
343, strona 207 (1905) i 361, strona 113 (1908).

Wiadomo takzie, ze w tej reakcji grupa acylo-
aminometylowa wchodzi do rdzenia aromatyczne-
go na miejsce dajacego sie wymieniaé atomu wo-
doru i ze im bardziej nukleofilne sa w warunkach
reakcji pierScienie uzytego w reakcji barwnika,
tym latwiej i z wigkszg wydajnoScia przebiega
kondensacja ze zwigzkami hydroksymetylowymi.
Przez odpowiedni dobér nukleofilnych podstawni-
kéw aromatycznej reszty mozna wiec ulatwiaé
acyloaminometylowanie i ewentualnie okresla¢ po-
lozenie, jakie zajmg grupy karbonamidometylo-
we. .

Stwierdzono, ze grupy acyloaminometylowe
mozna wprowadzaé nie tylko do aromatycznych,
ale i do heterocyklicznych pierscieni, a mianowi-
cie w polozenie 1 4-azo-5-pirazolonu. Zgodnie z
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tym, przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwa-
rzania rozpuszczalnych w wodzie reaktywnych
barwnikéw azowych o wzorze 1, w ktérym R ozna-
cza reszte skladnika dwuazowego, ewentualnie za-
wierajgcego grupe azows, ktéry to skladnik za-
wiera grupe kwasu karboksylowego lub kwasu
sulfonowego, X oznacza niskoczasteczkowa grupe
alkilowa, grupe karboksylows, grupe arylowa lub
funkcjonalnie zmieniona grupe karboksylows, zwla-
szcza ugrupowanie estru kwasu karboksylowego,
zwigzane poprzez jego grupe -CO-, a Y oznacza
reaktywna alifatyczna reszte acylows, przez reak-
cje¢ barwnikéw azowych o wzorze 2, w ktérym
R i X maja wyzej podane znaczenie, ze zwigzkami
N-hydroksymetylowymi alifatycznych amidéw
kwasowych, ktorych reszta acylowa jest reaktyw-
na w stosunku do wiékna, lub z funkcjonalnymi
pochodnymi tych zwigzkéw hydroksymetylowych,
reagujacymi tak jak te zwigzki.

Reaktywne reszty acylowe Y stosowane w spo-
sobie wedlug wynalazku sg to reszty, ktére wywo-
dza sie z kwaséw sulfonowych, a takze korzystnie
z kwaséw karboksylowych, nasycone, na przyklad
f-sulfatoetanosulfonylowa, B-chloropropionylowa,
B-bromopropionylowa, o, B-dwubromopropionylo-
wa i chloroacetylowa, lub nienasycone, na przy-
klad winylosulfonylowa, chloro- lub bromoakrylo-
wa, dwuchloroakrylowa, chlorokrotonylowa lub
akrylowa oraz reszty o wzorze HC = C—CO albo
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HOOC—RC=CR—CO—, w ktéorym jedno R
oznacza atom wodoru, a drugie atom chloru.

Stosowane w sposobie wedlug wynalazku barw-
niki o wzorze 2, otrzymuje sie przez sprzeganie
niepodstawionych w pofoieniu 1,5-pirazolonéw, na
przyklad 3-metylo-5-pirazolonu, 3-fenylo-5-pirazo-
lonu, kwasu 5-pirazolono-3-karboksylowego, N,N-
-dwualkiloamidéw kwasu 5-pirazolono-3-karbo-
ksylowego, estru metylowego, etylowego, ‘izopro-
pylowego, fenylowego lub cykloheksylowego kwa-

* gw-, 5-pirazolono-3-karboksylowego, ze zwigzkami

7 .dwhiazowymi, ewentualnie zawierajacymi grupy

azowe.

Jako aminy, ktorych zwigzki dwuazowe sprzega
sie¢ z podanymi wyzej 5-pirazolonami stosuje sie
na przykiad kwas l-aminobenzeno-2-, -3-lub 4-
-sulfonowy, kwas 1-aminobenzeno-3-lub -4-karbo-
ksylowy, kwas 1-aminobenzeno-2,5-dwusulfonowy,
kwas 4-amino-1-metoksybenzeno-2-sulfonowy,
kwas 2-amino-1-metoksybenzeno-4-sulfonowy,
kwas 5-acetyloamino-2-aminobenzeno-1-sulfonowy,
kwas 4-acetyloamino-2-aminobenzeno-1-sulfonowy,
kwas 5-acetyloamino- lub 5-benzoiloamino-2-ami-
nobenzeno-1-karboksylowy, kwas l-aminonaftale-
no-4-, -5-, -6- lub -7-sulfonowy, kwas 2-amino-
naftaleno-4-, -6-, -7- lub -8-sulfonowy, kwas 2-

-aminonaftalenp-1-sulfonowy, kwas l-aminonafta--

leno-3,6-dwusulfonowy, kwas 2-aminonaftaleno-
-1,5-dwusulfonowy, kwas 2-aminonaftaleno-3,6-
4.8-, -5,7- lub 6,8-dwusulfonowy, kwas 1- i 2-ami-
nonaftaleno-3-sulfonowy, kwas 1-(3'- lub "4’-ami-
nobenzoilo)-aminobenzeno-3-sulfonowy, kwas - 3-
aminopireno-8- lub -10-monosulfonowy, kwas 3-
-aminopireno-5,8 lub 5,10-dwusulfonowy, kwas 4-
-nitro-4’-aminostylbeno-2,2’-dwusulfonowy, aminy
o wzorach 3, 4 i 5, kwas dehydrotiotoluidynosulfo-
nowy oraz aminy, prowadzace do barwnikéw da-
jacych sie metalizowaé, takie, jak kwas 2-amino-
benzoeso-4, lub 5-sulfonowy, kwas 4-chloro-2-ami-
nofenolo-6-sulfonowy, kwas 6-chloro-, 6-nitro lub
8-acetyloamino-2-aminofenolo-4-sulfonowy, kwas
2-aminofenolo-4- lub 5-sulfonowy, a takze aminy,
dajace sie tetrazowaé, na przyklad kwas m- lub
p-fenylenodwuamino-mono- lub dwusulfonowy,
kwas benzydyno-mono- lub dwusulfonowy, pro-
wadzace do symetrycznych albo niesymetrycznych
barwnikéw dwuazowych, w zalezno$ci od tego, czy
jako skladniki bierne zastosowano jednakowe czy
rézne podane wyzej pochodne pirazolonu.

Korzystne jest stosowanie jako barwnika wyj-
§ciowego zwigzku o wezorze 14, w ktérym R; ozna-
cza reszte sulfofenylowg lub sulfonaftylowa, a X;
oznacza rodnik metylowy lub grupe COOH.

W przypadku sprzegania zwigzkéw dwuazowych
z amin zawierajacych w polozeniu sasiadujacym z
grupa aminowg ugrupowanie zdolne do tworze-
nia zwigzkéw metalokompleksowych, takie jak
grupa karboksylowa, hydroksylowa lub alkoksylo-
wa, jak na przykiad grupa metoksylowa. otrzy-
mane barwniki o wzorze 2 mozna po kondensacji
przeprowadzaé w ich zwigzki kompleksowe z me-
talami ciezkimi, zwlaszcza z miedzia, chromem,
niklem lub kobaltem. Kompleksy metaliczne barw-
nikéw monoazowych mozna réwniez otrzymywaé
przez metalizowanie odpowiednich barwnikéw mo-
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nohydroksylowych nie zawierajacych metalu, na
drodze utleniajgcego miedziowania.

Korzystne jest stosowanie zwigzkéw dwuazo-
wych z amin, nie zawierajgcych nukleofilnych
podstawnikéw, gdyz w przeciwnym razie calkowi-
te przeprowadzenie reakcji acyloamidometylowa-
nia w polozeniu 1 pirazolonu wymaga uzycia
wiekszej iloSci zwigzku hydroksymetylowego.

Stosowane w sposobie wedlug wynalazku jako
skladniki reakcji N-hydroksymetyloamidy otrzy-
muje sie przez przylaczenie formaldehydu do ami-
déw kwaséow a- lub f-chlorowcotluszczowych albo
do nienasyconych, alifatycznych amidéw kwaso-
wych, w obecno$ci zasadowych Srodk6w kondensa-
cyjnych, na przyklad weglanu potasowego, lub
kwasu mineralnego w lagodnych warunkach, Zgo-
dnie z wynalazkiem brane sg tu pod uwage prze-
de wszystkim zwigzki N-hydroksymetylowe amidu
kwasu monochlorooctowego, monobromooctowego,
o-bromopropionowego, f-chloro- i f-bromopropio-
nowego, jak réwniez amidu kwasu a, f-dwuchlo-
ropropionowego, akryloamidu, chloro- lub bromo-
akryloamidu, amidu kwasu chlorokrotonowego
i inne. ' ' '

Kondensacje barwnikéw ze zwigzkami hydro-
ksymetylowymi prowadzi sie w obecno$ci kwa$-
nych $rodkéw kondensujgcych lub $rodkéw od-
szczepiajacych wode, a reagujacych jak kwasne
§rodki kondensujace, takich jak na przyklad ste-
zony kwas solny, chlorek cynkowy, pieciotlenek
fosforu, bezwodnik kwasu octowego, kwas fosfo-
rowy w postaci syropu, mieszanina chlorku glino-
wego 2z pirydynag i oleum. Najlepszym $rodkiem
kondensujagcym jest jednak stezony kwas siarko-
wy, az do bezwodnego, “poniewaz moze on prze-
waznie rownoczeénie spetniaé role rozpuszczalnika
dla skladnikéw reakcji. Temperatura reakcji moze
wahaé sie w szerokich granicach, przede wszyst-
kim w zaleznosci od uzytego Srodka kondensujg-
cego i barwnika. W stezonym kwasie siarkowym
reakcja przebiega przewaznie szybko i calkowicie
juz w temperaturze 15—30°C.

W niektérych przypadkach trzeba stosowaé
temperature podwyiszong, na przyklad 40—80°C,
a zwlaszcza wtedy, gdy chodzi o wprowadzenie
kilku grup karbonamidometylowych. Oczywiscie
nie nalezy stosowaé takiej temperatury, ktéra mo-
glaby spowodowaé rozklad reagentéw, jak réwniez
niepozgdane jest ewentualnie powstawanie pro-
duktéw  sulfonowania. Gotowe produkty reakcji
wydziela sie wylewajac roztwory lub zawiesiny w
kwasie siarkowym do wody z lodem, a nastepnie
wyosabniajac w znany sposéb.

Zamiast N-hydroksymetyloamidéw mozna tez
stosowaé zdolne do analogicznych reakcji pochod-
ne tych zwigzkéw hydroksymetylowych, takie jak
na przyklad estry, otrzymane przez traktowanie
zwigzkéw hydroksymetylowych nieorganicznymi
lub organicznymi kwasami albo chlorowcobezwod-
nikami czy bezwodnikami tych kwaséw, a takze
dwuetery kwaséw metyloamidottuszczowych,
otrzymywane przez wewnetrzng kondensacje w
obecno$ci na przyklad tlenochlorku fosforu. Po-
niewaz jednak te funkcjonalne pochodne - trzeba
wytwarzaé ze zwigzkéw hydroksymetylowych,
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stosowanie ich jest mniej korzystne. W poszcze-
gélnych przypadkach mozna jednakze i przy uiy-
ciu tych pochodnych, a zwlaszcza N-chloromety-
loamidow, osiggnaé zadawalajgce wyniki za po-
mocg metody EinKorn’a. Niekiedy mozna uproscié
sposéb wedlug wyhalazku, wychodzac nie z goto-
wych pochodnych hydroksymetylowych amidéw,
lecz z mieszaniny formaldehydu i amidu kwaso-
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wego z barwnikiem, prowadzgc proces w jednym.

naczyniu.

Odmiana sposobu wytwarzania barwnikéw we-
diug wynalazku polega na tym, ze amid kwasowy
rozpuszcza sie w stezonym kwasie siarkowym, do-
daje do roztworu eter dwuchlorowcodwumetylowy
i w temperaturze 15—30° dziala sie otrzymang
mieszaning na barwnik o wzorze 2, w kiérym R
i X majg wyzej podane znaczenie. Wyodrebnia-
nie acyloamidometylowanego barwnika prowadzi
si¢ w wyzej podany sposob.

Wedlug wynalazku, barwniki zawierajgce niena-
sycong reszte acylows, na przyklad reszte akrylo-
w3g, chloro- lub bromoakrylowa, mozna takze wy-
twarzaé¢ z odpowiednich, chlorowcowanych pochod-
nych kwaséw ttuszczowych, na przyklad z barwni-
kéw majacych reszte f-chloropropionylowa, a, -
dwuchloro- lub dwubromopropionylows, przez od-
szczepianie chlorowcowodoru §rodkami reagujacy-
mi alkalicznie. '

Barwniki otrzymywane sposobem wedlug wy-
nalazku zwlaszcza o zawierajacej nie wiecej niz
dwie kwasowe grupy nadajgce im rozpuszczalnos§é
w wodzie, nadajg si¢ do barwienia wiékien zawie-
rajacych azot, na przyklad do barwienia skoéry,
jedwabiu, wlékien poliamidowych typu nylonu i
wilékien poliamidowomocznikowych, a zwlaszcza
welny. Barwia one te materialy z wodnego, za-
kwaszonego roztworu bardzo réwnomiernie. Barw-
niki zawierajgce tylko jedng grupe sulfonowg, ma-
ja powinowactwo do wspomnianych materiatow
juz w kapieli- stabo kwas$nej, do obojetnej, co
§wiadczy o silnym powinowactwie do widkna.
Otrzymane wybarwienia, zwlaszcza na welnie, wy-
rézniajg sie rownomiernosécia, bardzo dobrg odpor-
noécig na pranie i spliénianie, zwlaszcza w §rodo-
wisku alkalicznym, oraz czesto odpornoscia na
dzialanie §wiatla.

Do barwienia wldkien celulozowych nadaja sie
te barwniki otrzymane sposobem wedlug wynalaz-
ku, ktére na czasteczke barwnika zawieraja dwie
do czterech grup kwasu sulfonowego.. Nadajq sie
one do barwienia celulozy tak zwang metodg na-
pawania, wedlug ktérej material nasyca si¢ wod-
nym roztworem barwnika, ewentualnie z dodat-
kiem soli, po czym barwnik utrwala sie na wiék-
nie przez dzialanie alkaliami, korzystnie w pod-
wyzszonej temperaturze. Za pomocy tej metody,
jak réwniez przez bezposrednie barwienie, ktére
mozna stosowaé przy wielu barwnikach, otrzyma-
nych sposohem wedlug wynalazku, otrzymuje sie
wybarwienia wyrézniajace sie z reguly _dobrq od-
pornoScig na $§wiatlo, a przede wszystkim wyjat:
kowo odporne na mokrg 6brébie.

Stosujagc powyzsze barwniki do drukowania na
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wléknach celulozowych, a nastepnie utrwalajac .

je na materiale w podwy#szonej temperaturze i w

6
obecno$ci alkalii, otrzymuje sie cenne i trwate
druki. ) ) . .

Po farbowaniu, wzglednie drukowaniu, zaleca
sie mozliwie calkowite usuniecie nie utrwalonego
barwnika. W tym celu plucze sie wybarwienie i
wydrukowanie dokladnie ciepls i zimng wodg i
poddaje procesowi namydlania w obecnosci niejo-
nowych Srodkéw dyspergujacych oraz ewentualnie
zwilzajacych.

W ponizszych przykladach, o ile nie zaznaczono
inaczej, czeSci oznaczaja czeSci wagowe i procen-
ty — procenty wagowe:

Przyklad I. 34 czeSci barwnika, otrzymane-
g0 przez sprzeganie dwuazowanego kwasu amino-
benzeno-2-sulfonowego z kwasem 5-pirazolono-3-
-karboksylowym, rozpuszcza sie w 300 czeSciach
stezonego kwasu siarkowego. Do roztworu o tem-
peraturze 15—25°C dodaje sie 27 cze$ci amidu
kwasu N-hydroksymetylo-a, f-dwubromopropiono-
wego i miesza w ciggu 24 godzin w temperaturze
pokojowej. Mieszanine poreakcyjng wylewa sie
na okolo 600 czesci lodu, odsgcza papke barwnika
i przemywa 15% roztworem chlorku sodowego.
Barwnik miesza sie z 600 czeSciami wody i za po-
mocg 30% roztworu wodorotlenku sodowego dopro-
wadza do wartoéci pH = 12,0 i miesza sie w ciggu
30 minut, a nastepnie zobojetnia 30% kwasem sol-
nym do wartoSci pH=17,0 i ponownie wytraca
chlorkiem sodowym. Odsaczony barwnik przemy-
wa si¢ roztworem chlorku sodowego i suszy pod
zmniejszonym ciS$nieniem w temperaturze 70—
80°C. Otrzymuje sie zoly proszek, ktéry rozpu-
szcza sie w wodzie i barwi welne oraz bawelne¢ na
z6ite odcienie, odpornione na mokra obrébke i
Swiatto. _ '

Przyklad II. 30,4 czeSci barwnika, otrzyma-
nego przez sprzeganie dwuazowanego kwasu ami-
nobenzeno-2-sulfonowego - z 3-metylo-5-pirazolo-
nem, rozpuszcza sie w 300 czeSciach stezonego
kwasu siarkowego. Do roztworu o temperaturze
15—25°C dodaje sie 14 czeSci amidu kwasu N-hy-
droksymetylochlorooctowego i miesza w ciggu 24
godzin w temperaturze pokojowej, po czym wyle-
wa sie mieszanine na okolo 600 czeSci lodu, od-
sacza barwnik i przemywa 15% roztworem chlorku
sodowego az do odczynu obojetnego. Barwnik mie-
sza sie z 600 czeSciami wody i dodajgc 30% roz-
twér wodorotlenku sodowego zobojetnia do war-
toSci pH = 17,0, po czym wytraca sie¢ barwnik po-
nownie chlorkiem sodowym, odsgcza, przemywa
15% roztworem chlorku sodowego i suszy pod
zmniejszonym ci$nieniem w temperaturze 70—

. 80°C. Otrzymuje sie zolty proszek, ktéry rozpu-

szcza sie w wodzie i nda welnie i bawelie daje
z6lte wybarwienia, odporne na mokrg obrébke i na
dzialanie $wiatta.

Przyktad III. Zastepujagc uzyty w przykla-
dzie II amid kwasu metylochlorooctowego 29 cze-
$ciami amidu N-hydroksymetylo «, B-dwubromo-
propionowego, otrzymuje si¢ podobny barwnik.

Przyktad IV. 624 czeSci amidu kwasu g,
p-dwuchloropropionowego rozpuszcza sie w 420
cze§ciach 100% kwasu siarkowego i do ochtodzo-
nego do_temperatury 0—5°C roztworu wkrapla si¢
w ciggu okolo 2 godzin 25,2 czeSci eteru dwuchlo-
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rodwumetylowego i miesza dalej w ciagu 16 go-
dzin w temperaturze 10—15°C. 136 czeSci barw-
hika, otrzymanego przez sprzeganie dwuazowanego
kwasu 4-acetyloamino-1-aminobenzeno-2-sulfono-
wego z 3-«!L1etyxlo-5-pirazolonem, rozpuszcza sie¢ w
400 czeSciach 96% kwasu siarkowego i do roztwo-
ru wkrapla w ciggu okolo 30 minut podany wyzej
roztwor i miesza nadal w ciggu 24 godzin w tem-
peraturze pokojowej. Mieszanine poreakcyjng wy-
lewa sie na okolo 2000 czeSci lodu, odsacza wy-
dzielong paste barwnika i przemywa 15% roztwo-
rem chlorku sodowego. Barwnik miesza si¢ na-
stepnie z 2000 cze§éiami wody i dodajac 30% roz-
twor wodorotlenku sodowego nastawia si¢ na war-
to§¢ pH=17,0, po czym ponownie wytraca sie
barwnik przez dodanie chlorku sodowego. Otrzy-
many barwnik odsgcza sie, przemywa 15% roztwo-
rem chlorku sodowego i suszy pod zmniejszonym
ci§nieniem w temperaturze 70—80°C. Otrzymuje
sie zolty proszek, rozpuszczalny w wodzie i bar-
wigcy welne i baweine na zéite odcienie, trwale
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nomierne, z6ite wybarwienie o dobrej odpornofci
na Swiatlo i doskonalej odpornosci na pranie.

Podobnie réwnomierne wybarwienia, o dobrej
odpornosci na $wiatlo i 0 doskonalej odpornoéci na
pranie otrzymuje sie postepujac w sposéb wyzej
podany, lecz bez dodawania kwasu octowego do
farbiarskiej kapieli.

Przepis farbiarski B. 2 czeSci barwnika, otrzy-

. wanego w sposéb podany w przykladzie I, rozpu~

szcza sie w 100 czesciach wody. Otrzymanym roz-
tworem napawa sie¢ w napawarce tkanine bawel-
niang i wyciska nadmiar cieczy tak, aby ‘'mate-
rial zatrzymat ciecz w iloéci, ré6wnej 75% jego cie-
zaru. Tak nasycony material suszy sie i w tempe-
raturze pokojowej nasyca roztworem, zawieraja-
cym na 1 litr 10 g wodorotlenku sodowego i 300 g
chlorku sodowego, .po c¢zym odciska sie nadmiar
cieczy jak wyzej i paruje w ciggu 60 sekund w
temperaturze 100—101°C. Nastepnie ptucze sie ma-
terial, traktuje go 0,5% roztworem kwasnego we-
glanu sodowego, ponownie ptucze, namydla w cig-

12. barwnik o wzorze 13

mopropionowego

N-chlorometylo-a, f-dwuchloropropionowego |- _, —
amid kwasu N-hydroksymetylo-a, §-dwubro-

na mokra obrébke i swiatlo. % gu 15 minut w. 0,3% roztworze niejonowego érodka
Z barwnikéw, podanych w kolumnie I ponizszej pioracego, ptucze i suszy.
tabeli, postepujac w sposéb podany w jednym z Przepis farbiarski C. W kapieli farbiarskiej, za-
przyktadéw 1 i 4, przez kondensacje z podanymi wierajacej w 3000 czeSci wody 10 czeSci krysta-
- W kolumnie II tabeli N-hydroksymetyloamidami, ,5; licznego siarczanu sodowego, 6 czeSci 40% kwasu
otrzymuje sie barwniki, ktére barwig weine na octowego, 0,5 czesci nizej opisanego produktu kon-
odcienie, wymienione w kolumnie III tej tabeli. densacji oleiloaminy z tlenkiem etylenu i 2 czeSci
Tabela
I II III
1. barwnik o wzorze 6 amid kwasu N-hydroksymetylo-o, g-dwubro- 201ty
mopropionowego
2. barwnik o wzorze 7 — it R
3. barwnik o wzorze 8 — — R
4. barwnik o wzorze 8 amid kwasu N-hydroksymetyloakrylowego —_,, =
5. barwnik o wzorze 8 amid kwasu N-hydroksymetylo-pg-chloropro-
pionowego —_, —
6. barwnik o wzorze 9 amid kwasu N-hydroksymetylo-a, f-dwubro-
mopropionowego —_, —
7. barwnik o wzorze 10 —_— — oranz
8. barwnik o wzorze 11 — oy — ”
9. barwnik o wzorze 12 2 réwnowazniki — ,, — z6ity
10. barwnik o wzorze 12 2 rownowazniki amidu kwasu
N-hydroksymetyloakrylowego —_,, —
11. —_,, — 2 rownowazniki amidu kwasu ’

Przepis farbiarski A. 0,5 cze$ci barwnika, otrzy-
manego w sposéb opisany w przykladzie II, roz-
puszcza sie w 4000 czeSciach wody, dodaje 10 cze-
§ci krystalicznego siarczanu sodowego i w otrzy-
manej kapieli w.temperaturze 40—50°C umieszcza
100 czeSci dobrze zwilzonej welny. Nastepnie do-
daje sie 2 czeSci 40% kwasu octowego, doprowadza
w ciggu 30 minut do wrzenia i barwi w tempera-
turze wrzenia w ciggu 45 minut, po czym plucze
sie weine zimna wodg i suszy. Otrzymuje sie réw-
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barwnika nr 6 z podanej wyzej tabeli, majacej
temperature 50—80°C umieszcza sie 100 cze$ci do
robot na drutach. W ciggu 30 minut doprowadza
sie kapiel do wrzenia i barwi w temperaturze
wrzenia w ciggu 30 minut, ptucze i suszy. Produkt
kondensacji tlenku etylenu otrzymuje sie naste-
pujaco: 100 czeSci technicznej oleiloaminy trak-
tuje sie 1 czescia silnie rozdrobnionego sodu i
ogrzewa do temperatury 140°C i nastepnie w tem-
peraturze 135—140° wprowadza tlenek etylenu. Po
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stwierdzeniu szybkiego wchtaniania tlenku etylenu
obniza sie temperature reakcji do temperatury
120—125°C i kontynuuje wprowadzanie tlenku ety-
lenu az do wchloniecia 113 czeSci tego zwiagzku.
Otrzymany produkt rozpuszcza sie praktycznie cat-
kowicie w wodzie.

Przepis drukarski. 2 cze$ci barwnika nr 1 z po-
danej wyzej tabeli, otrzymanego w spos6b opisany
w przykladzie IV, miesza z 20 cze$ciami mocznika,
rozpuszcza w 28 czeSciach wody i miesza z 40 cze-
Sciami 5% zageszczacza z alginianu sodowego, a
nastepnie dodaje jeszcze 10 czeSci 10% roztworu

~ weglanu sodowego. Otrzymanym barwnikiem dru-
karskim zadrukowuje sie tkanine bawelniang w
walcowanej maszynie drukarskiej, suszy i paruje
nasycong parg w ciggu 8 minut w temperaturze
100°C. Nastepnie plucze sie starannie zadrukowa-
na tkanine w zimnej i goracej wodzie i suszy.
Otrzymuje sie zélty druk, trwaly na gotowanie.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania rozpuszczalnych w wodzie
reaktywnych barwnikéw azowych o wzorze 1,
w ktorym R oznacza reszte skladnika dwuazo-
wego, ewentualnie zawierajgcego grupe azowa,
ktory to skladnik zawiera grupe kwasu karbo-
ksylowego lub kwasu sulfonowego, X oznacza
niskoczasteczkowg grupe alkilowsa, grupe karbo-
ksylows, grupe arylowa lub funkcjonalnie zmie-
niong grupe karboksylowsa, zwlaszcza ugrupo-
wanie estru kwasu karboksylowego, zwigzane
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poprzez jego grupe -CO-, Y oznacza reaktyw-
na alifatyczng reszte acylows, przy czym R
i X korzystnie nie zawierajg podstawnikéw nu-
kleofilnych, znamienny tym, Ze barwniki azo-
we o wzorze 2, w ktorym R i X majg wyzej
podane znaczenie poddaje sie reakcji‘ze zZwigz-
kami N-hydroksymetylowymi alifatycznych
amidéw kwasowych, ktérych reszta acylowa jest
reaktywna w stosunku do widékna lub z funk-
cjonalnymi pochodnymi tych zwiazkéw hydro-
ksymetylowych, reagujgcych tak jak te zwigz-
ki, po czym otrzymane zwigzki przeprowadza
sie ewentualnie w zwigzki kompleksowe z me-
talami.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, .znamienny tym, ze

jako barwnik wyjSciowy stosuje sie zwigzek
o wzorze 14, w ktéorym R; oznacza reszte sul-
fofenylowa lub sulfonaftylowa, a X; oznacza
rodnik metylowy lub grupe COOH.

Sposéb wedlug zastrz. 1—2, znamienny tym, Ze
jako zwiazki hydroksymetylowe stosuje sie
N-hydroksymetyloamidy, otrzymane z amidéw
kwasu chloro- lub bromopropionowego, kwasu
chloro- lub bromoakrylowego, kwasu chloro-
octowego albo z akryloamidu.

Odmiana sposobu wediug zastrz. 1, znamienna
tym, ze barwnik o wzorze 2, w ktérym R i X
majg wyzej podane znaczenie, poddaje sie
reakcji w temperaturze 0—60°C ze zwiagzkiem,
otrzymanym przez reakcje alifatycznego amidu
kwasowego, zawierajacego reaktywng reszte
acylowa z eterem dwuchlorowcodwumetylowym.



Kl. 22 a,1

WZOR 3

N)—QNH
Ho.s X | 2
AN

H
_O3S SO0H

sN
Ho,}s N\I]Q

NH2

HO_S S0, H

WZOR 4
N

N
CH,
HO, S 0.H

WZ0R 5

d

3

SO3H
NH,

56015

c%comdj |

AN
N:mcﬂ-e)m
I

H

CH

I3
S0.H C=N.

WZOR 8

oy
S0, H C=N

-N=N—CH-C

S0,H

WZOR 9

S0zH y

3
N\
<N

WZOR 10

0

TOOH

C=N
| \n
CH-C”

I

0

MKP C 09 b



Kl 22 a,1

56015

C=N
80,H 7wy

3
HOBS—O—N=N—C§—N=}F CH-¢/

WZOR 4

CH CH
| 3
N=C HO,S  SO.H (I::N\NH
NC~CH-N=N N=-N-CH-¢~
H
0 5C CHg 0

WZOR 12
H3 N=N-CH-¢~

WZOR 17

WZOR 14

MKP C 09 b



	PL56015B1
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


