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Spos6b wytwarzania reaktywnyck: czerwieni azowych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania reaktywnych czerwieni azowych przedstawionych wzo-
rem ogdlnym 1, w ktérym X oznacza atom chloru lub reszt¢ kwasu sulfanilowego lub metanilowego.

Znany jest za patentu brytyjskiego nr 836248 sposéb wytwarzania reaktywnych dwuchlorotriazynowych
czerwieni azowych, ktéry polega na dwuazowaniu kwasu 2-naftylo-amino-1- sulfonowego i sprzgganiu w §rodowi-
sku alkalicznym z solg dwusodowa kwasu 1-amino-8-naftolo- 3,6-dwusulfonowego. Otrzymany barwnik amino-
azowy wydziela sig ze srodowiska reakcji iewentualnie oczyszcza, a nastgpnie kondensuje z chlorkiem cyjanuru.
Powstaty barwnik dwuchlorotriazynowy Avytraca sie z roztworu chlorkiem sodowym, stabilizuje i suszy.

Wada znanego sposobu wytwarzania reaktywnych czerwieni azowych jest powstawanie podczas otrzymy-
wania barwnika aminoazowego duzej ilo§ci ubocznych produktéw reakcji sprzegania, ktére powoduja obniZenie
wydajnosci koricowej izanieczyszczenie produktu gtéwnego. Proponowane usuwanie produktéw ubocznych
przez ewentualne oczyszczanie barwnika aminoazowego jest dodatkows i ktopotliwg operacja powodujacg prze-
dtuzenie cyklu produkcyjnego i przyczyniajaca si¢ do dalszego obniZzenia wydajnosci.

Usuwanie zanieczyszczen zawartych w barwniku aminoazowym mozna takZe osiaggnaé, w drugim etapie
syntezy przez zmniejszenie stopnia wysolenia barwnika dwuchlorotriazynowego, ale dziatanie to prowadzi réw-
nieZ do obnizenia wydajnosci procesu. '

Alkaliczne Srodowisko podczas sprzggania sprzyja rozkladowi zwigzku dwuazoniowego kwasu 2-naftylo-
amino-1-sulfonowego i powoduje obniZenie wydajnosci reakcji. Zwiazek dwuazoniowy kwasu 2-naftyloamino-1-
sulfonowego jest mato aktywny w reakcjach sprzegania i wymaga alkalicznego srodowiska podczas prowadzenia
procesu. Mata aktywno$é zwigzku dwuazoniowego kwasu 2-naftylo-amino-1- sulfonowego moze by¢ potwierdzo-
na niska wydajnoscia sprzggania w frodowisku obojetnym z kwasem 1-acetyloamino-8- naftolo-3,6-dwusulfono-
wym o wzorze 2,

Wtasciwosé ta rézni zwigzek dwuazoniowy kwasu 2-naftyloamino-1-sulfonowego od zwigzkéw dwuazonio-
wych o podobnej budowie, na przyktad kwasu 2-naftylo-amino-1,5- dwusulfonowego, ktéry bardzo tatwo i z wy-
soka wydajnosciag sprzega z kwasem 1-acyloamino- 8-naftolo-3,6-dwusulfonowym_,6 wzorze 2 w identycznych
warunkach prowadzenia procesu.
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Nieoczekiwanie stwierdzono, ze mato aktywny zwigzek dwuazoniowy kwasu 2-naftyloamino-1- sulfonowe-
g0, ktéry w reakcjach sprzggania zwykle wymaga srodowiska alkalicznego, fatwo sprzega z kwasem 1-acetyloami-
no- 8-naftolo- 3,6-dwusulfonowym w srodowisku bliskim oboje tnego.

. sdvmrwed}ug wynalazku wytwarza si¢ barwniki o wzorze 1, w ktérym X oznacza atom chloru lub
}
<reszte Ewasu sulfa'hﬂowego lub metanilowego przez dwuazowanie kwasu 2-naftyloamino-1- sulfonowego i sprze-
game w srodow1sku bhslum obojetnego z solg dwusodowa kwasu 1-acetyloamino-8- naftolo-3,6-dwusulfonowego,
h?d-roﬂzg grupy acetylowej w srodowisku silnie zasadowym. Otrzymany barwnik aminoazowy podda-
“:ﬁ Mp&rwszorzgdowej z chlorkiem cyjanuru.

Powstaly barwnik dwuchlorotriazynowy wysala si¢ solg warzonka, a nastepnie stabilizuje i suszy lub bar-
wnik dwuchlorotriazynowy poddaje si¢ drugorzedowej kondensacji z kwasem sulfanilowym lub metanilowym,
aotrzymany barwnik monochlorotriazynowy wysala sie z roztworu solg warzonkj i saczy, nastgpnie stabilizuje
i suszy. Lagodne warunki sprzegania zapobiegaja rozktadowi zwigzku dwuazoniowego kwasu 2-naftyloamino-1-
sulfonowego i umozliwiaja znaczne zwigkszenie wydajnosci reakcji. Sprzeganie zwiazku dwuazoniowego kwasu
2-naftyloamino-1- sulfonowego z kwasem 1-acetylo-amino-8- naftolo-3,6-dwusulfonowym w srodowisku obojet-
nym wyklucza mozliwosé powstawania ubocznych produktéw reakcji.

Otrzymany po hydrolizie grupy acetylowej barwnik aminoazowy odznacza si¢ bardzo wysokim stopniem
czystosci, a wydajnos¢ procesu sprzegania jest bardzo wysoka.

Sposéb wedlug wynalazku wyjasniaja nie ograniczajac jego zakresu nizej podane przyktady, w ktdrych
czesci i procenty oznaczajg czgsci i procenty wagowe.

Przyktad I. 23,4 czesci kwasu 2-naftyloamino-1- sulfonowego rozpuszcza sie w 350 czesciach wody
z dodatkiem wodorotlenku sodu do pH 7,5. Otrzymany roztwor przelewa si¢ do mieszaniny 100 czes$ci wody.
200 czgsci lodu i 30 czesci 30% kwasu solnego, a nastepnie dodaje sie 7,35 czesci azotynu sodowego rozpuszczo-
nego w 20 czesciach wody. Mieszaning reakcyjna miesza si¢ w ciagu 2—3 godzin w temperaturze 2-3°Cipo
zakonczeniu dwuazowania saczy si¢. Paste zwiazku dwuazoniowego wprowadza sie do 100 czesci wody z lodem
i miesza w celu dobrego rozdrobnienia. Przyrzadza si¢ obojetny roztwdr soli dwusodowej 36,1 czesci kwasu
1-acetyloamino-8- naftolo-3,6-dwusulfonowego w 250 czesciach wody. Do roztworu dodaje si¢ 300 czesci lodu,
.anastepnie wlewa stopniowo zawiesing zwiazku dwuazoniowego. Do potaczonych sktadnik 6w wkrapla si¢ 20%
roztwdr weglanu sodowego do uzyskania pH 7—7,5 utrzymujac temperature 8—10°C.

“Po zakonczeniu sprzggania do zawiesiny barwnika acetyloaminoazowego dodaje si¢ 12 cz¢sci wodorotlen-
ku sodowego i ogrzewa do temperatury 80—83°C, utrzymujac t¢ temperature w ciagu 2,5—3 godzin do zakoricze-
nia hydrolizy. Po zakoriczeniu reakcji barwnik aminoazowy wysala sie chlorkiem sodowym izobojetnia 30%
kwasem solnym. Po ochtodzeniu do temperatury 50—60°C zawiesing barwnika saczy si¢. 60,6 czesci barwnika
aminoazowego w postaci pasty 30—40% rozpuszcza si¢ w 600 czesciach wody o temperaturze 40—45°C, po czym
dodaje sie 150 czesci lodu w celu ochtodzenia do 15—20°C. Roztwér ten wkrapla si¢ w ciagu 30 minut do
zawiesiny 18,1 czesci chlorku cyjanuru w 450 czesciach wody z lodem z dodatkiem cze$ci dwuizobutylo- naftale-
nosulfomianu sodowego i miesza si¢ w ciggu 2—3 godz. w temperaturze 5—8°C do zakoriczenia kondensacji
pierwszorzedowej. Zawiesing barwnika dwuchlorotriazynowego zobojetnia si¢ 20% roztworem weglanu sodowe-
g0, wysala chlorkiem sodowym i saczy si¢. Past¢ barwnika stabilizuje si¢ mieszaning ortofosforan 6w jednosodo-
wego i dwusodowego oraz suszy w suszarni rozpytowej lub prézniowej.

Wytwarzany barwnik daje na materiatach celulozowych wybarwienia czerwone o odcieniu niebieskim,
trwale na czynniki mokre i §wiatto.

Przyktad II. Przyrzadza si¢ zawiesing 18,1 czesci chlorku cyjanuru w 450 czg¢séciach wody z lodem
z dodatkiem 1 czgsci dwuizobutylonaftalenosulfonianu sodowego. 60,6 cze¢sci barwnika aminowego otrzymanego
analogicznie jak w przyktadzie I przez sprzgganie zwigzku dwuazoniowego kwasu 2-naftyloamino-1-sulfonowego
z kwasem 1-acetyloamino-8-naftylo -3,6-dwusulfonowym w srodowisku bliskim oboje tnego i nastepng hydrolize
grupy acetylowej rozpuszcza si¢ w 750 czgéciach wody. Roztwér wkrapla si¢ do zawiesiny chlorku cyjanuru
i miesza w ciagu 2—3 godzin w temperaturze 5—8°C do zakoriczenia kondensagji pierwszorzedowej. Do zawiesiny
wkrapla si¢ 50 czgsci 20% roztworu weglanu sodowego do pH 4,5-5,0i doda]e 19,5 czesci kwasu sulfanilowego.

Mieszaning reakcyjng ogrzewa si¢ nastgpnie do temperatury 40—45°C wkraplajac 20% roztwor weglanu
sodowego do uzyskania odczynu oboj¢tnego izakoriczenia kondensacji drugorzedowej. Barwnik wytraca si¢
Z roztworu przez wysolenie solg warzonka i saczy. Paste barwnika stabilizuje sig i suszy.

Wytworzony barwnik barwi widékno. celulozowe na czerwony kolor o niebieskawym odcieniu, o wysokich
odpornosciach na swiatto i czynniki mokre.



118 353 3
Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania reaktywnych czerwieni azowych przedstawionych wzorem ogdlnym 1, w ktérym x
oznacza atom chloru lub reszte kwasu sulfanilowego lub metanilowego poprzez dwuazowanie kwasu 2-naftylo-
amino-1- sulfonowego i sprz¢ganie z sola dwusodowa kwasu 1-amino-8-naftolo- 3,6-dwusulfonowego oraz kon-
densacje pierwszorzgdowa z chlorkiem cyjanuru, a nastgpnie wydzielenie barwnika dwuchlorotriazynowego
z roztworu. stabilizacj¢ i suszenie lub kondensacje drugorzgdowa barwnika dwuchlorotriazynowego z kwasem
sulfanilowym lub metanilowym i wydziclenie barwnika monochlorotriazynowego z roztworu, stabilizacje i susze-
nie, znamienny tym, Ze kwas 2-naftyloamino-1- sulfonowy dwuazuje si¢ i sprzega z kwasem l-acetylo-
amino-8- naftolo-3,6-dwusulfonowym w srodowisku bliskim obojetnego, a nastepnie hydrolizuje grupe acetylowa
w srodowisku silnie zasadowym.
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