
POLSKA
RZECZPOSPOLITA

LUDOWA

URZĄD
PATENTOWY

PRL

OPIS PATENTOWY

Patent dodatkowy
do patenty nr  

Zgłoszono: 20.04.77 (P. 197515)

Pierwszeństwo:

Zgłoszenie ogłoszono: 06.11.78

Opis patentowy opublikowano: 15.11.1980

107997

Int Cl.*
C09B 45/02

Twórcy wynala&ku: Józef Perugiewicz, Wiesław Cieślak, Janusz Osiński,
Stanisław Osiński, Ryszard Sałagacki

Uprawniony z patentu: Pabianickie Zakłady Farmaceutyczne „Polfa",
Pabianice (Polska)

Sposób wytwarzania barwników azowych metalokompleksowych
typu 1 : 2 zawierających kobalt lub chrom

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia barwników azowych metalokompleksowych
typu 1 :2 zawierających kobalt lub chrom prze¬
znaczonych do barwienia włókien proteinowych
poliamidowych i * skóry z obojętnych lub słabo
kwaśnych kąpieli.

Znane są sposoby otrzymywania barwników azo¬
wych metalokompleksowych typu l: 2 przez me¬
talizowanie barwników azowych posiadających od¬
powiednie układy lakotwórcze: o,o'-dwuhydroksy-
azowe, o-ftiydroksy-o'-karboksyazowe lub o^hydro-
ksy-o'^aminoazowe.

Zależnie od budowy cząsteczki barwnika i środ¬
ka metalizującego reakcję metalizowania prowadzi
się w środowisku wodnym lub w rozpuszczalni¬
kach organicznych w podwyższonej temperaturze
pod normalnym lub podwyższonym ciśnieniem.
Do najważniejszych sposobów, należą sposoby zna¬
ne z niemieckiego opisu patentowego Nr 7414Ó2
podającego chromowanie barwników o,o'-dwuhy-
droksyazowych przy pomocy kompleksów chromo-
salicylowych w środowisku wodnym, .ponadto z
niemieckiego opisu patentowego Nr 7115 0&2 doty¬
czącego chromowania solami chromu w formami¬
dzie oraz z francuskiego opisu patentowego ,Nr
934 905 dotyczącego kobaltowania barwników o,o'-
-dwuihydroksyazowych w wodnym roztworze w
środowisku zasadowym stosując jako czynnik od¬
dający metal siarczan lub chlorek kojbalttawy.

Metalizowaniu poddaje ' się barwniki azowe
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uprzednio odsączone i ponownie rozpuszczone w.
wodzie lub rozpuszczalniku organicznym, względ¬
nie roztwory lub zawiesiny barwników w miesza¬
ninie poreakcyjnej otrzymanej po sprzęganiu.

Celem wynalazku jest znaczne przyśpieszenie
procesu metalizowania i uproszczenie technologii
otrzymywania barwników azowych metalokom¬
pleksowych. W tyim przypadku proces metalizo¬
wania prowadzi się równocześnie z fazą suszenia
past barwników w suszarni rozpryskowej, fluidy¬
zacyjnej lub innego typu w wysokich temperatu¬
rach 150°C do 230°C.

Pasty barwników o,o'-dwuhydroksyazowych, o-
-hydrofcsy-o'-karboksyazowych, o-toydroksy^Z-ami-
noażowych lub ich zawiesiny wodne przed poda»-
niem do suszenia są zmieszane w mieszalniku z
odpowiednią ilością środka metalizującego i na¬
stępnie podawane do suszenia w temperaturach
150°C do 230°C. Proces metalizowania zachodzi
równocześnie z suszeniem barwnika. Dla ułatwie¬
nia procesów metalizowania można dodać do past,
zawiesin czy roztworów poddawanych suszeniu
środków zwilżających takich jak Nekalina & lub
Polikol S.
Sposób wedłijg wynalazku uwidoczniony jest w
przykładach wykonania.
Przykład I. 41 części wagowych związku

monoazowego otrzymanego przez sprzęganie zdwu-
azowanego 2-aminofenolo-4-sulfonamidu z 2-chlo-
roacetyloacetanilidem w .postaci pasty umieszcza
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się w 300 częściach objętościowych wody i miesza
z do rozbełtania pasty barwnika, dodaje 46 części
objętościowych 13,5°/o wodnego roztworu chlorku
kołbaltawego oraz 3,9 części objętościowych 456/o
roztworu wodorotlenku sodowego. Zawiesinę mie¬
sza się przez 15 minut i następnie podaje na dysk
suszarni rozpryskowej. *

Temperatura powietrza wylotowego wynosi 180—
190°C. Po zakończeniu procesu suszenia i metali¬
zowania otrzymuje się żółto4)runa.tny proszek bar¬
wiący wełnę, włókna poliamidowe i skórę z ką¬
pieli obojętnych lub słabo kwaśnych na kolor żół¬
ty.
Dozowanie zawiesiny barwnika należy prowadzić
z taką szybkością aby barwnik nie przywierał do »
ścian suszarni..

Przykład II. 37,3 części wagowych związku
monoazowego otrzymanego przez sprzęganie zdwu-
azowanego 2-aminp!fenolo-4-sullionainidu z ,1-ifeny-
lo^3-metylo-5npyra-zolon*m w postaci pasty umiesz- 20
Cza się w 300 częściach objętościowych' wody i 2
częściach wagowych soli sodowej kwasu butylo-
naftalenosulcfonowego <Nekaiina S) i miesza do
rozbełtania pasty, dodaje 45 części objętościowych .
H5,i!>°/t wodnego ro-stwonu siarczanu kobafltawego *
oraz 3,9 części objętościowych 415^/t roztworu wo¬
dorotlenku sodowego. Zawiesinę miesza się przez
15 minut i następnie podaje na dysk suszarni roz¬
pryskowej,! Temperatura powietrza wlotowego wy¬
nosi 180—il90°C. Dozowanie zawiesiny (barwnika
należy prowadzić z taką szybkością, aby barwnik
nie przywierał do ścian suszarni.

Po zakończeniu procesu suszenia i metalizować
nia otrzymuje się żółto-brunatny proszek barwią¬
cy wełnę, włókna poliamidowe i skórę z kąpieli
obojętnej lub słabo kwaśnej na kolor żółto-bru¬
natny.

Przykład III. 34,3 części wagowych związku
monoazowego otrzymanego przez sprzęganie zdwu-
azowanego 2-aminofenolo-4-sulfonamidu z 2-nafto-
lem umieszcza się w 200 częściach objętościowych
wody i 2 częściach wagowych soli sodowej kwasu
butylonaftalenosulfonowego (Nekalina S) i miesza
do rozbełtania pasty, dodaje się 150 części obję¬
tościowych roztworu chromosalicylanu sodowo-po-
tasowego zawierającego 2,66 gramoatomu chromu.

Zawiesinę miesza się przez 15 minut i następnie
podaje na dysk suszarni rozpryskowej. Tempera¬
tura powietrza wlotowego wynosi 220—ł230°C. Do-
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zowanie zawiesiny barwnika należy prowadzić z
taką szybkością, aby barwnik nie przywierał do
ścian suszarni..' ' ■ .

Po zakończeniu procesu suszenia i metalizowania
otrzymuje się czarno-brunatny proszek barwiący
wełnę, włókna poliamidowe i skórę z kąpieli obo¬
jętnej lub słabo kwaśnej na kolor ciemnego fio¬
letu.' ,

Przykład IV. 20 części wagowych' związku
monoaizowego otrzymanego przez sprzęganie zdwu-
azowanego kwasu 2-a'minobenzenokarboksylowego
z li(4'-sulfonamidctfenylo)^^metyloH5Hpyrazolonem i
20 części wagowych związku monoazowego otrzy¬
manego przez spnzęgiainie zdwuJazowarnego 2-amdino-
benzenokarboksylowego z il(4'-sulfofenylo)-j3-mety-
lo-(5-pyrazolonem w postaci pasty umieszcza się
w 300 częściach objętościowych wody i miesza do
rozbełtania pasty.

Następnie dodaje się 43 części objętościowych
1^,^/r wodnego watworu chlorku chromowego lub
55 czejści objętościowych mrówczanu chromowego
zawierającego 2,36 gramoatomu chromu oraz 3,9
części objętościowych 45*/t roztworu wodorotlenku
sodowego, zawiesinę miesza się przez rU5 minut i
podaje na dysk suszarni rozpryskowej.

Temperatura powietrza wlotowego wynosi 220—
230°C.

Dozowanie zawiesiny barwnika należy- prowa¬
dzić z taką szybkością, aby barwnik nie przywie¬
rał do ścian suszarni. Po zakończeniu procesu su¬
szenia i metalizowania otrzymuje się żółty proszek
barwiący wełnę, włókna poliamidowe i skórę z

. kąpieli obojętnej lub słabo kwaśnej na kolor
żółty. " •

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania barwników azowych me-
talokompleksowych typu 1:/ 2 zawierających ko¬
balt lub chrom, znamienny tym, ze otrzymane
znanym sposobem barwniki 0,0'dwuhydroksyazo-
we, o-.hydroksy-o^-karboksyazowe, o^hydroksy-o'-
^aminoazowe w postaci past, zawiesin lub roztwo¬
rów poddaje się chromowaniu lub kobaltowaniu
związkami łatwo oddającymi chrom lub kobalt
w procesie suszenia w temperaturach 150DC do
230°C. . .

2. Sposób według zastrzeżenia 1, znamienny tym,
że do past, zawiesin i roztworów poddawanych
suszeniu dodaje się środków zwilżających.

Drukarnia Narodowa, Zakład Nr 8 zaro. 284/80
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