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Sposéb wytwarzania dyspersyjnych barwnikéw azowych
o trwalkej strukturze krystalicznej

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania dyspersyjnych barwnikéw azowych o trwatej strukturze
krystalicznej w postaci réznych form handlowych nadajacych sie do dtugotrwatego przechowywania i zdolnych
do tworzenia trwatych dyspersji wodnych.

Barwniki dyspersyjne zwane réwniez zaW|esmowym| lub syntenowymi s3 stosowane do barwienia wtdkien
. syntetycznych takich jak poliestrowe, poliamidowe, poliakrylonitrylowe i z octanu celulozy. S one nierozpusz-

czalne w wodzie idla celéw barwienia idruku powinny byé bardzo dobrze rozdrobnione i tatwo tworzyc
w srodowisku wodnym trwate zawiesiny.

- Dotychczas wytwarzane barwniki dyspersyjne nie posiadaty wystarczajacej trwatoséci dyspersji. Pasty
barwnikéw surowych ulegaty tzw. starzeniu, formy ptynne sedymentacji i koagulacji w trakcie przechowywania,
a zawiesiny wodne stosowane przy barwieniu tatwo aglomerowaty, tworzac duze ziarna osadzajace sie na
witoknie i nie biorgc udziatu w barwieniu.

Znane s sposoby postepowania majace na celu usunigcie tych niekorzystnych wIasmwos‘»CI np. wedtug
patentu austriackiego nr 199775 polegajace na wielogodzinnym ogrzewaniu past surowych pigmentéw w tempe-
raturach 100—300°C z dodatkiem silnych kwaséw ewentualnie z dodatkiem srodkéw powierzchniowo-czynnych,
odfiltrowaniu i wysuszeniu. Otrzymane proszki pigmentéw daja trwate dyspersje wodne. Sposéb ten ze wzgledu
na specyficzne ostre warunki postepowania moze by¢ stosowany tylko do obrébki bardzo trwatych chemicznie
organicznych zwiazkéw policyklicznych.

Inne sposoby otrzymywania trwatych dyspersji pigmentdw organicznych opisane sa miedzy innymi

" w patentach RFN nr 1153720 i polskim nr 82769. Istota tych sposobow jest rownoczesne ogrzewanie i ugniata-
nie past wodnych surowych pigmentéw ze srodkami powierzchniowo-czynnymi, co prowadzi do wydzielenia
jednorodnej plastycznej masy sktadajgcej sie z pigmentu i sSrodka pomocniczego. Masa ta po oddzieleniu od fazy
wodnej idalszym przerobie stuzy do wytworzenia preparatow tworzacych trwate dyspersle wodne, ktérych
trwato$¢ uzalezniona jest od uzytych srodkéw pomocniczych.
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Celem wynalazku jest otrzymywanie dyspersyjnych barwnikéw azowych o trwatej strukturze krystalicznej
przydatnych do wytwarzania stabilnych zawiesin odpornych na aglomeracje w procesach barwienia i form
-handlowych odpornych na sedymentacije i koagulacje.

Stwierdzono, Ze dyspersyjne barwniki azowe o trwatej strukturze krystalicznej mozna otrzymaé jezeli po
sprzegamu dwuazozwiazkéw komponentéw czynnych z komponentami biernymi podda Sle mase reakcyjng
w postaci zawiesiny wodnej o wartosci pH powyzej 7 ogrzewaniu w zakresie temperatur od 35°Cdo temperatury
wrzenia masy reakcyjnej, po czym barwnik filtruje sie i odmywa wodg. Otrzymane tym sposobem barwniki
dobrze sig saczq i przy zastosowaniu ogdlnie znanych srodkéw dyspersyjnych moga byé przetworzone na trwate
formy handlowe o doskonatym rozdrobnieniu. Podczas barwienia tymi barwnikami nie wystepuje niepozadane
zjawisko aglomeracji iosadzania sig ich na powierzchni wiékna. Otrzymane barwniki w postaci ptynéw
w warunkach magazynowania przechowywane przez wiele miesiecy nie ulegaja sedymentacji a zwtaszcza
koagulacji. Barwig wtékna syntetyczne na kolory z6tte, czerwone, granatowe, wykazujac na wtdknie poliestro-
wym i poliamidowym doskonate odpornosci, barwia wtékno poliakrylonitrylowe z roztworu lub zawiesiny
wodhé; ewentualnie w obecno$ci srodkéw pomocniczych w podwy2szonej temperaturze. Stosuje sie je jako

zwvazki jednorodne oraz w postaci mieszanek z innymi barwnikami.
' --Otrzymane wybarwienia posiadajg wysokie odpornosci na $wiattc, pranie, sublimacje oraz na warunk|
obrébkl termicznej. ‘
" Sposéb wytwarzania barwmkéw wed tug wynalazku objaéniaja blizej przyktady 1—I11. W przyktadach tych
czesci rprooenty oznaczaja czeéci i procenty wagowe.

P zy ktad I. 135 czeéci 100% 1-N-metylo-4-hydroksy-karbostyrylu rozpuszcza sie w 1740 czesciach
2,3% roztweru wodnego wodorotlenku sodu. Zawarto$é podgrzewa sie do temperatury 60°C i miesza do
catkowitego rozpuszczenia. Do ochtodzonego do temperatury 0°C roztworu 1-N-metylo-4-hydroksykarbostyrylu

_wkraplé sig roztwér 110 czeéci dwuazozwigzku m-nitroaniliny, sprawdzajac atkaliczno$é na papierku zétcieni
brylantowej. Podczas sprzegania kontroluje si¢ w ciagu catego czasu nadmiar 1-N-metylo4-hydroksykarbosty-
rylu. Po zakoriczeniu sprzegania miesza si¢ mase reakcyjng w ciagu 6 godzin, utrzymujac pH 8,5—9,0 za pomoca
wodnego roztworu weglanu sodu, a nastepnie kwasem solnym obniza sie wartosé pH do 7—7,6. Mase reakcyjna
ogrzewa sig w czasie 1 godziny w temperaturze 80—90°C, przy czym warto$é pH wzrasta samorzutnie do 8,5—9.
Goracy roztwdr saczy sie i przemywa woda o temperaturze 80°C do uzyskania bezbarwnego odcieku. Po
przemyciu barwnika osusza sig sprezonym powletrzem, a otrzymana paste poddaje sie procesowi standaryzacji.
Wytworzony barwnik barwi widkna syntetyczne na kolor z6tty.

Przyktad Il. Otrzymany barwnik znanym sposobem w wyniku reakcji sprzegania zdwuazowanej
2-chloro-4,6-dwunitroaniliny z 2-N,N-dwuacetyloetanolo-4-acetyloaminoanizolem w. postaci 10—15% zawiesiny
zobojetnia sie 15% wadnym roztworem wodorotlenku sodu do wartosci pH 7,6—7,8 i ogrzewa do temperatury
36°C utrzymujac te temperature w ciggu 4 godzin. Nastgpnie zawiesing barwnika filtruje sie i przemywa woda
o temperaturze 45—60°C do odcieku obojgtnego. Wytworzony barwnik barwi wtékna syntetyczne na kolor
granatowy.

Przyktad Ill. Otrzymany barwnik znanym sposobem w wyniku reakcji sprzegania zdwuazowanej
2-cyjano-4-nitroaniliny  z m-N-N-etylocyjanoetylotoluidyna w postaci zawiesiny o zawartosci ciata statego
10—~16% zobojetnia si¢ 15% wodnym roztworem wodorotlenku sodu do wartosci pH 7,6—8,0, po czym
stopniowo ogrzewa si¢ powyiej temperatury 100°C do wrzenia masy reakcyjnej utrzymujac te temperature
wrzenia w ciagu 1 godziny. Nastgpnie zawiesine barwnika filtruje sig i przemywa woda o temperaturze 46—50°C
do odcieku obojetnego. Wytworzony barwnik barwi wt6kna syntetyczne na kolor czerwony.

Zastrzezenie patentowe

Sposdb wytwarzania dyspersyjnych barwnikow azowych o trwafej strukturze krystalicznej przez sprzeganie
dwuazozwigzkéw komponentdw czynnych z komponentami biernymi, znamienny tym, Ze po sprzeganiu
mase reakcyjng w postaci zawiesiny wodnej o wartosci pH powyzej 7 poddaje sie ogrzewaniu w zakresie
temperatur od 35°C do temperatury wrzenia masy reakcyjne;j.
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