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Nowe barwniki reaktywne, pochodne di(3- karboksypirydyno)triazyny oraz

sposo6b ich wytwarzania

Przedmiotem wynalazku sa nowe barwniki reaktywne, pochodne di(3- karboksy-
pirydyno)triazyny, przeznaczone zwlaszcza do barwienia papieru oraz sposéb ich
wytwarzania.

Znane sg barwniki reaktywne, pochodne 3-karboksypirydynotriazyny, ktore
otrzymuje sie w reakcji kondensacji barwnikéw monochloroditriazynowych oraz
monochlorotriazynowych z kwasem pirydyno-3-karboksylowym, w $rodowisku
wodnym w temperaturze 90-98°C przy pH 6,5 -6,8 w czasie 2-3 godziny. Barwniki te
barwia wtokna celulozowe w srodowisku zblizonym do obojg¢tnego w temperaturze
100-130°C.

Wynalazek dotyczy nowych barwnikéw reaktywnych, pochodnych di(3-karboksy-

pirydyno)triazyny, o wzorze 1,

Barwnik NH

(wzér 1)

w ktérym Barwnik oznacza substancj¢ barwiacg z ukladem chromoforowym azowym,
antrachinonowym, dioksazynowym, formazanowym lub ftalocyjaninowym, zas n = 1
lub 2.

Nowe barwniki reaktywne charakteryzuja si¢ bardzo dobrg rozpuszczalnoscia
w wodzie. Barwig papier na rézne odcienie zélcieni, oranzu, czerwieni, fioletu, bigkitu
i zieleni, przy czym do barwienia papieru stosuje si¢ je w postaci adduktéw ze zwia-
zkami poliaminowymi. Nowe barwniki aplikuje si¢ na mas¢ celulozy w temperaturze

nizszej od 40°C. Uzyskane przy ich uzyciu wybarwienia charakteryzuja si¢ duza
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zywoscia i intensywno$cig barwy, dobra opornoscig na dziatanie czynnikéw mokrych
(wody) oraz odpornoscia na dzialanie §wiatla 3-6 w skali o$miostopniowe;j.

Wynalazek dotyczy takze sposobu wytwarzania nowych barwnikéw reaktywnych
o wzorze 1, okreslonych powyzej, ktory polega na tym, ze barwnik reaktywny z ukla-
dem chromoforowym azowym, antrachinonowym, dioksazynowym, formazanowym lub
ftalocyjaninowym, zawierajacy w czasteczce uktad dichlorotriazynowy lub di chloro-
ditriazynowy, poddaje sie reakcji kondensacji z kwasem pirydyno-3-karboksylowym
(kwasem nikotynowym),w $rodowisku wodnym w temperaturze, najpierw 30-50°C
w czasie do 2 godzin, a nast¢pnie 80-98°C w czasie do 2 godzin, przy pH 6,0-7,5,
korzystnie 6,2-6,5, po czym otrzymany roztwor nowego barwnika suszy si¢ lub wysala
z niego barwnik. Kwas pirydyno-3-karboksylowy stosuje si¢ w ilosci stechiometrycznej
lub z nadmiarem, co najwyzej 25 % -owym, w stosunku do ilosci atoméw chloru
wymienianych w czasteczce barwnika poddawanego kondensacji.

Przedmiot wynalazku ilustruja ponizsze przyktady.

Przyktad 1.
Do roztworu wodnego 8,64 g barwnika C. I. Reactive Yellow 1 o wzorze 2
NaO,S
H,C =N

7\
r\?\:ﬁ\OH NWN\ cl
cl

N\(N
Cl
Cl
SO;Na

(wzér 2)

zawierajacego 1,50 g chlorku sodowego, w 120 cm® wody wlano roztwor 3,40 g soli
sodowej kwasu nikotynowego w 30 cm® wody, ogrzano do temperatury 40+2°C

i utrzymywano w tej temperaturze przez 2 godziny utrzymujac jednoczesnie pH = 6,5-
6,8 w drodze wkraplania 10 % roztworu wodnego weglanu sodowego. Nastgpnie
mieszaning reakcyjng podgrzano do temperatury 95+2°C i utrzymywano w tej

temperaturze 2 godziny utrzymujac jednoczesnie pH = 6,5-6,8 w drodze wkraplania
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10 % roztworu wodnego weglanu sodowego. Produkt reakcji wydzielono przez wyso-
lenie chlorkiem sodowym, ochtodzenie do temperatury 20°C, odsaczenie i wysuszenie
pasty w temperaturze 60°C.
Otrzymano 12,13 g barwnika zawierajacego 22,0 % chlorku sodowego. Wyniki analizy
spektrofotometrycznej otrzymanego barwnika w wodzie byly nastepujace:
Emax = 18450 dm’/mol - cm Amax= 399,2 nm.
Barwnik barwil papier na kolor z6tty.
Przyktad II.

Do roztworu 8,05 g barwnika C. I. Reactive Orange 46 o wzorze 3

SO;Na OH
N=N
NaO,S NH

(wzor 3)

NaO,S

N Cl
\f N
NYN

Cl

zawierajacego 1,62 g chlorku sodowego, w 120 cm® wody wlano roztwor 3,40 g soli
sodowej kwasu nikotynowego w 30 cm® wody.

Dalej postgpowano jak w przykladzie I.

Po zakonczeniu reakcji kondensacji roztwor barwnika wysuszono w temperaturze 60°C.
Otrzymano 11,4 g barwnika zawierajacego 21,3 % chlorku sodowego. Wyniki analizy
spektrofotometrycznej otrzymanego barwnika w wodzie byly nastgpujace:

Emax = 17600 dm*/mol - cm Ay = 469,7 nm.

Barwnik barwil papier na kolor oranzowy.
Przyktad III.

Do roztworu 8,63 g barwnika C. I. Reactive Red 1 o wzorze 4
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NaO,S SO,Na

(wzor 4)

zawierajacego 1,45 g chlorku sodowego, w 120 cm® wody wlano roztwoér 3,40 g soli
sodowej kwasu nikotynowego w 30 cm® wody.
Dalej postgpowano jak w przykladzie I.
Po zakonczeniu reakcji kondensacji roztwor barwnika wysuszono w temperaturze 60°C.
5  Otrzymano 12,0 g barwnika zawierajacego 21,8 % chlorku sodowego. Wyniki analizy
spektrofotometrycznej otrzymanego barwnika w wodzie byly nastgpujace:
Emax = 22250 dm’/mol - em Amax = 507,4 nm.
Barwnik barwil papier na kolor czerwony.
Przyktad IV.
10 Do roztworu 7,84 g barwnika C. L. Reactive Blue 4 o wzorze 5

NH,

0
l l l SO,Na

(wzdr 5)

zawierajacego 1,03 g chlorku sodowego, w 180 cm® wody wlano roztwoér 3,40 g soli
sodowej kwasu nikotynowego w 30 cm® wody, ogrzano do temperatury 45+2°C
i utrzymywano w tej temperaturze przez 2 godziny utrzymujac jednoczesnie pH = 6,5-

6,8 w drodze wkraplania 10 % roztworu wodnego weglanu sodowego. Nastgpnie
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mieszaning reakcyjna podgrzano do temperatury 95+2°C i utrzymywano w tej tempera-
turze 2 godziny utrzymujac jednoczesnie pH = 6,5-6,8 w drodze wkraplania 10 %
roztworu wodnego weglanu sodowego. Produkt reakcji wydzielono przez wysolenie
chlorkiem sodowym, ochtodzenie do temperatury 20°C, odsaczenie i wysuszenie

w temperaturze 60°C.

Otrzymano 11,7 g barwnika zawierajacego 15,1 % chlorku sodowego. Wyniki analizy

spektrofotometrycznej otrzymanego barwnika w wodzie byly nastepujace:
Emax = 9900 dm*/mol - cm Amax = 597.,8 nm.

Barwnik barwil papier na kolor bigkitny.
Dalsze przyktady V — XIII przedstawiono w ponizszej tablicy.

Tablica
Nr Barwnik poddany Uzyskane €max Amax
przyktadu kondensacji wybarwienie dm/mol - em o
A% C.I. Reactive Yellow 4 zolcien 18500 390,2
VI C.I. Reactive Yellow 22 z0kcien 18200 397,6
VII C.I. Reactive Orange 1 oranz 17800 468,9
VIII C.I. Reactive Red 2 czerwien 19600 518,6
IX C.I. Reactive Red 6 rubin 18700 540,6
X C.I. Reactive Red 8 szkarlat 17800 486,3
X1 C.I. Reactive Violet 14 fiolet 16900 558,2
XII C.I. Reactive Blue 109 granat 44000 617,9
XIII C.I. Reactive Blue 163 blekit 40800 629,6
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