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Vynélez se t¥kd zplsobu pFipravy stabilnf krystalové modifikace reaktivnd di-
chlortriazinové Cervend.

Reaktivni dichlortriazinovd Serven vzorce

Je dileZitym barvivem pouZivanym k reaktivnimu barveni bavlny, regenerované celulo-
2y, vIny nebo hedvébi na brilantni Servené odstiny s velmi dobrjfumi stdlostmi v pra~-
ni,

- Piiprava barviva uvedeného vzorce, aviak pro jiné aplikaéni urdeni (kyselé bar-
vivo na vlinu), Je popsdna ji% ve starSim ndmeckém patentu &. 436 179, podle n&hoZ se
barvivo izoluje z reakini smési vyardZenim p¥idavkem kuchynské soli s nédsledujici
filtraci, Z praxe je zndmo, Ze timto zplsobem se pFi virobd reaktivni Servend uvee
deného vazorce produkt izoluje i v souSasné dob¥. Je to omtatnd zpisob izolace,
ktery je zcela b¥Zny u vodorozpustnfch reaktivnich barviv i vodorozpustnyech barviv
jinfch aplikadnich t¥{d obsshujicfch v molekule sulfoskupiny, )

Uvedenym postupem izolovand resktivni Serven se viak vyznauje nizkou stabili~
tou vici hydrolyze reaktivni dichlortriazinové skupiny, a to zejména ve form& vodné
pasty. V disledku toho dochdzi bEhem nezbytného skladovdni pasty barviva pFed jejim
delSim zpracovdnim ke vzniku hydrolytickyeh produkii-hydroxytriazinovych derivdty,
které JiZ nejsou schopné reakce s vldkmem, jsou tedy z hlediska procesu barvendi
bezcenné, Vznik hydrolytickfeh produktd tak prakticky anizuje vytéiek'finélniho
reaktivniho barvive,

Pokud se tyde fyzikélnl.formy barvivae, difraktografickou analyzou, bylo zjidt&-
no, Ze barvivo izolované z reakdni smési vysrdZenim chloridem sodnym, je prakticky
amorfni, krystalicky podil je ni¥si ne¥ 10 %.

Nyni bylo nalezeno, ¥e reaktivni dichlortriazinovd Serves vy3e uvedeného vzorce
.wiZe tvoFit i krystalovou wodifiksci, kterou pFedstavuji velmi drobné Servené Jehe
1iky & kterd se od dosud zndmé formy 1i3{ i z¥etelnou vnit¥nf krystalovou struktu-
rou, jak bylo prokdzéno difraktografickou ansljzou. Tato krystalovd modifikace se

vyznatuje podstatnd vySs{ stabilitou vidi hydrolyze pFfedevdim ve form$ pasty, ale
i ve formé suchého barviva, coZ wf vyznam pFi jeho dlouhodobém skladovédni.

Uvedend stabilni krystalovd modifikace se z{skd volnou lrystelizaci barvivas
z reak®ni smési po jeho syntéze, pFidemi krystalizace probihd v uréitém teplotnim
rozmezi a p¥i obsahu chloridu sodného v reakdni sm¥si vzniklého neutralizaei kyseli-
ny chlorovodikové v pribShu syntézy barviva, Tento zplisob izolace vodorozpusiného
reasktivniho barviva nebyl podle dostupnych literdrnich ddajd zatim zndm a v pFipads
reaktivni Servend uvedeného vzorce poskytuje pfekvapivd dobry visledek Jjak co do
stability, tak co do vytEZku izolovaného barviva.

Zplsob prfipravy stabilni krystalové modifikace reaktivnf{ dichlortriazinové
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gervené uvedeného vzorce. Z reakdni smdsi, kterd je vodnym roztokem o pH 6,0 a¥ 7,0,
obsahujicim 4 a% 10 % barviva, vztaZfeno na hmotnost, uvedeného vzorce a 2 a¥ 5 %

szteieno na hmotnost, chloridu sodného vzniklého neutralizaci kyseliny chlorovodi-

kové béhem syntézy barviva podle vyndlezu, spodivd v tom, %e se reakdni smds michd
pPi teplotd pohybujici se b¥hem krystalizace od O do 20 °C. Po urdité dobé, kterd se
podle pouzité teploty pohybuje od nkolika minut do ndkolika hodin, se barvivo vy-
loudi ve vySe popsané krystalové modifikeci. K dosaZeni dostatedného vytdZku pbi
izolaci je \felnd, aby doba krystalizace, resp. doba michdni, byle v rozmezi 10 a¥
20 hodin., Vyloudené barvivo se izoluje filtracd.

Izolované barvivo ve formd pssty je moZno vzhledem k jeho vysoké stabilité
skladovet bez znatelnsho rozkladu po dobu cca 10 dnd, coZ pPi vyrobd mwd znadny prak-
ticky vyanam, Pesta barviya se ddle zpracovdvd na findlni produkt obvyklym postupem
pouzivanym pfi vyrobs reaktivnich barviv, tj. suSenim zejména v rozpradovaci suldr-
né, pfed kterym se k barvivu s vyhodou ptiddvd stsbilizdtor, napf. smds dihydrogen-
fosforefnanu sodného a hydrogenfoaforeénanu dvojsodného,

Reaktivni dichlortriazinové Serven vjSe uvedeného vzorce piipravend podle vy~
ndlezu se vyznaduje nizkym obsahem hydrolytickfch produktd, které pochdzeji prakitic-
ky pouze z fdze syntézy barviva a velmi dobrou stabilitou p*i dlouhodobém skladovdni,
Tato-vlastnost je doloZena v ndsledujfcim pFikladu, ' '

PH{klad

400 d{1% reakdni smdsi obsshujici ve vodném roztoku o pH 6,3 24 dfld barviva
vySe uvedeného vzorce a 12 d{1d chloridu sodného se michd pFi teplotd 10 °C po dobu
15 hodin, Barvivo, které se bdhem této doby vyloudi ve formé velmi drobnych Serve-
nych jehlidek, se odfiltruje, PFi skledovdni izolovaného barviva ve formé pasty po
dobu 10 dnti je pPirdstek hydrolytickych produkid men3i neZ 1 %.

Pasta barviva se ddle rozmichd v roztoku pfipraveném rozpuSténim 9 d{ld hydro-
genfosforednanu dvojsodného krystalického v 50 dilech vody a pPidédnim 1 dilu roztoku
HC1l ¢ (HCl) = 5 mol/l. Vznikl4 suspenze se vysuSi v rozpraSovaci suddrné za obvyklyfch

~podminek suSeni. Ziskd se 36 4ili suchého produktu, ktery obsebuje 23 dild barviva

uvedeného vzorce,

Ziskané barvivo je Zlutavé Servenym prdSkem, kitery je tvofen velmi drobnymi
Servenfmi jehlilksmi, pri difraktografické analyze vykazuje ndsledujici mezirovinné
vzddlenostis

akx J'rel.
1,99 100
3,24 50
5,21 ' 47
4,62 33
5,57 33

Obsah hydrolytickfch produktd v suchém barvivu 8ini asi 5 % a p¥i skladovdni
barviva po dobu 6 mdsicd vzristd pouze asi o 1 %, zatimco u barviva pFipraveného
dosud zndmym postupem Eini obsah hydrolytickych produktd asi 10 % a jejich pPiris-
tek béhen 6 mésicl asi 3 %. ;



3 ¢S 273484 Bl ' v

PREEDMET VYNALEZU

Zpisob pFfipravy stabilni krystalové modifikace reaktivni dichlortriazinové
Cerven& vzorce
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z reakéni smési obshujici ve vodném roztoku o pH 6,0 aZ 7,0 4 aZ 10 % barviva,
vztaZfeno na hmotnost, uvedeného vzorce a 2 a% 5 %, vztaZeno na hmotnost, chloridu
sodného vzniklého neutralizaci kyseliny chlorovodikové b&hem syntézy barviva, vyzna-
deny tim, %e se barvivo vyloudi z roztoku volnou krystalizaci michdnim reakdéni sméai
pii teplotd O a% 20 °C po dobu 10 a% 20 hodin, vyloudené barvivo se odfiltruje a vy-
sudf, s vyhodow za pPidavku smSsi fosforefnanit jako stabilizdtoru.
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