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[84) Kapalny pfipravek pro zv§$eni stalosti barviv na vidkné a zpiisob jeho
_ v§roby

1 2

Reseni predstavuje kapalné pfipravky pro
zvySeni stdlosti substantivnich vybarveniza
mokra na bédzi dikyandiamidoformaldehydo-
vych kondenzdtl obsahujici, vztaZeno na
pripravek jako celek, hmotnostng 1,2 aZz 4
proceta chloridu a/nebo siranu amonného
a 35 aZ 50 % vody, majici kapalnou konzis-
tenci i za nizkych teplot, vysokou @& dlouho-
dobou stabilitu za normdlni i zvySené tep-
loty, snadnou rozpustnost jiZz ve studené vo-
dé a vysckou kationaktivni td¢innost.

Piipravuji se energeticky nenéroCnou a
ekonomicky efektivni reakci dikyandiamidu
s chloridem a/nebo siranem amonnym, s
formaldehydem a s amoniakem.
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Vynélez se tykd kapalnych p¥ipravkd pro
zvySeni stdlosti barviv na vldkné a zpliscbu
jejich vyroby. .

Pfipravky pro zvySeni stdlosti substantiv-
nich vybarveni za mokra jsou charakteris-
tické kapalnou konzistenci i za nizk§ch tep-
lot, vysokou a dlouhodobou stabilitou za nor-
mdlni i zvySené teploty, snadnou rozpust-
nosti jiZ ve studené vodd a vysokou kation-
aktivni udinnosti.

Anionaktivni azobarviva rozpustnd ve vo-
d& maji silnou afinitu k celuléze. Jejich cha-
rakteristickou vlastnosti je vytahovat se z
vodného roztoku na celulgzovd vldkna a u-
peviiovat se na nich — substantivita. Usta-
lovanim substantivnich barvivikationaktivni-
mi piipravky se zvétSuje molekula barviva
uloZeného v mezimiceldrnich prostoréch ce-
lul6zového vldkna a kromé toho se sniZuje
i jeho rozpustnost. Ob& zmény brédni snad-
nému uvoliiovdni barviva z vldkna, pfede-
v8im piFi mokrém oSetfovdni textilniho vy-
robku. Ustalovdnim se piedevsim zvy&i mok-
ré stalosti.

V soutasné dobé& se pro ustalovani anion-
aktivnich, ve vod& rozpustnych azobarviv,
pouZivéd - celd PFada kapalnych i praSkovych
piipravkd vétSinou na bédzi dikyandiamido-
formaldehydovych kondenzat, které maji
Fadu nevyhod. »

PraSkové ustalovaci pripravky se pfipra-
vuji z roztokl dikyandiamidoformaldehydo-
vych kondenzati, které jsou ve vodném roz-
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Opatné se postupuje pii daldim vyrobnim
postupu. Na dikyandiamid se piisobi mine-
rdlni nebo organickou kyselinou ve vod-
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toku maélo stabilni, snadno kondenzuji na
vysoce viskdzni aZ tuhou hmotu ve vodé
t8Zko rozpustnou.

Podle dosud zndmych postupl vyrdbi se
kationaktivni ustalovaci p¥ipravky na bézi
dikyandiamidoformaldehydovych p¥edkon-
denzatli v kyselém prostfedi a stabilizuji se
suSenim.

Tak nap¥iklad dikyandiamid se kondenzu-
je ve vodném prostiedi za pritomnosti ky-
selin na kondenzédt ve vod& nerozpustny s
riznym mnoZstvim formaldehydu, obvykle
S jednim aZ tfemi moly formaldehydu na je-
den mol dikyandiamidu.

SloZeni pryskyFice je ndsledujici:

S N-CENS D
]
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Produkt kondenzace je neutralni, rozpust-
ny v koncentrovanych kyselinach.

Na takto pFipravenou pryskyfici se pfiso-
bi ve vodném prost¥edi kyselinou octovou,
mraventi, chlorovodikovou, a nebo sirovou,
pfiemZ dochézi k hydrataci nitrilovych sku-
pin, vedouci k zdsaditosti pryskyfice, ktera
soutasng tvofi s piitomnou kyselinou sil.

+ nHy0 + RCH00H ——>

CH,CO0 o

3

ném prostiedi a ziskd se st4la sl silné or-
ganické zdsady dikyandiaminu.

% NH-CO-NI—I2

4 Hs0,
NH,
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Nésledujici kondenzaci s formaldehydem
ve vodném prostfedi vznikne kationaktivni
pryskyfice ve formé siranu organické zdsa-
dy, rozpustné ve vodd a zPfedénych kyseli-
nach.

DalZim primyslové vyuZivanym zpasobem

je postup, pFi kterém se dikyandiamid za-
hfivd ‘s chloridem amonnym a prevede se
pfes biguanid na guanidin chlorhydrét, kte-
ry se déle kondenzuje s formaldehydem na
kationaktivni pryskyfici ve formé& chlorhyd-
rdatu organické zdsady.
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Nevyhodou dosud zndmych postupt je e-
nergeticky velmi narotud technologie. PFi-
pravena kationaktivni pryskyfice je ve vod- fl\{a’-v'
nych rozbocich nestdld a stabilizuje se pri- T e ,
davkem soli, nap¥. octanem sodnym a usuSe- H // '"'%“‘ —C—-NH Ldf OH
nim. f
P¥idaviiem ioctanu sodného, kterého se ! [«H'f? e X
piidava 0,9 aZ 1 hmot. dil na 1 hmot. dil di- * |
kyandiamidu, dochdzi vlivem kyselého cha- \\ N O o NH = C HQ_mOH //m.
rakteru pryskyFice k uvolilovdni kyseliny N g
octové b&hem vyroby i suSeni. PFed sule- ™~ M |

nim, které se obvykle provadi na rozpraSo-
vacich suldrndch, je nutné p¥iddvat roztok
chloridu neho siranu sodnéhc v mnoZstvi
2,5 a¥ 3 hmot. dild roztokld tdchto soli na
1 hmot. dil dikyandiamidu, aby se sniZilo
nalepovini pryskyfice na stény suSdren.

Ususeny produkt obsahuje 40 aZ 50 %
hmot. soli 2 je obitiZn& rozpustny ve vodsg.
Pied pripravou aplikatniho roztoku je nut-
pe usuSeny produkt natéstovat v horké vo-
dé, tj. pripravit nejprve z prafku kadovitou
bhmetu a tu pak rozpustit v teplé vedég, ne-
hot p¥imym ddvkovénim praskového pro-
duktu do teplé vody se tvoli $patné rozpust-
né hrudky tohoto pripravku. UsuSeny pfi-
pravek, obsahujici bezvody octan sodny, je
hydrotropicky a prijimd snadno vzduSnou
vihkost, coZ méa za ndsledek slepovéani p¥i-
pravku.

Uvedené nedostatky wodstraiiuji kapalné
pfipravky pro zvySeni stdlosti substantiv-
nich vybkarveni za mokra na bazi dikyandia-
midoformaldehydovych kondenzdtli obecné-
ho vzorce

kde

njed4azlba

X znamend 2HCI nebo H:804, obsahujici,
vztaZeno na hmotnost pripravku jako celkuy,
35 aZ 50 % vody a 1,2 aZ 4 % soli chloridu
a/nebo siranu amonnéheo.

Zplsob piipravy stabilniho kapalného
ustalovaciho prostfedku spodivd v kounden-
zaci dikyandiamidu s chloridem nebo sira-
nem amonnym a nebo jejich smési s form-
aldehydem a amoniakem tak, Ze se smés 1
molu dikyandiamidu kondenzuje s 2,5 aZ
3,1 molu formaldehydu a s 1,5 aZ 2,1 molu
chloridu amonného a/nebo 0,75 aZ 1,55 mo-
lu siranu amonného a 0,1 aZ 0,33 molu hyd-
roxidu amonného pFi teplotd 90 aZ 125 °C.

Zjistilo se, Ze pridavkem amoniaku, s vy-
hodou c¢pavkové vody pred poldtkem nebo
béhem kondenzace v mnoZstvi 0,1 aZ 0,3
molu na 1 mol dikyandiamidu se zisk4 sta-
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bilni, mirn& visk6zni vodny roztok dikyan-
diamidoformaldehydového kondenzatu
(pryskyfice), ktery se vyborn& rozpusti jiZ
ve studené vodé. Takto pFipraveny ustalo-
vaci p¥ipravek dosahuje vysoké ucinnosti,
kterd u dosud vyrdbénych kapalnych pii-
pravklt neni zndma a svou vysockou Géin-
nosti je srovnatelny s praSkovymi p¥Fiprav-
ky.

Ovéfilo se dale pouZiti alkalickych :amon-
nych soli a jinych dusikatych bdzi, napii-
klad fosforefnan amonny, uhliditan amon-
ny, hexametylentetramin, trietanolamin a
pyridin. AvSak s Zadnou z téchto latek se
nedosahlo takovych vysledki, jako s amo-
niakem ve formé &pavkové vody, a to jak
ve schiidnosti provozni technologie, tak i v
kvalité a Gfinnosti pripravku.

Tak napfiklad pii pouZiti uhliditanu amo-
ného lze dosdhnout srovnatelnych vysled-
kli, jako s amoniakem, aviak v reakénim
procesu dochézi k prudkému vyronu kysli¢-
niku uhli¢itého, ktery zplisobuje silné péné-
ni i pFi pozvolném davkovéani. Vznikla péna
t&Zko opadavéd, a proto tato siil pro pramys-
lovou ‘vyrobu pfipravku neni vhodné.

PFi pouZiti hexamethylentetraminu anebo
trietanolaminu mé p¥ipravek vysokou visko-
zitu, je Spatn® rozpustny ve vodé& a jeho ka-
tionaktivni dc¢innost je niZ$i. Z pFipravki,
plipravenych za pouZiti fosforetnant alka-
lickych, které rovnéz maji niZ$i adinnost, se
vylu€uji soli. P¥i pouZiti pyridinu je rovné&Z
nizsi udéinnost, vysoka viskozita a navic ne-
pFijemny zdpach p¥ipravku.

Pfipravky pro zvySeni mokrych stalosti
jsou stejné Gdinné at jde o chlorid, nebo si-
ran organické bdze, ¢i jejich smés.

Pripravky podle vynélezu patfi do skupi-
ny kationaktivnich p¥ipravkd, které podstat-
né zvySuji stdlosti substantivnich vybarve-
ni a tiskd na bavlng, lnu, bunifing, umélém
hedvdbi viskézovém, mé&dnatém i acetédto-
vém, jakoZ i smési t&chto vldken s predivy
Zivogisného plivodu vidi vods, moiské vods,
vlhku, potu, mokrém Zehleni, apretufe, $lich-
tovéni, kartd€ovan{ za mokra, pfebarvovani,
valchiovdni a domécimu prani.

Roztoky pFipravku podle vynélezu jsou
viigi tvrdosti wody zfeddnym kyselindm i
zasadam, jakoZ i kovovym solim stalé, coZ

umoZiiuje jeho pouZiti v kombinaci s kovo-
vymi solemi, ¢imZ se zvy3i jednak mokré
stdlosti, ddle pak stdlosti na svétlo i barviv,
u kterych zpracovdni samotnymi kovovymi
solemi neni G&inné. Tim se rozSifuje moZ-
nost pouZit! substantivnich barviv i v pfi-
padech, kde jsou poZadovany vSestranné sté-
losti. .

Pripravky podle vyndlezu jsou vysoce sta-
bilni, jejich ustalovaci afinnost se nezm8-
nila ani po 18mési¥nim skladovani p¥i nor-
mélnich teplotdch. RovnéZ viskozita a bar-
va z@stdvd nezméné&na. PFi skladovdni za
extrémné nizkych teplot, tj. pfi —15 aZ 25
stupiit Celsia ztuhnou, av8ak pri ohFati na
—5 aZ 0°C pfrechazi reverzibilnd do rozto-
ka.

P¥iklad 1

Bavinéna tkanina ,Callot" vybarvend Sa-
turnovou €erveni F 3B (C.I. Direct Red 80)
byla dikladnym vymachédnim ve vodé zbar-
vena barviva ulp8lého na povrchu vlakna.
V ustalovacim zafFizeni vané s haSpli (tzv.
dlouhd lazefi) byl piipraven 1% roztok p¥i-
pravku.

Bavinéna tkanina byla v tomto roztoku
ustalovdna 30 minut p¥i teploté 27 ‘aZ 29 °C.
Potom byla tkanina zbavena ustalovaciho
roztcku, opldchnuta vodou a usuSena.

Ustalovaci ua€innost pFipravku byla sta-
novena na doprovodné tkaniné ze stejného
materidlu a viné. Stadlostni zkousky byly pro-
vedeny na vybarvené tkanin& bez ustdleni
v pfipravku v porovnéni s tkaninou ustédle-
nou v pfipravku zkouskami ve vodég, potu a
prani. .

TFi ¢isla stalostnich ddajll vyjadiuji:

Zména odstinfi plv. vzorku
zapuiténi na doprovodné tkanind ze
stejného materidlu

a vzorku po zkouSce
zapuSténi na vinéné doprovodné tkani-
né

Stalost vybarveni je odstupiiovéna &isly

1 aZ 5, to je od nejniZ3i stdlosti k nejvyssi.

Saturnova vicda pot pH 5,5 . pot pH 8 prani 40 °C
cerveri %
F3B:

1-2 1-—-2 1--2 3
neustdleno 4—5 3—4 3—4 4

3—4 3—4 4—5 4-—5

4-—5 4—5 : 4—5 3—4
ustdleno 4-5 4--5 4 4-5

45 4—5 4--5 45
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Priklad 2

Smésné tkanina bavlna — len vybarvend
Saturnovym bordem LB (C.I. Direct Red 99)
byla dikladnym vymAchdnim ve vodé zba-
vena barviva ulpé&lého na povrchu vldkna.

Ustalovacim zafizenim Foulardu byl pfFi-
praven 109 roztok ustalovaciho pripravku.
Smésnéd tkanina byla v roztoku tohoto pfi-
pravku ustalovdna 30 minut p¥i teplot& 25

10

stupii Celsia. Potom byla tkanina zbavena
roztoku, opldchnuta vodou a usudena.

Ustalovaci Gf€innost piipravku byla pie-
zkiouSena na doprovodné tkanin& ze stejné-
ho materidlu, tj. na smésné tkanin& bavlna
— len a vln&. Stalostni zkouSky byly prove-
deny na vybarvené tkanin& bez ustdleni a
porovndny s tkaninou ustalenou v 1% roz-
toku pripravku zkouSkami stdlosti ve vodé
pfi 30°C potu a prani.

Saturnové voda pot pH 5,5 pot pH 8 prani
bordo LB 40 °C

1 1 1 2
neustdleno 4 4 3—4 3

2—3 3—4 3—4 4—5

4—5 4—5 3—4 3—4
ustédleno 4 3--4 3—4 45

4—5 4--5 45 4—5
Priklad 3 pravku ustalovdna 8 minut p¥i teploté 60 °C.

Ln&néa tkanina vybarvend Saturnovou mod-
i LBRR (C.I. Direct Blue 71) byla diklad-
nym vyméachdnim ve vodé zbavena barviva
ulp&ného na povrchu vldkna.

V kontinudlnim " ustalovacim zafizeni s
kratkou pasa?i byl pFipraven 2% roztok u-
stalovaciho pfipravku.

Lnénéd tkanina byla v roztoku tohoto pfi-

Potom byla tkanina zbavena ustalovaciho
roztoku, oplachnuta vodou a usudena. Usta-
lovaci d¢innost piipravku byla pPezkouSe-
na na doprovodné tkaniné ze stejného ma-
teridlu, tj. Inu a dale pak na viné. Stdlost-.
ni zkouSky byly provadény na vybarvené
tikaning bez ustdleni a porovndny s tkani-
nou ustdlenou v p¥ipravku, a to zkou3kami
stdbosti ve vodé, potu a prani.

Saturnové voda pot pH 5,5 pot pH 8 prani
modf 40°C
LBRR

1 1 1 2
neustdleno 3—4 3—4 34 3—4

3—4 3—4 3—4 4—-5

4-—-5 4--5 4-—5 3—4
ustéleno 4-—-5 4 4—-5 4--5

4--5 4—5 45 4--5
Priklad 4 Stédlost na svétle neustdlené tkaniny 4 aZ

Tkanina z acetdtového hedvabi vybarve-
na Saturnovou tyrkysovou modfi LG (C.IL
Direct Blue 86) byla dikladn& vymaéachéand
ve vod& a zbavena barviva, ulpé€lého na viak-
né. V ustalovacim za¥izeni Foulardu byl pfi-
praven 1% roztok ustalovaciho piipravku,
skladovaného pred pouZitim 18 mésich piFi
normdlni teplot&. Obarvend tkanina byla v
tomto roztoku ustalovdna 30 minut p¥i tep-
lotg 45°C. Po ustdleni byla oplachnuta vo-
dou a usuSena. Stdlost na svétle byla stano-
vena xenotestem na ustdleném a neustile-
ném vzorku tkaniny z acetadtového hedvébi.

Stédlost na svétle ma 8 stupiili stdlosti. 1
— (velmi nizkd) aZ 8 — (vynikajici}.

Vysledek méreni:

5.
Stalost na svétle ustdlené tkaniny 6 az 7.

Prfiklad 5

Do smaltovaného reaktoru o objemu 3,5
metru krychlového, opatfeného michadlem
a duplikdtorem pro ohiev @ chlazeni, bylo
predloZeno 1000 kg formaldehydu o kon-
centraci 37 % hmot., do kterého bylo za
michéni pfidanc 600 kg dikyandiamidu a
580 kg chloridu amonného a ddle pak 80 kg
tpavkové vody s obsahem 25 % hmot. amo-
niaku. Reakénim teplem se smés vyhfdla na
85°C a nésledné se vyhidla na teplotu va-
ru, tj. 118°C. Po 20 minutéch, kdy do3lo k
ukondéeni bouflivého varu, bylo do reakéni
smési pripuSténo dalSich 460 kg formalde-
hydu za mirného varu, které trvalo 30 mi-
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nut. Po napusténi tohoto mnoZstvi fiormal-
dehydu, klesla teplota bodu varu na 108 °C.
Na této teplotd byla reakéni smés udrZova-
na jedt¢ 45 minut a potom ochlazena na 60
stupiifi Celsia a vypuS$téna. Byl ziskan &iry,
mirn& viskozni p¥ipravek s vysokou kation-
aktivni d¢innosti.

P¥iklad 6

Do smaltovaného reaktoru bylo predloZe-
no 900 kg formaldehydu o koncentraci 37
procent hmot,, a za michéni pfidano 950 kg
siranu amonného a 600 kg dikyandiamidu.
Reak&ni smés byla vyh¥ata na teplotu varu
120°C, pfipudténo 150 g &tpavkové vody s
obsahem 25 0 amoniaku. Po probghnuti
boufrlivého varu, které trvalo 20 minut, by-
lo do reak&ni smé&si b&hem 30 minut p¥i-
pusténo 850 kg formaldehydu. B&hem pii-
pousténi formaldehydu byla reakdéni smés
udrzZovéna na mirném varu, ktery se po p¥i-
pusténi veSkerého formaldehydu sni¥il na
105 °C. Potom byla reaké¢ni smés udriova-
na na teplot& 95 aZ 105°C jestd 90 minut,

12

pak ochlazena na 60 °C, p¥iddno 300 1 vody
a vypusténo z reaktoru. Byl ziskdn &iry, mir-
né viskézni kapalny ustalovaci pfipravek s
vysokou kationaktivani u€innosti.

Priklad 7

Do smaltovaného reaktoru bylo predloZe-
no 400 kg formaldehydu o koncentraci 37
procent hmot. a 400 kg vody a za michéani
pridano 410 kg siranu amonného, 340 kg
chloridu amonného a 600 kg dikyandiami-
du. Reak&ni smés byla vyhi#dta na teplotu
varuy, tj. na 120 °C a p¥i této teploté bylo do
reakéni smési b8hem 15 minut piHipusténo
120 kg &épavkové vody s obsahem 25 % hmot.
amoniaku, Potom bylo do reakéni smési za
mirného varu pripusténo 1220 kg formal-
dehydu o koncentraci 37 % hmot. a 45 mi-
nut byla reakéni smés udrZovdna na teplo-
t& 105 °C. Potom byl obsah reaktoru ochla-
zen na 60°C a vypuStén. Byl ziskan &iry,
mirné viskézni kapalny ustalovaci piipra-
vek s vysokou kationaktivni Géinnosti.

PREDMET VYNALEZU

1. Kapalny piipravek pro zvy3eni stdlosti
barviv. na vldkné na bdzi dikyandiamido-

formaldehydovych kondenzatii obecného
vzorce I
g’;\{?-f
/ ] ~,
N e N CHe S O
. ! EAA
{ CHy boooex
\ | ‘
b e NG b G /08
v “ 7
~ ff,n: 3t &

kde

njed4azlba
X znamend 2 HCl nebo H2S04,

vyznadeny tim, Ze obsahuje, vztaZeno na
hmotnost piipravku jako celku, 35 aZ 50 %
hmot. vody a 1,2 a# 1,4 % hmot. chloridu

- a/nebo siranu amonného.

2. ZpGsob vyroby kapalného pfipravku
obecného vzeorce I podle bedu 1, vyznadeny
tim, Ye se kondenzuje sm&s 1 molu dikyan-
diamidu s 2,5 aZ 3,1 molu formaldehydu v
pritomnosti 1,5 aZ 2,1 molu chloridu amon-
ného a/nebo 0,75 aZ 1,55 melu siranu amon-
ného a 0,1 aZ 0,3 molu hydroxidu amonné-
ho pri teplot& 20 aZ 120°C po dobu 60 aZ
120 minut.
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