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z reakéni smési obsahualcl 10 aZ 20 % hm
barviva vzorce I tak,oze se reakdni smés
pri teplot& 25 ai 35 “C vysoli 15 aZ 20

% hm, vztaZeno na objem reakdéni smési,
chlorldu sndného, po vysoleni se zahieje
na 40 aZ 60 ©OC, udriuje se na této teplo-
té& 1/2 h a vyloulené barvivo se odfiltru-
je a vysuSi. Piipravené barvivo tvorené
oranzovymi jehliceni se vyznaduje vysokou
stabilitou vidi hydrolytickému rozkladu,
coZ pfiznivé ovliviiuje jeho skladovatel-
noste.
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Vyndlez se tykd zplsobu piipravy stabilni krystalove modi-
fikace reaktivni dichlortriazinové oranze.

Reaktivni dichlortriazinové oranzz vzorce

03Na OH
0 0L
NaO3 ”
SOBNa

je dlleZitym barvivem pouZivanym k reaktivnimu barveni bavlny,
regenerovené celulosy, vlny nebo hedvabi ne brilantni oranzové
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H

Cl
A
A

3

odstiny s velmi dobrymi stdlostmi v prani,

P¥iprava barviva vzorce I je popsdna v britském patentu
e 837 990, ve kterém viak nejsou uvedeny bliZsi podrobnosti
o jeho isolaci a suSeni. JestliZe se barvivo I, pFipravené
podle Udajd citovanéno padkentu, isoluje zpisobem obvykligm pro
reaktivni barviva, tj. vysolenim z rekcni smési pridavkem chlo-
rida sodného p¥i relativné nizké teplotd 0 a% 10 °C, ziskd se
produkt, ktery po vysuSeni pFi dlouhodobéjsim skladovani vyka-
zuje nizkou stabilitu vuéi hydrolyse reaktivni dichlortriezino-
vé skupiny/a to i za pridavku stabilizdtord, jako napiiklad
smési fosforednani., Tato nezddouci vlastnost barviva I je znad-
nou zdvadou, kterd &ini potiZe jak vyrobci barviva, tak i spotre-
bitelskym zdvodim eventuelné obchodnim organizacim.

Vyzkumem bylo nyni zjisténo, Ze u reaktivni oranze I
souvisi nizkd stabilita p¥i skladovdni s krystalovou formou

tohoto barviva., Barvivo miZe existovat ve 4 modifikacich krystalovych,




-2 -

241 899
z nichZz vSak pouze jedna se vyznaduje vysokou stabilitou krysta-
lové formy & v dUsledku toho i vysokou stabilitou viéi hydroly-
tickému rozkladu. Jednd se o modifikaci tvo¥enou oranZovymi jehlicemi,
kterd se od ostatnich t#i modifikaci 1isi nejen vzhledem krystall,
nybrz i vnit¥ni krystalovou strukturou, coZ bylo potvrzeno difrakto-
grafickou anelysou (viz p¥iklad 1).

Pri vyse uvedeném obvyklém zpisobu isolace misto Zddané krys-
talové modifikace vznikne modifikace jind, z hlediska krystalové
formy i hydrolysy reaktivni skupiny nestabvilni, Po vysuSeni se
proto 2iskd barvivo v amorfni formé bez zjistitelné krystalové
struktury, které v jesSté vétsi mi¥e neZ v8echny pozorovatelné
krystalové modifikace podléhd hydrolyse p¥i skladovdni,.

Nyni bylo nalezeno, Ze provede~li se izdace ve dvou teplot-
nich rozmezich nastane v prvni fdzi vyloudeni barviva z roztoku
v primdrni krystelové modifikaci, ve druhé fdzi dojde k rekrysta-
lizaci na Zadanou krystalovou modifikaci., Tento postup nebyl dosud
dle zjisténi na zdkladé dostupnych literdrnich ddaji u barviv
dichlortriazinového typu aplikovén a prinesl pPekvapivé dobry
vysledek, projevujici se zlepSenou skladovatelnosti barviv vyse
uvedeného vzorce z rekdni smési obsahujici 10 aZ 20 % hm barviva
uvedeného vzorce vysolenim reakéni smési chloridem sodnym.,

Zpusob pripravy stabilni krystalové modifikace reaktivni
oranze, spoCivd podle vyndlezu v tom, Ze reakdéni smés po syntése
barviva se p¥i zvySené teplotd 25 aZ 35 °C vysoli 15 a¥ 30 % hm
(vztazZeno na objem reakéni smési) chloridu sodného, p¥idemZ
‘dojde k Cdstednému vyloudeni barviva z roztoku v primdrni krys-
talové modifikaci, tvorené krystaly tvaru masivnich oranZovych
destidek.

Suspenze vyloudené primdrni krystalové modifikace se pak
zah¥eje na 30 az 60 °¢ a za michdni se udrzuje na této teploté,
pridemZ dojde k postupné preméné (rekrystalizaci) na vySe popsa-
nou stabilni modifikaci tvoXenou oranzovymi jehlicemi. Doba
rekrystalizace zdvisi na pouZité teploté a pohybuje se od 30 minut
do 3 hodine. Vznikld krystalovd modifikace se vyznaduje také
niZ8i rozpustnosti ve vodé, takZe po probéhnuti rekrystalizace se
barvivo prakticky zcela vyloudi z roztoku a miZe se p¥imo izo-
lovat filtraci.
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Izolovené barvivo se vysudi béZnymi zpisoby pouZivanymi pHi
vyrobé resktivnich barviv, zejména suSenim v rozpradovaci suddr-
né, Pri suSeni je treba postupovat tak, aby krystalovd forma
barviva ziskand p¥i jeho izolaci zUstala plné zachovédna., K bar-
vivu se p¥ed susSenim nebo aZ pri misirenské lUpravé priddvaji
obvyklé stabilizdtory, jako nap¥iklad mmés dihydrogenfosforeénanu
sodného a hydrogenfosforeénanu dvojsodného.

Podle dals8i varianty tohoto vyndlezu lze p¥i pripravé sta-
bilni modifikace postupovat také tak, Ze po vyloudeni primdrni
krystalové modifikace (krystaly tvaru destidek) z roztoku se
tato izoluje filraci, pasta izolovaného barvive se rozmichd ve
vodném roztoku chloridu sodného, s vyhodou za pridavku stabili-
zdtoru, jako napriklad sm&si fosforelnanl a suspenze se zahPiva
na teplotu 30 a% 60 °c, pfiéemi opét probéhne rekrystalizace na
stabilni krystalovou modifikaci (krystaly tvaru jehlig. Vzniklé
barvivo ve stabilni krystalové modifikaci lze izolovat filtraci
nebo s vyhodou celou suspenzi vysuSit v rozpraSovaci susSdrné.

Reesktivni dichlortriazinovd oranZ vzorce I pripravenda podle
tohoto vyndlezu se vyznaduje predevdim velmi dobrou stabilitou
pri dlouhodobém skladovdni. Tato vlastnost je doloZena konkrét-
nimi Gdaji v prikladu 1.

Priklad 1

éOO dild reakdéni smési obsahujici 156 dilG barviva vzorce I
se zah¥eje na 30 °C, bdhem 1 hodiny se p¥idd 133 d{lG chloridu sodné-
ho a smés se michd p¥i 30 °C 1 h. Pak se suspenze &dstedné vylou-
deného barviva zahfeje na 50 °C a pFi této teploté se michd dal=-
81 2 h. Barvivo se vylouli témér Uplné€ z roztoku ve formé dobre
vyvinutych oranzovych jehlic a odfiltruje se. Po vysuSeni pasty
barviva v teplovzdudné suddrnd p¥i 40 °C se géfké 186 di1h suché=-
ho produktu, ktery obsahuje 151 dild barviva vzorce I.

Zigkané barvivo je jasné oranZovym krystalickym prasSkem,
ktery je tvoren oranZovymi jehlicemi o velikosti asi ld/mm.
Pri difrektografické analyze vykazuje ndsledujici mezirovinné
vzddlenostis
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4,06 100
3,68 96
3,41 92
3,20 ‘ 76
6,33 72
3,75 66
9,51 65
4,27 58

Po smiseni suchého barviva s 8 % hm sméasi hydrogenfosfo-
re¢nanu dvojsodného a dihydrogenfosforeénanu sodného o moldrnim
poméru 1 : 1 dochdzi pPi skladovani barviva pri teploté okoli
po 6 mésicich k Ubytku reektivniho chloru pouze o 1 %, zatimco
u barvive pripraveného podle Brit. pat. 837 990 a izolovaného
vysolenim chloridem sodnym p¥i 15 °C dochdzi k dbytku regytivniho
chloru 6 %, ’

Priklad 2

800 dill reakdéni smési obsahujici 156 dild barviva vzorce I
se zah¥eje na 30 °C, b&hem 1 hodiny se p¥idd 185 dild chloridu
sodného a smés se michd p¥i 30 °C je3t& 1 hodinu a pak ddle p¥i
teplot$ samovolnd klesajici na 20 °C 15 hodin. Barvivo vyloude-
né ve formé masivnich oranZovych destidek se odfiltruje, Filtrad-
ni koldé se rozmichd v roztoku pripraveném rozpudténim 46 4ild
hydrogenfosforeénanu dvojsodného krystalického 32 4ild
chloridu sodného v 270 dilech vody a priddnim 14 dild roztoku
HCl ¢ (HC1l) = 5 mol/l a suspenze se zsh¥ivd na 30 °C po 1 h.
Vznikld suspenze se vysu3i v rozpradovaci suddrné za obvyklych
podminek suSeni,

Ziskd se 218 dill suchého produktu, ktery obsahuje 145 4ilu
barvive vzorce I, Ziskané barvivo je podle difraktografické
analyzy krystalovou formou totoZné s barvivem pFipravenym podle
pFikladu l. RovnéZ pii dlouhodobém skladovéni vykazuje obdobnou

stabilitu jako barvivo pripravené podle prikladu 1,
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. Zpisob p¥ipravy stabilni krystalové modifikace reaktivni
dichlortriazinové oranZe vzorce

z reakéni smési obsahujici 10 aZz 20 % hm barviva uvedengho vzorce
vysolenim chloridem sodnym vyznadeny tim,; Ze se reakéni smés vysoli
p¥i teploté 25 a% 35 °C 15 a? 30 % hm, vztafeno na objem reakdni
smés% chloridu sodného, po vysoleni se zahfeje na 40 aZ 60 oC,
udrZuje se na této teploté 1/2 aZ '3 hodiny a vyloudené barvivo

se odfiltruje a vysusi, popripadé se vyloudené barvivo odfiltruje,
filtradni koldd se rozmichd v 5 a¥ 15 % vodném roztoku chloridu
sodného, s vyhodou za pridavku smési fosforednanl jako stabili-
zétoru, suspenze se zah¥ivd na teplotu 30 a% 60 °C po dobu

1/2 aZ 3 hodiny a pak se vysusi v rozprasovaci suSdrné,
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