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(54) Zpuseb piipravy dichlortriazinového reaktivnihe barviva

Vyndlez se tykd zlepSeného zplisobu pii-
pravy dichlortriazinovéhoe reaktivniho barvi-
va, pfi n8mZ dochazi ke zvyseni-vyttZku-—az
0 25% a zkrdceni doby pfipravy o jednu
ti‘etinu. Postup spofivd v kopulaci diazoni-
ové soli anilin-2,5-disulfonové kyseliny, kte-
rd se pFida v pfitomnosti minerdlni kyseliny
k suspenzi 1l-amino-hydroxynaftalen-3,6-di-
sulfonové Kkyseliny, do vzniklého monoazo-
barviva se postupné davkuje diazoniova siil
kondenzaéniho produktu, ktery se soub&Zngé
pFipravi pfiddnim roztoku m-fenylendiamin-
sulfonové kyseliny v prostfedi mineralni ky-
seliny k suspenzi kyanurchloridu, po skon-
¢ené kondenzaci se pFidd po neutralizaci
roztok dusitanu sodného a vznikla smés se
pfikape do kyseliny solné, po skoncené ko-
pulaci se ziskané barvivo izoluje vysolenim.
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Vynélez se tfké zlapSoni zpisobu pipra-
vy dichlortriazinového reaktivniho barviva
vzorce L
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Znamy postup piipravy dichlortriazinové-
ho reaktivniho barviva vzorce I spoliva

v tom, e se k diazoniové soli anilin-2,5-di- .

sulfonové kyseliny p¥idd pii 10 aZ 15°C
sodnd sl 1l-amino-8-hydroxynaiftalen-3,6-di-
sulfonové kyseliny. Kopulace se provadi
v pFitomnosti minerdlni kyseliny a je ukon-
tena po hodinovém michédni reakeni smési.
Reak&ni smds se zneutralizuje na pH 7 a
po ochlazeni ledem na 5 °C se k roztoku azo-
barviva prid4d diazoniové sl kondenzalniho
produktu m-fenylendiaminsulfonové kyseli-
ny s kyanurchloridem. Kondenzace m-feny-
lendiaminsulfonové kyseliny s kyanurchio-
ridem se provadi vé&tS§inou tak, Ze se do
piedloZeného roztoku m-fenylendiaminsul-
fonové kyseliny vnese za chlazeni na 2 aZ
8 °C kyanurchlorid a
aminu. Po skondené kopulaci se barvivo vy-
loudi pfidanim chloridu sodného a dzoluje
se filtraci.

Nevfhody uvedeného postupu spotivaji-
v tom, Ze pfi pFipousténi roztoku sodné so-
i 1-amino-8-hydroxynaftalen-3,6-disulfonové
kyseliny k diazoniové soli anilin-2,5-disulfo-
nové Kyseliny vznikd vzhledem k piebytku
aktivnl komponenty velké mnoZstvi disazp-
barviva. Umérné k mnoZstvi vzniklého- disa-
zobarviva zlstdvd v barvivu nezkopulovanéa
1 -amino-8-hydroxynaftalen - 3,6 - disulfonova
kyselina. Z ni p¥i dalsi syntéze vznikd cCer-
vené reaktivni barvivo, které posouva odstin
findlnitho dichlortriazinového barviva do &er-
vena. Kopulace takto provedend ~probihd
zna&né pomalu s vytéZkem max. 85 %.

P kondenzaci m-fenylendiaminsulfonové
kyseliny s kyanurchloridem postupem, kte-
ry je béZny u vétSiny aminifi, se ziskd pro-
dukt, ktery kromg Zadaného kondenzéatu ob-
sahuje bis-derivat ve zna&néim mnoZstvi, aZ
15 aZ 20 %.

P¥i diazotaci kondenzdtu postupem béZ-
nym u vétS§iny aminfl, to znamenéd pf¥ipous-
t&nim roztoku dusitanu sodného do roztoku
minerdlng kyselého aminu, trvd diazotace
8 hodin a nedochdzi ke kvantitativnimu
zreagovani.

~michad se do vymizenl

Uvedené nedostatky Fe3j zlepSeny postup
zplsopu pifpravy dichlortriazinového reak-
tivniho barviva kopulaci diazotované anilin-

disulfonové kyseliny se sodnou soli hydro-
xynaftalendisulfonové kyseliny a néslednou
kopulaci s diazotovanym kondenzacnim pro-
duktem m-fenylendiaminsulfonové kyseliny
s kyanurchloridem, ktery podle tohoto vy-
nélezu spotivd v tom, Ze se sodn§ sl 1-ami-
no-8-hydroxynaftalen-3,6-disulfonové Kkyseli-
ny vykyseli roztokem Kkyseliny solné na pH
2, ke vzniklé suspenzi se p¥idd postupné&
diazoniovd sl anilin-2,5-disulfonové kyseli-
ny a pH kopuladniho roztoku se udrZuje na
hodnoté 2 aZ 2,5 pFipoudténim roztoku uhli-
¢itanu sodného, do vzniklého monoazobar-
viva se postupné davkuje diazoniovd siil
kondenzaéniho produktu, ktery se soub&Zné
piipravi pfidanim roztoku m-fenylendiamin-

-sulfonové kyseltimy v prostfedi minerdinf ky-

seliny k suspenzi kyanurchloridu, po skon-
Cené kondenzaci se po neutralizaci prida
roztok dusitanu sodného a vznikla smés se
pfikape do kyseliny solné, pficemZ vysledné
barvivo se po skonCené kopulaci izoluje vy-
solenim. -

Pii fazi pFipravy monoazobarviva postu-
pem podle tohoto vyndalezu se ziskd barvivo
ve vytszku 95% s obsahem disazobarviva
max. 1%, pri¥emZ prakticky ve$kerd pasiv-
ni komponenta zreaguje.

Pii pfipravé kondenzatniho produktu m-
-fenylendiaminsulfonové kyseliny s kyanur-
chloridem postupem podle vynélezu, to zna-
mend postupnym vndSenim roztoku m-fenyl-
endiaminsulfonové Kkyseliny do pfipravené
suspenze kyanurchloridu ve smési vody a
ledu za piidavku smaécedla, se zisk& jednot-
néd vysledna latka.

Diazotace se v postupu podle vyndlezu
provadi nepfimym zplisobem, po otupeni mi-
nerdlni kyseliny se k suspenzi p¥idd dusitan
sodny a tato smés se pFipousti po chlazeni
do 5 N kyseliny solné. Takto prob&hne dia-
zotace kvantitativnd za 3 hodiny a nenasté-
vaji bolni reakce.

P¥i studiu stability diazoniové soli konden-
zatniho produktu bylo zjist&€no, Ze jiZ p¥#i
pH 6 dochédzi k rozkladu diazoniové soli.
JelikoZ kopulace diazoniové soli kondenzad-



niho produktu na azobarvivo probihd aZ
v neutrdlnim prostfedi, bylo nutné pfiddvat
diazoniovou sl k azobarvivu rychlosti jeji
kopulace, aby dochézelo primédrné& ke kopu-
laci, a ne k rozkladu.

Postupem podle vynélezu byl zvy3en vy-
téZek findlniho barviva o 25% a doba p¥i-
pravy se zkréatila o jednu tf¥etinu.

Priklad provedeni

25,3 dilu 1-aminobenzen-2,5-disulfonové
kyseliny se rozpusti ve 100 dilech vody za
p¥idavku 2,5 N NaOH na hodnotu pH 8. Ami-
nolatka se vyloud¢i z roztoku vykyselenim
5 N HCIl. Suspenze se ochladi na 5°C a p#i-
kape se k ni ekvivalentni mnoZstvi 2,5 N
roztoku dusitanu sodného. Po ukoncené dia-
zotaci, kterd trvd cca 1 hodinu, se suspenze
diazoniové soli pfikape bshem % hodiny
k suspenzi H-kyseliny, p¥ipravené rozpusté-
nim 31,9 dilu H-kyseliny v 300 dilech vody
Za piidavku 2,5 N NaOH (pH 7) a vykyse-
lené 5 N HCI na pH 1,5. Kopulace probiha
v silné kyselém prostfedi cca 3 hodiny, na-
¢eZ se upravi pH na 6,5 pfikapanim 2,5 N
Na,C0.- Na takto piipravené monoazobarvi-

vo se kopuluje diazoniova sl kondenzalni-
ho produktu m-fenylendiaminsulfonové ky-
seliny s kyanurchloridem, pfipravend nésle-
dovné:

21,1 dilu m-fenylendiaminsulfonové kyse-
liny se rozpusti za michéani ve 170 dilech
vody. Pfipraveny roztok se pfikape k sus-
penzi 18,4 dilu kyanurchloridu, rozmichané
ve 200 g ledové tFist&, za p¥idavku Spolionu
8. Kyanurace prob"ha v kyselém prost¥edi
cca 4 hodiny p¥i teploté 3 aZ 5 °C. Po neutra-
lizaci kondenzacéniho produktu roztokem so-
dy na pH 6 se pfida k suspenzi 40 dild 2,5 N
NaNQ, a piikape se k ni 120 dild 5 N HCL
Diazotace probihé pii cca 5°C cca 3 hodiny.
Po vymizeni aminoldtky se diazoniova siil
pripusti k shora pfipravenému monoazobar-
vivu. PH béhem kopulace se udrZuje na hod-
noté 6 a teplota 6 aZ 8 °C. Po probshlé ke-
pulaci se roztok disazobarviva zkleruje za

-pfidavku k¥emeliny a vysoli se 25 dily NaCl

na objem barviva {1500 dilfi). Pasta barviva
se rozpusti ve vodé, p¥id4 se k ni neutrélni

- roztok fosforetnanu sodného a ususi se na

rozpraSovaci suSarné.

Timto postupem se ziskd barvivo vydatné-
ho odstinu ve vysokém vytéZku.

PREDMET VYNALEZU

Zplisob pFipravy dichlortriazinového reak-
tivniho barviva vzorce 1

Zuje na hodnoté 2 aZ 2,5 p¥ipoudtsnim roz-
toku uhli¢itanu sodného, do vzniklého mono-
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kopulaci diazotované anilindisulfonové Kky-
seliny se sodnou soli hydroxynaftalendisul-
fonové kyseliny s naslednou kopulaci s dia-
zotovanym kondenzaénim produktem m-fe-
nylendiaminsulfonové kyseliny s Kkyanur-
chloridem, vyznaleny tim, Ze se sodnd siil
1-amino-8-hydroxynaftalen:- 3,6 - disuifonové
kyseliny vykyseli roztokem Kkyseliny solné
na pH 2, ke vzniklé suspenzi se pfidd po-
stupné& diazoniovd sl anilin-2,5-disulfonové
kyseliny a pH kopulaéniho roztoku se udr-
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azobarviva se postupné - -davkuje diazoniova
siil kondenza¢niho produktu, ktery se sou-
b&#né pFipravi pFiddnim roztoku m-fenylen-
diaminsulfonové kyseliny v prostifedi mine-
ralni kyseliny k suspenzi kyanurchloridu, po
skonc¢ené kondenzaci se po neutralizaci pf¥i-
da roztok dusitanu sodného a vznikla smés
se pfikape do kyseliny solné, pfifemZ vy-
sledné barvivo se po skonfené kopulaci ize-
luje vysolenim.
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