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Vyndlez se tyk4d hm#&d¢ch reaktivmich triazinovych bisazobarviv obecného vzorce I

(CH3)z
N=N
Vo

Lo

kde znamené garkovany kruh p¥ipadné ben-
zenové jadro,
Me zna¢i vodik nebo kationt,

n = 1aZ3,
m = 0,1 nebo 2,
Z = 1 nebo 2,

X znaéi chlor, aminoskupinu, alkylamino-
skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku, fenylamino-
skupinu, pfipadné substituovanou methyl-
skupinou, karboxyskupinou nebo 1 aZ 2 sul-
foskupinami, alkoxyskupinu s 1 aZ 4 atomy
uhliku nebo fenoxyskupinu, pripadné sub-
stituovanou sulfoskupinu a zplsobu jejich
pfipravy.
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Uvedend barviva jsou vhodnd pro barve-
ni celulézovych vldken z pfirodni i regene-
rované celuldézy. Pro tyto dlely se dosud
pouZivala barviva zndmd, napifklad z franc.
patentu &. 1483 235, brit. patentu &. 973 114,
belg. patentu €. 624 403 a &s. AO &. 184 466.

Nyni bylo nalezeno, Ze pro barveni uve-
denych materiglt velmi Jdob¥e vyhovuji no-
va barviva podle vynédlezu.

Barviva obecného vzorce I je moZno pii-
pravit tak, Ze se zvoleni aktivnl azokompo-
nenta benzenické & naftalenické Fady dia-
zotuje a diazoniovou slouteninou se plisobi
mna 2,3-dimetyl-1-aminobenzen, potom se G-
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Cinkem diazotagnich &inidel diazotuje vznik-
1é aminomonoazobarvivo a ziskanou diazo-
niovou slouceninou se pfisobi na pasivni
azokomponentu obecného vzorce II

NHy

(SO3Me ),

(1)

kde

Me a m maji vySe uvedeny vyznam, nadeZ
se kondenzuje aminobisazobarvivo s kyanur-
chloridem p¥ipadn& jiZ pFfedtim substituova-
nym seskupenim X anebo se substituent X
zavddi aZ po konldenzaci reakci se sloudeni-
nami XH, pfipadné X Me, kde Me znad&{ ka-
tiont.

Jako priméarni aktivni azokomponentu,
uréenou pro kopulaci s 2,3-dimetyl-1-amino-
benzenem, lze zvolit nap¥iklad nékterou z
anilinmono-, nebo -disulfonovych kyselin,
mnebo naftylaminmono-, -di & -tri sulfono-
vych kyselin.

Lze pouZit i substituované aminobenzen

sulfonové kyseliny, jako nap¥iklad 2,6-dime-
thylanilin-3,5 disulfonovou, chransnou AQ
€. 177 293. 2,3-Dimethyl-1-aminobenzen (vi-
cindlni o-xylidin) lze pouZit bud ve formé
béze, nebo n&kterou z jejich soli, nap¥iklad
hydrochlorid, siran a podobné.

Jako konefné pasivni azokomponenty naf-
tylaminového typu jsou vhodné:

1-naftylamin,
1-naftylamin-6-sulfokyselina,
1-naftylamin-7-sulfokyselina,
I-naftylamin-8-sulfokyselina

nebo smés dvou i vice t&chto sloudenin.

Zatimco monoazobarviva se po kopulaci
nemusi izolovat z reakénich smé&si, je v§-
hodné aminobisazobarviva izolovat napii-
klad tak, Ze se pfidavkem chloridu sodné-
ho, chloridu draselného, octanu draselného
vylouéi v pevné form& a mechanicky oddéli
od mateénych louhi.

Z reak¢ni smé&si po druhé kopulaci, pFi-
padné vysolend a izolovand a opé&t rozpusts-
na disazobarviva se za p¥idavku alkalickych
Cinidel, jako napfiklad uhlititanu nebo hyd-
roxidu sodného p¥i teploté 0 aZ 10 °C a pfi
PH 5 aZ 7, udrZovaném pfidavkem vy3e u-
vedenych alkalickych &inidel a pFipadnd za
pritomnosti organickych rozpoustédel (jako
napfiklad acetonu) nebo povrchové aktiv-
nich latek kondenzuji s kyanurchloridem.

Vznikld dichlortriazinovd barviva se bud
izoluji a pouZivaji k vybarvovani jako tako-

4

vd, nebo se dal8i triazinovy reaktivni chlor
nahradi reakci s amoniakem, s alifatickymi
nebo aromatickymi aminy nebo s {fenoly.
Substituce druhého reaktivniho chloru se
provadi pfi zvySené teplot& 20 aZ 50 °C a za
pfidavku latek vdzajicich kyseliny.

Barviva obecného vzorce I 1ze ziskat také
tak, Ze bisazobarviva, pfipravend vyse uve-
denym postupem, se kondenzuji s dichlor-
triazinovymi derivdty obecného vzorce IV

ci. N X
\JY),(
Ct

(1v)

ve kterém

symbol X mé vySe uvedeny vyznam, a kte-
ré se ziskaji b&Znymi a o sob& zndmymi po-
stupy, spotivajicimi v reakci kyanurchlori-
du s amoniakem, s alifatickymi-nebo-arema-
tickymi aminy, s alkoholy nebo s fenoly.

Kone¢nd mono- nebo dichlortriazinov4 bis-
azobarviva se izoluji z reak&nich smési ob-
vyklymi zpGsoby, napfiklad vysolenim z
roztokdl pridavkem soli (chloridu sodného,
chloridu draselného nebo octanu draselné-
ho] nebo odpafenim celé reak&ni smési k
suchu, napfiklad v rozpraSovaci su34rn& ne-

_bo v jiném podobném zafFizeni.

Barviva ziskang podle tohoto wvyndlezu
jsou vhodné k vybarvovéani zejména celuls-
zovych vlidken jak pfirodnich (bavina, len,
konopi), tak regenerovanych (visk6zovd
stfiZ). Na uvedené materidly se aplikuji ab-
vyklymi postupy, jako napfiklad vytahova-
cim barvenim, tzv. klocovacimi postupy ne-
bo s vyhodou potiskavédnim za pFftomnosti
latek vazajicich kyseliny.

Novéa barviva poskytuji na vySe uvedenych
materidlech hnéd4 vybarveni s velmi dob-
rymi koloristickymi st4lostmi.

Pr¥iklad 1

0,1 molu anilin-2,5-disulfonové kyseliny
se rozmichd ve 150 ml vody, okyseli 55 ml
10% kyseliny solné a pii 5 °C se bshem: 30
minut zdiazotuje 6,9 g dusitanu sodného. ve
formé& 40% vodného roztoku, nafeZ se smés
michd jest& dalSich 30 minut.

K ziskané smési se piidd 0,1 molu 2,3-di-
metyl-1-aminobenzenu, nafeZ se systém mi-
chd 5 hodin p¥i 10 °C a pH reak&ni smési se
v pritb8hu kopulace udrZuje na hodnotd 3
aZ 4 priddvanim 10% roztoku uhliditanu
sodného.

Po ukoné&eni kopulace se roztok vzniklého
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monoazobarviva neutralizuje 10% roztokem
uhli¢itanu sodného na pH 7,5, pfidd se K
nému 6,9 g dusitanu sodného a v3e se pfi-
kape b&hem 30 aZ 40 minut do smé&si 250 g
ledu a 75 g 10% kyseliny solné, nadeZ se
diazotatni smé&s michd jesté 15 minut.

22,3 g 1-naftylamin-6-sulfokyseliny se roz-
pusti v 250 mi vody piidavkem uhlifitanu
sodného na neutralni roztok, ktery se prile-
je k vySe popsanému diazotovanému mono-
azobarvivu, prida se 16,4 g bezvodého octa-
nu sodného a smés se michd pfi teplot€ 10
stupii@® C 12 hodin. Vzniklé bisazobarvivo
se vysrazi z roztoku p¥idavkem 220 g chlo-
ridu draselného a odfiltruje se.

Pasta izolovaného bisazobarviva se roz-
pusti v 750 ml vody pridavkem uhlifitanu
sodného na neutrdlni roztok, po ochlazeni
na 0 aZ 3 °C se pfidd 18,4 g kyanurchloridu
a smés se michi 4 hodiny za stdlého udrZo-
vani pH 6 aZ 7 10% roztokem uhli¢itanu
sodného. Po ukonceni kondenzace se filtraci
odstrani prebyteny kyanurchlorid. Dichlor-
triazinové barvivo se vylouli pfidavkem 200
graml chloridu draselného, cdiiltruje se a
vysusi se pii 40 °C. VysuSené barvivo se smi-
si s 12 g bezvodého primarniho fosforefna-
nu sodného.

Ziska se barvivo, které tvofi hnédy pra-
Sek, rozpustny ve vodé na Cervenohn&dy
roztok. P¥i aplikaci na celulézovém mate-
ridlu za pritomnosti alkalii a elektrolyid
poskytuje hn&dd vybarveni s velmi dobrymi
stdlostmi v prani a na svétle.

Pifiklad 2

K roztoku dichlortriazinového barviva,
pripraveného podle piikladu 1, se prida 27
grami 25% vodného roztoku amoniaku a
smés se zahfivd na 45 °C po 3 hodiny. Bar-
vivo se vylou€i z roztoku p¥idavkem chlo-
ridu draselného, odfiltruje se a vysu$i se
p¥i 80 °C.

Ziskd se barvivo, které tvo¥i hn&dy pré-
Sek, dobi¥e rozpustny ve vodd. PP aplikaci
na celulézovych materidlech poskytuje vel-
mi stdld hnédd vybarveni.

Priklad 3

0,1 mol 1-naftylamin-2,5,7-trisulfonové ky-
seliny ve formé& 40,2% siln& kyselé pasty se
smichd s 650 m! vody a p#i teploté 10 °C se
zdiazotuje postupnym prFiddvdnim roztoku
6,9 g dusitanu sodného ve 30 ml vody. Po-
tom se pfidd 0,1 mol 2,3-dimetyl-1-amino-
benzenu a smé&s se michd po dobu 5 hodin
p¥i teplot& 10 aZ 15 °C.

Po ukon€eni kopulace se roztok vzniklého
aminoazobarviva zdiazotuje jako v prikladu
1, nace? se k reakéni smési teploty 10 °C
pFidé roztok pripraveny z 22,3 g smési 1-na-
ftylamin-6-a -7-sulfokyselin {Cléve kyseliny)
1:1 250 ml vody a p¥idavku uhliditanu sod-
ného a posléze jesté 16,4 g bezvodého octa-

B

nu sodného a smés se michd 12 hodin pri
10 °C. Vzniklé barvivo se vysoli pFfidavkem
chloridu draselného a odfiltruje se.

Kondenzace s kyanurchloridem se prove-
de analogicky jako v pfikladu 1. Po odpa-
Feni reakéni smési a homogenizaci odparku
s fosforetnanovymi stabilizdtory se zisk4
tmavé hné&dy préa3ek dobfe rozpustny ve vo-
dé na Cervenavé hnédy roztok.

Priklad 4

22,3 g 1-naftylamin-8-sulfokyseliny se roz-
michd v 250 ml vody za pfidavku uhli€¢itanu
sodného na neutrdlni suspenzi. Tato se pfi-
da k diazotovanému aminomonocazobarvivu,
pfipravenému podle piikladu 3, a kopulaéni
sm#s se michd pti teploté 10 aZ 15 °C po 12
hodin, pfi¢emZ se udrZuje pH 4 aZ 5 pfida-
vénim 10% roztoku uhlititanu sodného.

Vzniklé bisazobarvivo se vylouéi z rozto-
ku 500 g octanu draselného, odfiltruje se a
promyva se 750 ml etanolu. Pasta bisazo-
barviva se smisi s 750 ml vody a pFidavkem
uhli¢itanu scdného upravi na neuirdlni roz-
tok, nateZ se ptrikape roztok 18,4 g kyanur-
chloridu ve 100 ml acetonu a michd se pfi
10 ° C 6 hodin, pfiCemZ se stdle udrZuje pH
6 aZ 7 10% roztokem uhliditanu sodného.
Po ukonéeni kondenzace se filtraci odstrani
pfebytedny kyanurchlorid.

K reakdni smdsi se pFida 27 g 25% vod-
ného roztoku amoniaku a zahiivad se na 45
stupiit C po 2 hodiny. Konetné barvivo se
vylouZi z roztoku 250 g chloridu draselné-
ho, odfiltruje se a vysusi se pfi 70 °C.

Ziskané barvivo tvofi tmavé hnédy pra-
$ek, rozpustny dob¥e ve vodé& na €ervenavé
hné&dy roztok. Na celulézovych materidlech
poskytuje v pritomnostl alk4lii ¢ervenavé
hn&d4 vybarveni s vysokymi stdlostmi v pra-
ni a svétle.

Priklad 5

0,1 mol 1-naftylamin-4,6-disulfonové ky-
seliny se diazotuje analogickym postupem
jako anilindisulfokyselina podle p¥ikladu 1.

12,1 g 2,3-dimethylanilinu se rozpusti v
36 ml 10% kyssliny solné, roztok se prid4
k vy3e uvedené diazoniové soli a smss se
michd p¥i 10 °C 4 hodiny za trvalého udrZo-
vani pH 4 aZ 5 10% roztokem uhli¢itanu
sodného. Po ukonéeni kopulace se upravi
pH na hodunotu 7,5.

K roztoku vySe popsaného monoazobarvi-
va se pFidé 6,9 g dusitanu sodného, smés se
b&hem 20 minut pfikape k 250 g ledu a
75 ml 10% kyseliny solné a mich4 se je§ts
dalSich 30 minut. 22,3 g l-naftylamin-6-sul-
fokyseliny se smisi s 250 m! vody a pfidav-
kem uhli¢itanu sodného se upravi na ne-
utrdini roztok a ten se prilije k diazotova-
nému monoazobarvivu; prfidd se 16,4 g bez-
vodého octanu sodného a smés se micha
pFi 15 °C po 12 hodin. Vzniklé bisazobarvivo
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se izoluje vyloudenim z roztoku chloridem
sodnym a filtraci.

Pasta izolovaného bisazobarviva se smisi
"8 800 m! vody (za pFidavku uhli¢itanu sod-
ného se upravi na neutralni roztok), ochla-
di se na 0 aZ 3 °C, pridd se 18,4 g kyanur-
“chloridu a michd se 3 hodiny, pfitemZse u-
drZuje pH 6 aZ 7 10% roztokem uhliéitanu
sodného. Po ukondéeni kondenzace se filtra-
¢l odstrani nezreagovany kyanurchlorid.

17,3 g anilin-3-sulfokyseliny se rozpusti
ve 100 ml vody (pi¥idavkem uhliditanu sod-
ného se upravi na neutrdlni roztok) a tento
se pfidd k vySe popsanému dichlortriazino-
vému barvivu; smés se zahfivd na 45 °C po
3 hodiny za trvalého udrZovédni pH 6 aZ 7
pfidavkem alkdlil. Kone&né barvivo se izo-
luje z roztoku chloridem draseinym, odfilt-
ruje se a vysusi se pf¥i 70 °C.

Ziskané barvivo tvo¥i oranZové hnédy pra-
8ek, snadno rozpustny ve vods&. Na celulé-
zovych materidlech poskytuje pi#i aplikaci
za pritomnosti alkalickych &inidel oranZové
hnédd vybarveni s vysokymi stdlostmi na
sv8tle i v prani.

Priklad 6

Izolované bisazobarvivo, p¥ipravené podle
- pfikladu 3, se rozpust! v 750 ml vody p¥i-
davkem uhliditanu sodného na neutrdlni
roztok, pridd se 18 g 2,4-dichlor-6-metoxy-

-5-triazinu a smé&s se michd pfi 20 °C po 3
hodiny, za stdlého udrZovani pH 6 aZ 7 pii-
davkem alk4lii. Po ukon&eni kondenzace se
produkt vylou€i z roztoku chloridem dra-
selnym, odfiltruje se a vysus{ se p¥i 50 °C.

Ziskad se barvivo, které tvofi Gervenavéd
hnédy préSek, dobfe rozpustn§y ve vod& na
Cervenohn&dy roztok. PFi aplikaci na celu-
16zovém materidlu poskytuje wvybarveni po-
dobného odstinu jako barvivo, popsané v
pfikladu 3.

Barviva podobnych vlastnosti se také zis-
kévaji, jestliZe se p¥l postupu podle p¥ikla-
du 6 misto 2,4-dichlor-6-metoxy-s-triazinu ke
kondenzaci pouZije stejné molarni mnoZstvi
2,4-dichlor-6-etoxy-s-triazinu, nebo 2,4-di-
chlor-6-fenoxy-s-triazinu.

V nésledujici tabulce jsou uvedeny pii-
klady dalSich barviv, kterd se ziskaji postu-
py obdobnymi postuplim, popsanym v pred-
chozich pfikladech, a to tak, Ze se kompe-
nenta I zdiazotuje a kopuluje s 2,3-dimetyl-
-l-aminobenzenem a vzniklé aminoazobar-
vivo se dale diazotuje a kopuluje s
aminoldtkou uvedenou ve sloupci II, nadeZ
se vzniklé bisazobarvivo (zpravidla po pFed-
chozi izolaci) kondenzuje s kyanurchlori-
dem a druhy reaktivni chlor se pak nahradi
reakci s aminoldtkami nebo s hydroxylatka-
mi, uvedenymi ve sloupci III. Ve sloupci IV
je koloristickd charakteristika ziskanych
barviv p¥i aplikaci na baving.

-trisulfokyselina

fokyselina

lina

Tabulka
Priklad 1 I1 111 AV
¢islo
7 1-naftylamin-4,7-di- 1-naftylamin-6-sul- anilin hné&d
sulfokyselina fokyselina
8 1-naftylamin-4,6-di- 1-naftylamin-7-sul- 2-aminotoluen-5-sul- hné&d
sulfokyselina fokyselina fokyselina
9 1-naftylamin-2,5,7- smés anilin-4-sulfokyseli- hnéd
' ~trisulfokyselina 1-naftylamin-6-sul- na
fokyselina a
1-naftylamin-7-sul-
fokyselina
10 anilin-2,5-disulfo- 1-naftylamin-6-sul- fenol-4-sulfokyseli- oranz.
kyselina fokyselina na hnéd
11 anilin-2,5-disulfo-  1-naftylamin-8-sul- anilin-3-sulfokyseli- oranz.
kyselina fokyselina na hné&d
12 1-naftylamin-2,5,7- 1-naftylamin-7-sul- Kkyselina 4-amiben- oranz,
: -trisulfokyselina fokyselina Z00oVé hnéd
13 l-naftylamin-2,4,7- 1-naftylamin-2,6-di- anilin tmav4 hnéd
' -trisulfokyselina sulfokyselina
14 1-naftylamin-2,4,7- smés anilin-4-sulfokyse- hnéd
-trisulfokyselina 1-naftylamin-6- a lina
-7-sulfokyselina
15 1-naftylamin-2,5,7- 1-naftylamin-6-sul- anilin-4-sulfokyse- hnéd
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PREDMET VYNALEZU

1. Hnéda reaktivni bisazobarviva obecného vzorce I

kde znamend ¢arkovany kruh pripadné ben-
zenové jadro,
Me znafi kationty Na*, K*, NH4* nebo

Mg*+
e
n=1a%3,
m = 0,1 nebo 2,
Z, = 1 nebo 2,

X znaé¢i chlor, aminoskupinu, fenylamino-
skupinu, pripadné substituovanou metylem,
karboxyskupinou nebo sulfoskupinou a smé-
si barviv obecného vzorce I.

2. Zplsob pripravy hnédych reaktivnich
bisazobarviv obecného vzorce I podle bodu
1, vyznadeny tim, Ze se aktivni azokompo-
nenta diazotuje a diazoniovou slouceninou
se plisobi na 2,3-dimetyl-1-aminobenzen, po-
tom se GCinkem diazotalnich ¢inidel diazo-
tuje vzniklé aminomonoazobarvivo a ziska-
nou diazoniovou slou€eninou se plisobi na
pasivni azokomponentu obecného vzorce II

NH2

(SOMe)m.

(1)

kde

Me a m maji vySe uvedeny vyznam, na-
ez se kondenzuje aminobisazobarvivo s
kyanurchloridem, pf¥ipadné jiZ pfedtim sub-
stituovanym seskupenim X anebo se sub-
stituent X zavadi aZ po kondenzaci reakci
se slouteninami obecného vzorce XH, pii-
padné XMe, kde X a Me maji v bodu 1 uve-
deny vyznam.
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