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(54) Zpiisob izolace 4,4 bis [ (4-amino-6-aniline -s-triazin-2-yl)
- amino] - 2,2° _ stilbendisulfonanu sodného

Vynélez se tyka zpiisobu izolace 4,4° - bis
[ (4-amino-6-anilino-s-triazin-2-yl)] amino-
2,2"-stilbendisulfonanu sodného vzorce I

pustnosti pFidavkem silného elektrolytu a
ochlazenim. Elektrolytem mohou byt soli,
jako chlorid sodny, siran sodny, nebo silna
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vysolenim, ktery p¥inaSi podstatné zlep3eni
filtrovatelnosti vylouteného produktu, coZ
umoZiiuje vyznamnou intenzifikaci nésled-
ného procesu filtrace a su3eni a zlep3uje
kvalitu produktu.

Slou€enina vzorce I patFi mezi opticky
zjastiujici latky.

Je kondenzacnim produktem kyanurchlo-
ridu, 4,4‘-diaminostilben-2,2‘-disulfokyseliny,
¢pavku a anilinu. PouZivd se v textilnim a
potravinai'ském primyslu.

Vyrabi se t¥istupilovou kondenzaci, po
niZ se vyloudi z roztoku ve formé tuhé faze,
odfiltruje, ususSi a po misirenské tpravé
expeduje jako zboZi,

. Technologie vyloudeni sloufeniny vzorce
I z roztoku je zaloZena na snizeni jeji roz-
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minerdlni kyselina, jako kyselina chlorovo-
dikovéa. Kyseliny chlorovodikova se nepouZi-
vd jednak z dlvodd koroznich, jednak pro
nékdy nevhodnou konzistenci vylouc¢eného
produktu pro filtraci.

SOQNQ

Podle znamého postupu se vysoleni slou-
¢eniny vzorce I provadi z jejiho mirn& alka-
lického roztoku {pH 7 al 10), predistdného
v pfedchozim stupni vyroby filtraci s aktiv-
nim uhlim. Takto ziskany roztok se prito&né
chladi na teplotu 50 aZ 60 °C a ptivadi do
nadoby s predloZenou smési ledu a chloridu
sodného. Za michani se v této nadob& vylu-
cuje sloucenina vzorce 1 jako jemn4 svétle
Zluta sraZenina. Teplota pfi vysolovéni je
max. 35 °C. Vznikld suspenze se vymiché,



filtruje na ramovych kalolisech a su3i na
rozpraSovaci susarne.

Popsany postup vysoleni poskytuje sus-
penzi sloudeniny vzorce I se znaén& pro-
ménnou filtrovatelnosti, takZe v disledku to-
ho i v§sledn4 vlhkost pasty z kalolis@i se mé-
ni v rozmezi 67 aZ 75 hmot. %. Vydatnost
usuSeného produktu je v rozmezi 60 aZ
90/100. Toto spolu se znaénou stlagitelnosti
filtraéniho kolade silnd omezuje moZnosti
intenzifikace vyroby na tseku filtrace a su-
Seni opatfenimi neinvestitntho charakteru.

Byly provedeny zkousky filtrace suspenze
produktu na automatickém komorovém ka-
lolisu, které v8ak nep¥inesly zlepSeni oproti
dosavadnimu stavu, s vyjimkou mechanizace
procesu filtrace. Ziskani pasta méla vlhkost
v rozmezi 67 aZ 75 hmot. %, vydatnost usu-
Seného produktu byla v rozmezi60 aZ 70/100.
Vykonnost filtrace kolisala v rozmezi 40 aZ
80 kg suchého produktu za hodinu, tj. ca 57
aZ 135 kg . h-1 produktu v sfle typu.

ZlepSeni popsaného stavu predpoklada
zdokonaleni procesu vysolovdni produktu.
Popsany postup je nevyhodny, protoZe pfi
ném dochézi k enormnimu pfesyceni rozto-
ku, coZ vede k tvorb& jemnvch krystalli. Po-
kusy o zlepSeni krystalové formy byly aZ
dosud netisp&3né. P¥i vysolovani produktu
Z jeho roztoku p¥idavkem soli dochédzelo
k vylu€ovéni tuhé f4ze v amorfni formé. Vy-
loutené vlocky a klky se spojovaly na chuch-
valce a hroudy, popfFipadé& pevné u1p1va1y
na michadle.

Uvedené nedostatky odstratiuje zplisob
izolace slouéeniny vzorce I podle vynélezu,
jehoZ podstata spodivd v tom, Ze se do roz-
toku opticky zjasiiujici slouceniny I za mi-
chéani postupné vnasi pevny chlorid sodny
v celkovém mnoZstvi 0,03 aZ 0,30 kg na 1 kg
vychoziho roztoku, pfifemZ nejméné 20
hmot. % z celkového mmnoZstvi chloridu sod-
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ného se vnasi za teploty reak&ni smési 45
aZ 80 °C, po skonéeni ddvkovani se reakdni
smés ochladi na teplotu 10 aZ 40 °C a vylou-
¢end pevnd sloufenina vzorce I se oddsli od
kapalné faze.

Vyhodou zplisobu izolace podle vynélezu
je pfedev3im vyrazné zlepSeni filtrovateinos-
ti vzniklé suspenze. dané hrubsi strukturou
produktu. Na tuto skutednost navazuje dalsi
vyhoda, spodivajici v omezeni kolisdni kva-
lity produktu p¥i celkové vyssi sile.

Pro bliZSi objasnéni podstaty vyndlezu je
dale uveden priklad provedeni.

Piiklad:

Roztok sloudeniny vzorce I, pfipraveny
zndmym zplisobem tiistupiiovou kondenzaci
z kyanurchloridu, kyseliny 4,4-diaminostil-
anilinu a amoniaku,
ktery byl podroben Kklerac¢ni filtraci p¥i pH
8,5, byl predloZen pfi teplot& 58 °C v mnoZ-
stvi 950 kg s obsahem cca 13 hmot. % slou-
Ceniny vzorce I do michaci nadoby.

Vysolovéani bylo provadéno za michéni pfi-
davkem chloridu sodného (vakuova siil},
ktery byl priddvan nejprve v deseti ddvkach
po 4 kg v intervalech cca 3 minuty. Potom
bylo pFiddno jednordzové 40 kg chloridu
sodného (celkem 40 % z celkového mnoZst-
vi chloridu sodného]. Potom byla suspenze
za michéni ochlazena pfidavkem ledu na te-
plotu 30 °C a vysoleni bylo dokonéeno pri-
davkemy 120 kg chloridu sodného. Po pitl-
hodinovém vymichéni byla suspenze zfiltro-
vdna na automatickém komorovém: kalolisu.
Byla ziskdna pasta v mnoZstvi 223 kg o pri-
mérné vlhkosti 42 hmot. %, vydatnost vysu-
%eného produtku byla 43 aZ 47/100 p¥i do-
drZeni ostatnich parametrd kvality. Vykon-
nost filtrace byla v rozmezi 135 aZ 155 kg
suginy za hodinu, tj. cca 290 aZ 334 kg . h-!
produktu v sile typu.

Pfedmét vynédlezu

Zptsob izolace 4,4'bis [ (4-amino-6-anilino-
-s-triazin-2-yl)amino]} 2.2‘-stilbendisulfonanu
sodného vzorce I
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Z jeho roztoku o pH 7 aZ 10, vzniklého po je-

ho syntéze z kyanurchoridu, 4,4-diaminostil-

-ben-2,2!-disulfonové Kkyseliny, amoniaku, a

anilinu, popFipad& opfefiltrovaného za pri-

davku aktivniho uhli, vysolenim chloridem
sodnym, vyznacujici se tim, Ze do roztoku
slou€eniny vzorce I se za michdni postupné

vnasi pevny chlorid sodny v celkovém mnoZ-
stvi 0,03 aZ 0,30 kg na 1 kg vychoziho roz-
toku, pFidem 5 ne]mene 20 hmot. % z celko-
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vého mnoZstvi chloridu sodného se vnéasi
za teploty reakcéni smési 45 aZ 80 °C, po
skonceni ddvkovani se reak&ni smds ochladi
na teplotu 10 aZ 40 °C a vylouéeny pevny
opticky zjasrtiovaci prosttedek vzorce I se
oddéli od kapalné faze.
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