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(54) Nézev vynalezu:
Hydrat 4,4"-ditriazinylamino-2,2"-
disulfostilbenové slouceniny, zpisoby p¥ipravy
krystalovych forem tohoto hydratu, bélici vodny
prostiredek obsahujici tento hydrit a zpiisob
fluorescen¢niho béleni papiru nebo textilniho
materiilu uvedenym bélicim prostfedkem
(57) Anotace:
Hydrat 4,4°-ditriazinylamino-2,2’-disulfostilbenové
slougeniny obecného vzorce I, ve kterém M a M, nezavisle
jeden na druhém znamenaji vodik, lithium, draslik nebo sodik
a x znamena Cislo v rozmezi od 1 do 30, pfitemz krystalové
formy hydréatu obecného vzorce jsou charakterizované
specifickymi rentgenovymi difraktogramy, zpisoby ptipravy
krystalovych forem tohoto hydratu, b&lici vodny prostredek
obsahujici tento hydrét a zpiisob fluorescen&niho béleni papiru
nebo textilniho materidlu uvedenym bélicim prostfedkem.
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Hydrat 4,4'-ditriazinylamino-2,2'—disulfostilbenové sloudeniny, zpiisoby pripravy
krystalovych forem tohoto hydratu, bélici vodny prostiedek obsahujici tento hydrat
a zplisob fluorescenéniho béleni papiru nebo textilniho materidlu uvedenym bélicim
prostiedkem

Oblast techniky
Vynalez se tykd hydratu 4,4'-ditriazinylamino—2,2'—disulfostilbenové slougeniny, zplisobu
pripravy krystalovych forem tohoto hydratu, bélictho vodného prostiedku obsahujiciho tento

hydrat a zplisobu fluorescenéniho béleni papiru nebo textilniho materidlu uvedenym bélicim
prostiedkem.

Dosavadni stav techniky

Fluorescenéni bélici ¢inidla jsou na trhu dostupna ve formé& vodnych roztoki nebo suspenzi. Ty
se pripravuji napfiklad tak, Ze se vlhky filtraéni kola€ nebo suchy prasek fluorescenéniho béliciho
¢inidla suspenzuje ve vodé. Za i¢elem zvy3eni homogenity, sméagivosti a skladovatelnosti takto
ziskané suspenze se k suspenzi pfidavaji dispergacni a zahu3tovaci Cinidla. Soutasné se Casto
pridava elektrolyt. Pfes pritomnost téchto pfisad existuji koncentraéni meze pro suspenzi
uvedeného fluorescenéniho béliciho &inidla, pfi kterych je suspenze mnohdy pfi skladovani
nestabilni a ma 3patné odmé&fovaci charakteristiky. Tyto koncentraéni meze jsou mnohdy obtiZn&
reprodukovatelné, nebot’ na n&é ma vliv charakter pfedchoziho zpracovéani suspenze. V zavislosti
na charakteru piedchoziho zpracovéni suspenze mohou totiZz vznikat rizné krystalové formy
jednotlivych hydratd tvoficich fluorescenéni bélici ¢inidlo.

V patentovém dokumentu GB 1293 804 je popsana tak zvana alfa—krystalova forma sodné soli
dale uvedeného obecného vzorce I, kterd viak neni v hydratované formé a kterd nema
rentgenogram odpovidajici krystalovym formam hydrétu obecného vzorce I podle vynélezu. Tato
alfa—krystalova forma neumoZituje pfipravu vodné suspenze béliciho prostfedku, ktera zistava
kapalna a snadno tege za v3ech aplikagnich podminek, nybrz vede k nezddouci netekouci pasté.

Podstata vynalezu

Nyni byly s prekvapenim nalezeny G&inné latky bélicich fluorescenénich Einidel umoZiiujici

pfipravit bélici fluorescenéni prostfedky s koncentraci i€inné latky vy3si nez 30 % hmotnosti,
pfi¢emz tyto bélici fluoresceneni prostiedky jsou stabilni pti skladovéni a jejich viskozita mize
byt specificky nastavena v irokém rozmezi. Nové nalezené Uginné litky jsou tvofeny hydraty
specifického sloZeni se specifickou krystalovou formou. Takto ziskané bélici fluorescenéni
prostfedky obsahuji pouze mald mnoZstvi pfisad a jsou zejména pouZitelné jako fluorescentni
bélidla riznych materild, zejména textilii a papiru. '

Pfedmétem vynalezu je:

a) hydrat 4,4'ditriazinylamino-2,2'—disulfostilbenové slou¢eniny obecného vzorce 1
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CH,CH,OH HOCH,CH,
_ CH,GH,0H HOCH,CH, |
N N N__N
¥ w7y
N _N Na N (1)
e SO,M, SOM Y
NH NH _tzo

ve kterém M a M, nezavisle jeden na druhém znamenaji vodik, lithium, draslik nebo sodik
ax znamena &islo v rozmezi od 1 do 30, pfidem2 krystalové formy hydrati obecného vzorce 1

Jsou charakterizované rentgenovymi difraktogramy, které vykazuji v oblasti 2-theta mezi 1 a 30°
déle uvedené absorpce:

1) 2,9 (silnd), 4,9 (slabd), 5,7 (velmi silna), 7,5 (stfedni), 10,3 (stfedni), 11,4 (stfedni), 12,4
(stfedni), 13,1 (silna), 14,3 (siln4), 15,1 (velmi slab4), 15,9 (stfedni), 17,4 (silna), 17,8 (velmi
slabd), 18,7 (velmi slaba), 20,0 (silna), 20,6 (velmi slabd), 21,1 (velmi slaba), 21,6 (velmi slaba),
22,4 (slabd), 22,7 (silnd), 23,0 (slaba), 23,2 (sttedni), 23,4 (sttedni), 23,8 (stfedni), 24,6 (stfedni),
25,0 (stfedni), 25,5 (slaba), 25,8 (slaba), 26,1 (slaba), 26,4 (velmi slaba), 27,2 (stiedni), 27,4
(stfedni), 27,8 (slaba), 28,3 (velmi slaba) a 29,2 (slaba),

nebo

2) 6,4 (silnd), 6,6 (silna), 7,9 (slaba), 9,3 (stiedni), 11,1 (silnd), 11,9 (velmi slaba), 12,7 (slaba),
13,2 (velmi slabd), 14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slabd), 15,7 (slabé), 16,0 (velmi slaba), 16,5
(slabd), 17,1 (slaba), 17,6 (velmi slaba), 18,7 (velmi slab), 19,8 (slabd), 20,6 (stfedni), 21,1
(stfedni), 21,8 (slabd), 22,3 (silna), 22,5 (stfedni), 23,9 (slaba), 24,2 (velmi slabd), 25,0 (velmi
slaba), 25,8 (velmi silnd), 26,4 (stfedni), 27,2 (slaba), 28,1 (stfedni) a 29,2 (slaba),

nebo

- 3) 4,9 (velmi silnd), 6,9 (velmi slaba), 9,7 (velmi slab4), 10,8 (velmi slabd), 12,3 (stfedni), 12,8

(stfedni), 13,8 (stfedni), 14,2 (stfedni), 14,5 (siln4), 15,0 (slaba), 15,6 (velmi slaba), 15,9 (velmi
slabd), 16,2 (velmi slaba), 16,5 (slaba), 17,5 (velmi slaba), 18,2 (velmi slaba), 19,1 (velmi slaba),
19,8 (velmi slabd), 20,2 (slabd), 20,8 (velmi slabé), 21,4 (slabd), 21,8 (stfedni), 22,4 (stfedni),
23,1 (stfedni), 24,4 (stfedni), 25,2 (stfedni), 26,7 (slaba), 27,7 (velmi slaba) a 28,6 (stfedni),

nebo

4) 5,0 (velmi silnd), 5,8 (slabd), 7,1 (velmi slaba), 9,8 (slaba), 10,3 (slaba), 10,9 (slaba), 11,4
(slaba), 12,4 (sttedni), 12,8 (stfedni), 13,9 (silna), 14,4 (siln4), 14,6 (velmi silna), 15,0 (stfedni),
13,7 (velmi slaba), 16,6 (velmi slaba), 17,5 (velmi slaba), 19,3 (slaba), 20,3 (slabd), 20,9 (slaba),
21,4 (slaba), 21,9 (stfedni), 22,7 (slaba), 23,3 (slaba), 24,3 (stredni), 24,6 (stfedni), 25,3 (stfedni),
25,9 (slabd), 26,9 (slaba), 27,8 (stfedni), 28,7 (siln4) a 29,2 (slaba),

nebo

5) 4,6 (velmi silnd), 6,1 (velmi slaba), 8,0 (velmi slaba), 10,5 (velmi slabd), 12,2 (stfedni), 12,7
(silnd), 13,8 (stiedni), 14,4 (velmi slaba), 15,0 (stfedni), 15,9 (stedni), 16,6 (slaba), 17,8 (slaba),
18,3 (velmi slabd), 18,7 (velmi slab), 19,0 (velmi slaba), 20,1 (stfedni), 21,0 (slaba), 21,8
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(stiedni), 22,9 (stfedni), 23,6 (stfedni), 24,7 (slaba), 25,7 (stiedni), 27,4 (slabé), 28,0 (slaba) a
29,5 (velmi slaba),

nebo

6) 5,7 (velmi silna), 6,4 (velmi slabd), 10,1 (stfedni), 11,3 (velmi silna), 14,9 (slaba), 17,0
(velmi slaba), 19,5 (slaba), 21,3 (slabd), 22,6 (stfedni), 23,9 (velmi slaba), 24,7 (slaba), 25,7
(slaba), 26,8 (slaba) a 28,4 (slaba),

nebo

7) 5,9 (velmi slaba), 10,2 (slaba), 11,6 (velmi slaba), 15,1 (velmi slaba), 17,2 (velmi slaba),
19,4 (slaba), 21,4 (slaba), 24,6 (slaba), 26,0 (velmi slaba), 26,7 (slaba), 28,1 (velmi slabd) a 29,4
(velmi slaba),

nebo

8) 4,7 (velmi silna), 7,0 (velmi slaba), 9,5 (velmi slaba), 10,5 (velmi slaba), 10,9 (slaba), 12,1
(stfedni), 12,6 (stfedni), 13,1 (velmi slaba), 13,9 (stfedni), 14,2 (silnd), 15,1 (slaba), 16,3 (velmi
slaba), 17,5 (velmi slaba), 19,0 (velmi slab4), 19,4 (velmi slaba), 20,2 (slaba), 21,0 (velmi slaba),
21,4 (velmi slab4), 21,9 (stfedni), 22,2 (velmi slaba), 22,5 (slabd), 23,1 (slaba), 24,5 (slaba), 24,8
(slaba), 25,2 (stiedni), 26,1 (slaba), 26,5 (slabd), 26,8 (velmi slaba), 28,1 (slabd), 28,9 (silna)
a 29,6 (velmi slaba),

nebo

9) 3,3 (stfedni), 3,4 (stfedni), 3,6 (stfedni), 5,6 (velmi slaba), 5,9 (velmi slaba), 6,5 (velmi
silnd), 6,8 (stiedni), 7,2 (siln&), 8,8 (stfedni), 9,4 (velmi slaba), 9,5 (velmi slaba), 9,7 (velmi
slaba), 10,2 (velmi slaba), 10,8 (slabé), 11,2 (velmi slabé), 11,6 (velmi slaba), 12,0 (stfedni), 13,0
(velmi slaba), 16,2 (stfedni), 17,1 (slaba), 17,4 (velmi slabéd), 17,8 (slaba), 18,0 (slaba), 18,7
(slaba), 19,2 (velmi slaba), 19,9 (stfedni), 20,1 (stfedni), 20,6 (slabé), 21,1 (slaba), 21,6 (velmi
slaba), 22,1 (slaba), 22,6 (slaba), 23,0 (velmi slaba), 23,3 (velmi slaba), 23,4 (velmi slaba), 23,8
(slaba), 24,1 (slabd), 24,4 (velmi slaba), 25,0 (slabé), 25,3 (slaba), 25,7 (slaba), 27,8 (velmi slaba)
a 28,3 (slaba),

nebo

10) 3,2 (stfedni) a 6,4 (stfedni),
nebo

11) 6,4 (silnd), 7,8 (velmi slabd), 9,3 (slaba), 11,0 (slaba), 11,8 (velmi slabd), 12,9 (velmi slabd),
14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slaba), 15,8 (velmi slaba), 16,6 (slabd), 17,4 (slabé), 18,3 (velmi
slabd), 18,7 (velmi slaba), 19,3 (velmi slaba), 19,9 (velmi slaba), 20,5 (stfedni), 21,1 (slaba), 21,8
(slaba), 22,2 (stedni), 22,7 (stfedni), 25,9 (stfedni), 26,5 (velmi slaba), 27,0 (slaba), 27,9 (slaba),
28,5 (slaba) a 28,9 (silnd), a smési t&chto hydrati;

b) hydrat 4,4'—ditriazinylamino-2,2'—disulfostilbenové slou€eniny obecného vzorce I, ve
kterém M a M, oba znamenaji sodik, pfi¢em2 krystalové formy hydrati obecného vzorce I jsou
charakterizované rentgenovymi difraktogramy, které vykazuji v oblasti 2-theta mezi 1 a 30° dale
uvedené absorpce:

1) 2,9 (silnd), 4,9 (slaba), 5,7 (velmi silnd), 7,5 (stfedni), 10,3 (stfedni), 11,4 (stfedni), 12,4
(stredni), 13,1 (silna), 14,3 (silnd), 15,1 (velmi slaba), 15,9 (stfedni), 17,4 (silna), 17,8 (velmi
slaba), 18,7 (velmi slaba), 20,0 (silnd), 20,6 (velmi slaba), 21,6 (velmi slab4), 21,6 (velmi slaba),
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22,4 (slaba), 22,7 (silna), 23,0 (slaba), 23,2 (stfedni), 23,4 (stiedni), 23,8 (stredni), 24,6 (stfedni),
25,0 (stfedni), 25,5 (slaba), 25,8 (slaba), 26,1 (slaba), 26,4 (velmi slaba), 27,2 (stiedni), 27,4
(stfedni), 27,8 (slaba), 28,3 (velmi slaba) a 29,2 (slab4),

nebo

2) 6,4 (silnd), 6,6 (silnd), 7,9 (slaba), 9,3 (stredni), 11,1 (siln4), 11,9 (velmi slaba), 12,7 (slaba),
13,2 (velmi slaba), 14,7 (velmi slabé), 15,2 (velmi slaba), 16,0 (velmi slaba), 16,5 (slaba), 17,1
(slabé), 17,6 (velmi slabé), 18,7 (velmi slaba), 19,8 (slaba), 20,6 (stfedni), 21,1 (stfedni), 21,8
(slaba), 22,3 (silna), 22,5 (stfedni), 23,9 (slabd), 24,2 (velmi slaba), 25,0 (velmi slaba), 25,8
(velmi silna), 26,4 (stfedni), 27,2 (slaba), 28,1 (stfedni) a 29,2 (slaba),

nebo

3) 4,9 (velmi silnd), 6,9 (velmi slaba), 9,7 (velmi slabé), 10,8 (velmi slabd), 12,3 (stfedni), 12,8
(stfedni), 13,8 (stfedni), 14,2 (stfedni), 14,5 (silna), 15,0 (slab4), 15,6 (velmi slaba), 15,9 (velmi
slabd), 16,2 (velmi slaba), 16,5 (slaba), 17,5 (velmi slaba), 18,2 (velmi slaba), 19,1 (velmi slaba),
19,8 (velmi slabé), 20,2 (slaba), 20,8 (velmi slaba), 21,4 (slaba), 21,8 (stfedni), 22,4 (stfedni),
23,1 (stfedni), 24,4 (stfedni), 25,2 (stfedni), 26,7 (slaba), 27,7 (velmi slaba) a 28,6 (stfedni),

nebo

4) 5,0 (velmi silna), 5,8 (slaba), 7,1 (velmi slaba), 9,8 (slaba), 10,3 (slaba), 10,9 (slaba), 11,4
(slaba), 12,4 (stfedni), 12,8 (stfedni), 13,9 (silna), 14,4 (silnd), 14,6 (velmi silna), 15,0 (stfedni),
15,7 (velmi slaba), 16,6 (velmi slaba), 17,5 (velmi slaba), 19,3 (slaba), 20,3 (slaba), 20,9 (slaba),
21,4 (slaba), 21,9 (stedni), 22,7 (slaba), 23,3 (slaba), 24,3 (sttedni), 24,6 (stfedni), 25,3 (stfedni),
25,9 (stfedni), 26,9 (slabé), 27,8 (stfedni), 28,7 (silna) a 29,2 (slab4),

nebo

5) 4,6 (velmi silnd), 6,1 (velmi slaba), 8,0 (velmi slaba), 10,5 (velmi slaba), 12,1 (stfedni), 12,7
(silna), 13,8 (stfedni), 14,4 (velmi slab4), 15,0 (stfedni), 15,9 (stfedni), 16,6 (slaba), 17,8 (slaba),
18,3 (velmi slaba), 18,7 (velmi slaba), 19,0 (velmi slaba), 20,1 (stfedni), 21,0 (slabd), 21,8
(stfedni), 22,9 (stfedni), 23,6 (stfedni), 24,7 (slaba), 25,7 (stfedni), 27,4 (slabd), 28,0 (slaba)
a 29,5 (velmi slaba),

* a smési téchto hydrati;

¢) hydrit 4,4'ditriazinylamino—2,2'~disulfostilbenové slou¢eniny obecného vzorce I, ve
kterém M a M; oba znamenaji vodik nebo sodik, pfiemz krystalové formy hydrati obecného
vzorce I jsou charakterizované nasledujicimi rentgenovymi difraktogramy, které vykazuji
v oblasti 2—theta mezi 1 a 30° déle uvedené absorpce:

6) 5,7 (velmi silnd), 6,4 (velmi slabé), 10,1 (stfedni), 11,3 (velmi siln4), 14,9 (slaba), 17,0
(velmi slabd), 19,5 (slaba), 21,3 (slaba), 22,6 (stiedni), 23,9 (velmi slabd), 24,7 (slaba), 25,7
(slabd), 26,8 (slaba) a 28,4 (slaba),

nebo

7) 5,9 (velmi slabé), 10,2 (slabd), 11,6 (velmi slaba), 15,1 (velmi slaba), 17,2 (velmi slaba),
19,4 (slaba), 21,4 (slabé), 24,6 (slaba), 26,0 (velmi slaba), 26,7 (slaba), 28,1 (velmi slaba) a 29,4
(velmi slabd),

a smés té€chto hydratuy;
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d) hydrat 4,4'-ditriazinylamino-2,2'—disulfostilbenové slougeniny obecného vzorce I, ve
kterém M a M, oba znamenaji draslik a x znamena 9 aZ 17, pfi¢emz krystalova forma hydrati
obecného vzorce 1 je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti
2-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

8) 4,7 (velmi silnd), 7,0 (velmi slaba), 9,5 (velmi slabd), 10,5 (velmi slaba), 10,9 (slabd), 12,1
(stfedni), 12,6 (sttedni), 13,1 (velmi slaba), 1,39 (stfedni), 14,2 (silnd), 15,1 (slaba), 16,3 (velmi
slabé), 17,5 (velmi slaba), 19,0 (velmi slaba), 19,4 (velmi slaba), 20,2 (slaba), 21,0 (velmi slaba),
21,4 (velmi slaba), 21,9 (stfedni), 22,2 (velmi slaba), 22,5 (slaba), 23,1 (slaba), 24,5 (slabd), 24,8
(slaba), 25,2 (stfedni), 26,1 (slaba), 26,5 (slaba), 26,8 (velmi slabd), 28,1 (slabd), 28,9 (siln)
a 29,6 (velmi slaba),

a smési téchto hydrati;

e) hydrat 4,4'-ditriazinylamino—2,2'~disulfostilbenové slougeniny obecného vzorce I, ve
kterém M a M, oba znamenaji lithium a x znamena 9 aZ 30, pfitemz krystalové formy hydrati
obecného vzorce 1 jsou charakterizované rentgenovymi difraktogramy, které vykazuji v oblasti
2—-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

9) 3,3 (stfedni), 3,4 (stfedni), 3,6 (stfedni), 5,6 (velmi slaba), 5,9 (velmi slabd), 6,5 (velmi
silnd), 6,8 (stredni), 7,2 (silna), 8,8 (stfedni), 9,4 (velmi slabd), 9,5 (velmi slaba), 9,7 (velmi
slabd), 10,2 (velmi slaba), 10,8 (slaba), 11,2 (velmi slaba), 11,6 (velmi slab), 12,0 (stfedni), 13,0
(velmi slaba), 16,2 (stfedni), 17,1 (slabd), 17,4 (velmi slaba), 17,8 (slaba), 18,0 (slaba), 18,7
(slaba), 19,2 (velmi slaba), 19,9 (stfedni), 20,1 (stfedni), 20,6 (slaba), 21,1 (slaba), 21,6 (velmi
slaba), 22,1 (slaba), 22,6 (slaba), 23,0 (velmi slabé), 23,3 (velmi slaba), 23,4 (velmi slaba), 23,8
(slabé), 24,1 (slaba), 24,4 (velmi slaba), 25,0 (slaba), 25,3 (slabd), 25,7 (velmi slabd) a 28,3
(slabd),

nebo
10) 3,2 (stfedni) a 6,4 (stfedni),
nebo

11) 6,4 (silnd), 7,8 (velmi slaba), 9,3 (slaba), 11,0 (slabé), 11,8 (velmi slaba), 12,9 (velmi slaba),

14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slaba), 15,8 (velmi slaba), 16,6 (slaba), 17,4 (slaba), 18,3 (velmi

slabd), 18,7 (velmi slaba), 19,3 (velmi slaba), 19,9 (velmi slaba), 20,5 (stfedni), 21,1 (slaba), 21,8
(slaba), 22,2 (stfedni), 22,7 (stfedni), 25,9 (stfedni), 26,5 (velmi slaba), 27,0 (slaba), 27,9 (slabd),
28,5 (slaba) a 28,9 (silnd),

a smési té€chto hydrati;

f) hydrat, ktery je vkrystalové form& B, kterd je charakterizovéna rentgenovym difrakto-
gramem, ktery vykazuje v oblasti 2-theta mezi 1 az 30° dale uvedené absorpce:

1) 2,9 (silnd), 4,9 (slaba), 5,7 (velmi silna), 7,5 (stfedni), 10,3 (stfedni), 11,4 (stfedni), 12,4
(stfedni), 13,1 (silnd), 14,3 (silnd), 15,1 (velmi slaba), 15,9 (stfedni), 17,4 (silna), 17,8 (velmi
slaba), 18,7 (velmi slaba), 20,0 (silna), 20,6 (velmi slaba), 21,1 (velmi slaba), 21,6 (velmi slaba),
22,4 (slaba), 22,7 (silna), 23,0 (slaba), 23,2 (stfedni), 23,4 (stfedni), 23,8 (stfedni), 24,6 (stfedni),
25,0 (stiedni), 25,5 (slaba), 25,8 (slabd), 26,1 (slaba), 26,4 (velmi slaba), 27,2 (stfedni), 27,4
(stfedni), 27,8 (slaba), 28,3 (velmi slabd) a 29,2 (slaba), '

a smési téchto hydrati;
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g) hydrat obecného vzorce I, ve kterém x znamena 14 az 20, ktery je v krystalové formé C,
ktera je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti 2-theta mezi
1 aZz 30° dale uvedené absorpce:

2) 6,4 (silnd), 6,6 (silnd), 7,9 (slaba), 9,3 (stfedni), 11,1 (silnd), 11,9 (velmi slaba), 12.7 (slaba),
13,2 (velmi slaba), 14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slaba), 15,7 (slabd), 16,0 (velmi slaba), 16,5
(slabd), 17,1 (slabé), 17,6 (velmi slaba), 18,7 (velmi slaba), 19,8 (slaba), 20,6 (stfedni), 21,1
(stfedni), 21,8 (slaba), 22,3 (silna), 22,5 (stfedni), 23,9 (slaba), 24,2 (velmi slabd), 25.0 (velmi
slaba), 25,8 (velmi silnd), 26,4 (stfedni), 27,2 (slab4), 28,1 (stfedni) a 29,2 (slaba),

a smési téchto hydraty;

h) hydrat obecného vzorce I, ve kterém x znamené 10 aZ 14, ktery je v krystalové form& D,
ktera je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti 2-theta mezi 1
a 30° dale uvedené absorpce:

3) 4.9 (velmi silnd), 6,9 (velmi slaba), 9,7 (velmi slab4), 10,8 (velmi slaba), 12,3 (stfedni), 12,8
(stfedni), 13,8 (stfedni), 14,2 (stfedni), 14,5 (silnd), 15,0 (slaba), 15,6 (velmi slabd), 15,9 (velmi
slaba), 16,2 (velmi slabé), 16,5 (slaba), 17,5 (velmi slaba), 18,2 (velmi slaba), 19,1 (velmi slaba),
19,8 (velmi slabd), 20,2 (slaba), 20,8 (velmi slaba), 21,4 (slabd), 21,8 (stfedni), 22,4 (stfedni),
23,1 (stfedni), 24,4 (stfedni), 25,2 (stfedni), 26,7 (slaba), 27,7 (velmi slaba) a 28,6 (sttedni),

a smési téchto hydratui;

i)  hydrat obecného vzorce I, ve kterém x znamené 16 az 26, ktery je v krystalové formé E,
kterd je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti 2-theta mezi 1
a 30° dale uvedené absorpce:

4) 5,0 (velmi silnd), 5,8 (slaba), 7,1 (velmi slaba), 9,8 (slaba), 10,3 (slaba), 10,9 (slaba), 11,4
(slabd), 12,4 (stredni), 12,8 (stfedni), 13,9 (silna), 14,4 (silna), 14,6 (velmi silna), 15,0 (stéedni),
15,7 (velmi slaba), 16,6 (velmi slaba), 17,5 (velmi slabd), 19,3 (slaba), 20,3 (slaba), 20,9 (slaba),
21,4 (slaba), 21,9 (stfedni), 22,7 (slaba), 23,3 (slaba), 24,3 (stfedni), 24,6 (stfedni), 25,3 (stredni),
25,9 (slaba), 26,9 (slaba), 27,8 (sttedni), 28,7 (siln4) a 29,2 (slaba),

a smési téchto hydrati;

'j)  hydrét obecného vzorce I, ve kterém x znamena 1 a% 6, ktery je v krystalové formé A, ktera

je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti 2—theta mezi 1 a 30°
déle uvedené absorpce:

5) 4,6 (velmi silnd), 6,1 (velmi slaba), 8,0 (velmi slaba), 10,5 (velmi slaba), 12,1 (stfedni), 12,7
(silnd), 13,8 (stfedni), 14,4 (velmi slaba), 15,0 (stfedni), 15,9 (stfedni), 16,6 (slaba), 17,8 (slaba),
18,3 (velmi slabé), 18,7 (velmi slaba), 19,0 (velmi slaba), 20,1 (stfedni), 21,0 (slaba), 21,8
(stfedni), 22,9 (stfedni), 23,6 (stfedni), 24,7 (slaba), 25,7 (stiedni), 27,4 (slaba), 28,0 (slaba)
a 29,5 (velmi slabg),

a smési téchto hydratl;

k) hydrat obecného vzorce I, ve kterém x znamené 4 aZ 10, ktery je v krystalové formé F, ktera
Je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti 2-theta mezi 1 a 30°
déle uvedené absorpce:

6) 5,7 (velmi silnd), 6,4 (velmi slaba), 10,1 (stfedni), 11,3 (velmi silna), 14,9 (slaba), 17,0
(velmi slabd), 19,5 (slabd), 21,3 (slabé), 22,6 (stfedni), 23,9 (velmi slaba), 24,7 (slaba), 25,7
(slaba), 26,8 (slaba) a 28,4 (slaba),
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a smési téchto hydrati;

1)  hydrat obecného vzorce I, ve kterém x znamena 4 aZ 10, ktery je v krystalové form& G, ktera
je charakterizovéana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti 2-theta mezi 1 a 30°
dale uvedené absorpce:

7) 5,9 (velmi slaba), 10,2 (slaba), 11,6 (velmi slaba), 15,1 (velmi slaba), 17,2 (velmi slaba),
19,4 (slaba), 21,4 (slaba), 24,6 (slaba), 26,0 (velmi slaba), 26,7 (slaba), 28,1 (velmi slaba) a 29,4
(velmi slaba),

a smési téchto hydrati.

m) zpisob piipravy disodné soli 4,4'—ditriazinylamino-2,2'~disulfostilbenu ve formé A, jehoZ
podstata spoiva v tom, Ze se postupn& uvede v reakei chlorid kyseliny kyanurové s disodnou soli
kyseliny 4,4'-diaminostilbendisulfonové, anilinem a diethanolaminem, pH smési se nastavi
koncentrovanym roztokem hydroxidu sodného na hodnotu 9,0 az 9,5 a smés se odpafi k suchu;

n) zplsob pripravy hydratové krystalové formy C, D nebo E, jehoZ podstata spocivé v tom, Ze,
se hydrat krystalové formy C pfipravi neutralizaci volné kyseliny 4,4'ditriazinyl-amino-2,2-di-
sulfostilbenu, ktera méa hydratovou formuA pomoci zfedéného hydroxidu sodného,
homogenizaci a stdnim pfi teplot® mistnosti; hydratova krystalova forma D se pfipravi reakci
4,4'ditriazinylamino-2,2'—disulfostilbenu, ktery méa hydratovou formu A, s vodnym roztokem
chloridu sodného, stabilizaci a homogenizaci; a hydrét krystalové formy E se pfipravi reakei
volné kyseliny 4,4'—ditriazinylamino—2,2'—disulfostilbenu, ktera ma hydratovanou formu A,
s koncentrovanym roztokem hydroxidu sodného a homogenizaci;

0) zpisob ptipravy smési dvou nebo vice hydrati obecného vzorce I, jehoZ podstata spociva
v tom, Ze se smisi vodny roztok elektrolytu anorganickeé soli a slouenina obecného vzorce [;

p) bélici vodny prostfedek obsahujici 30 az 50 % hmotnosti aktivni litky ve forme& jednoho
nebo vice hydrati obecného vzorce I podle pfedmétu a);

r) bélici vodny prosttedek obsahujici 30 az 50 % hmotnosti aktivni latky ve formé jedné nebo
vice hydratovych forem A, B, C, D a E obecného vzorce I podle pfedmétu b);

s) zpusob fluorescenéniho b&leni papiru nebo textilniho materialu, jehoZz podstata spotiva
v tom, e se papir nebo textilni materidl uvede do styku s vodnym prostfedkem podle predmeti
p) nebor).

V ramci pfedmétu o) je anorganickym elektrolytem vyhodné halogenid nebo siran alkalického
kovu, vyhodné chlorid sodny nebo/a siran sodny. Vyhodn& uvedeny zplsob zahrnuje nejprve i)
piipravu vodného roztoku elektrolytu, ii) naoZkovéni tohoto roztoku elektrolytu pfedem
ptipravenym vzorkem aktivni latky obecného vzorce I a za udrzovani hodnoty pH naotkovan¢ho
roztoku elektrolytu v rozmezi 7,5 aZ 9,0 iii) pfidani aktivni latky obecného vzorce I, jako volné
kyseliny, alkalie a vody, soutasné a po &astech, k naogkovanému roztoku elektrolytu. Vyhodné
se hodnota pH naolkovaného roztoku elektrolytu ve stupni ii) udrzuje v rozmezi 8,0 aZ 8,5.
Vyhodng je ve stupni iii) alkalii hydroxid sodny. Vyhodné se aktivni litka ve formé volné
kyseliny misi dokud obsah aktivni latky v syntetizované smési je v rozmezi 5 aZ 40 % hmotnosti
a obsah elektrolytu v syntetizované smé&si je v rozmezi 0,5 az 2,5 % hmotnosti. Vyhodngji se
voda a aktivni latka ve form& volné kyseliny misi dokud obsah aktivni latky v syntetizované
smé&si je v rozmezi 10 aZ 30 % hmotnosti a obsah elektrolytu v syntetizované smési je v rozmezi
1 a% 2 % hmotnosti. Vyhodn& se voda a aktivni latka ve formé volné kyseliny misi dokud obsah
aktivni latky v syntetizované smési je v rozmezi 15 aZ 25 % hmotnosti a obsah elektrolytu
v syntetizované smési je 1,5 % hmotnosti. Vyhodn& se pouZiji olkovaci krystaly ve formé
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krystald, jejichz velikost neptesahuje 10 mikrometrii. Vyhodn& se mnozstvi ptidanych o¢kovaich
krystalii pohybuje v rozmezi 0,1 a% 60 % hmotnosti, vztazeno na celkovy obsah aktivni latky.
Vyhodnéji se mnozstvi pfidanych otkovacich krystali pohybuje v rozmezi 1 az 50 % hmotnosti,
vztazeno na celkovy obsah aktivni latky. Obzv1a3té vyhodn& se mnozstvi ptidanych otkovacich
krystali pohybuje v rozmezi 1 aZ 30 % hmotnosti, vztaZeno na celkovy obsah aktivni latky.
Vyhodné se reakeni teplota pro pFipravu smési hydratu obecného vzorce I pohybuje v rozmezi 10
az 95 %. Vyhodnéji se reakéni teplota pro pfipravu smési hydratu obecného vzorce I pohybuje
v rozmezi 35 az 55 °C.

Vyhodné bélici vodny prostfedek podle predméti p) a r) obsahuje také elektrolyt. Vyhodné je
elektrolytem chlorid sodny nebo/a siran sodny. Vyhodné bélici vodny prostiedek také obsahuje
jednu nebo vice prisad zvolenych z mnoZiny zahrnujici dispergaéni &inidla, plniva, ochranné
koloidy, stabilizatory, vonné latky a ochranna &inidla. Dispergaénim &inidlem je vyhodné anion-
tové dispergatni ¢inidlo, vyhodné kondenzadni produkt aromatickych sulfonovych kyselin
s formaldehydem, naftalensulfonitem nebo ligninsulfonitem. Kondenza&nim produktem aroma-
tické sulfonové kyseliny s formaldehydem je vyhodn& kondenzaéni produkt ditolylethersulfonové
kyseliny s formaldehydem. Plnivem nebo ochrannym koloidem jsou vyhodné modifikované
polysacharidy odvozené od celulézy nebo heteropolysacharidy, polyvinylalkoholy, polyvinyl-
pyrrolidony, polyethylenglykoly nebo kfemigitany hliniku nebo kiemicitany hof&iku a pouzivaiji
se vyhodné¢ v mnoZstvi 0,01 az 2 % hmotnosti, vztazeno na celkovou hmotnost prostredku.
Modifikovanym polysacharidem odvozenym od celulézy nebo heteropolysacharidem je vyhodng
xanthan nebo karboxymethylcelul6za. Stabilizatorem je vyhodn& ethylenglykol nebo propylen-
glykol a pouziva se vyhodn& v mnoZstvi 0,2 aZz 5 % hmotnosti, vztazeno na celkovou hmotnost
prostiedku. Stabilizitorem je rovn&Zz vyhodné 1,2-benzoizothiazolin-3—on, formaldehyd nebo
chloracetamid a pouZiva se vyhodn& v mnozstvi 0,1 az 1 % hmotnosti, vztaZeno na celkovou
hmotnost prostredku.

V ramci pfedmétu s) se vyhodn& vodny prostfedek fedi na optimélni koncentraci pro praktické
pouZiti pomoci pfidani dal3ich pfisad nebo vody. '

Nasledujici pfiklady déle ilustruji vynalez. Pokud neni uvedeno jinak, dily a procentni hodnoty,
zde pouZité pfedstavuji hmotnostni dily a hmotnostni procentni hodnoty.

Pislusné rentgenové difraktogramy, obrazky 1 az 11, se ziskaly za pouZiti X'Pert praskového
difraktometru (Philips, Almelo) pfi reflexni geometrii a Cu radiaci. Pislu$né vzory pro krystalo-

. vé formy B (obrazek 1) a C (obrazek 2) se méfily v suspenzi v atmosférickém vzduchu, bez

kontroly relativni vlhkosti. M&feni pfisluinych vzord pro krystalové formy D (obrazek 3), E
(obrazek 4), F (obrizek 6) a G (obrazek 7) a také vzory disodné soli (obrazek 8) se také
provadélo v suspenzich, pod dusikem, pfi udrzovani relativni vihkosti 80 az 90 %, stejn& jako
méfeni tfi krystalovych forem dilithné soli (obrazky 9 aZ 11), zatimco méfeni krystalové formy A
(obrazek 5) se provadélo v pevném stavu. Na ka2dém pfiloZzeném obrazku 1 a2 11 je ukézana &st
méfeni v prostoru 30 mezi 1° a 30°,

V3echny nové hydraty obecného vzorce I maji charakteristické rentgenové difraktogramy.

Krystalové formy A, B, C, D, E, F a G a také krystalové formy didraselné a lithné soli obsahuji
z velké &asti jeden nebo vice hydratd obecného vzorce I, ve kterych je x 1 az 30.

MnoZstvi vody v hydritu miize byt uréeno pomoci diferenéni termélni analyzy nebo dynamické
diferen¢ni kalorimetrie, ve kterych se méfi pom&r nevazané vody, coZ je voda tajici pfi 0 °C,
nebo pomoci postupné analyzy vody za pouZiti metod jako je Karl Fischerova titrace,
termogravimetricka analyza nebo ubytek pfi suSeni za zvy$ené teploty.
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Priklady provedeni vynalezu

Piiklad 1

V reakéni nadobé se smisi 400 g ledu, 120 g chloridu kyseliny kyanurové a 785 g methyl-
ethyketonu a za intenzivniho michani a vnéj$iho chlazeni se smés reaguje sroztokem 120 g
disodné soli kyseliny 4,4'-diaminostilben—2,2'—disulfonové v 800 g vody a 164,5 g 17% roztoku
uhli¢itanu sodného 20 minut pii teploté 5 az 10 °C, pH se udrzuje na hodnoté 4,5 pomoci
soudasného pridani 39,4 g 17% roztoku uhli¢itanu sodného. Po piidani se pfida 55,4 g anilinu a
8,7 g diethanolaminu, pH se udrzuje na hodnoté 7,5 pomoci soucasného pfidani 72,2 g 36%
roztoku hydroxidu sodného. Po zahfati na 60 °C se pfida 78,8 g diethanolaminu a pH se udrzuje
na hodnoté 8,2 pomoci soudasného pfidani 72,2 g 36% roztoku hydroxidu sodného. Reakeni
smés se zahfeje k varu a oddestiluje se methylethylketon, ktery se postupné nahradi 1000 g vody.
Pii teploté 95 °C se pfidanim 170 g 16% roztoku kyseliny chlorovodikové smés okyseli na
pH 4,5 a objem se upravi pfiddnim vody na 2,7 1. Po ochlazeni na 70 °C se smés filtruje a
filtra&ni kolad se promyje 1,8 1 vody za ziskéani volné kyseliny.

30% vodna suspenze této volné kyseliny se zahfeje na 95 °C a pH se pfidanim 36% vodného
roztoku hydroxidu sodného upravi na 9,0 az 9,5. Vznikly roztok se odpati do sucha za ziskani
slouéeniny obecného vzorce I jako disodné soli, ktera mé krystalovou formu A obsahujici 1 mol
vody, odpovidajici rentgenovému difraktogramu, ktery je uveden na ptilozeném obrazku 5.

Priklad 2

75,0 g volné formy kyseliny (kter4 ma obsah aktivni slozky 40 % hmotnostnich) disodné soli
slougeniny obecného vzorce I se disperguje pfi 25 °C v 24,7 g deionizované vody. Takto ziskana
disperze se stabilizuje ptidanim 0,2 g xanthanové gumy a 0,1 g Proxel GXL (1,2-benzizo-
thiazolin—3—onu) a smé&s se homogenizuje. Homogenizovana suspenze se neutralizuje 32,8 ml 2N
vodného roztoku hydroxidu sodného. Homogenizovan, neutralizovana suspenze ma krystalovou
formu B, ktera odpovida rentgenovému difraktogramu, ktery je uveden na pfiloZeném obrazku 1.

Po 2 dnech stani pii 25 °C se ziska suspenze, které je dobfe tekuta a ktera ma krystalovou formu

~ C obsahujici 17 mol vody, kterd odpovida rentgenovému difraktogramu, ktery je uveden na

pfilozeném obrazku 2.

Stejnym postupem, ale za pouziti disodné soli obecného vzorce I ve formé &istého hydratu
krystalové formy A, B, D, E, F a G nebo jejich smé&si jako vychozi latky se ziska suspenze, ktera
je dobfe tekutd a ktera ma krystalovou formu C obsahujici 17 mol vody, kterd odpovida
rentgenovému difraktogramu, ktery je uveden na pfiloZzeném obrazku 2.

Priklad 3

700 g vlhkého filtraéniho kolage z ptikladu 1 (= 265 g volné kyseliny) se postupné pridd k314 g
vody pii 40 aZ 45 °C, pti¢emz se pH udrZuje soutasnym pfidanim 64 g 36% roztoku hydroxidu
sodného na hodnoté 8,7 az 9,1. Potom se pii 42 °C piida 20 g olkovacich krystali formy C
hydrétu ziskaného v pfikladu 2. Po 5 hodinéch se kapalna disperze ochladi na 25 az 30 °C a
stabilizuje se pridanim 2,2 g 50% roztoku glutaraldehydu a 2,2 g xanthanové gumy (polysacha-
rid), které se nejprve disperguji v 5,5 g propylenglykolu. Ziska se kapalna suspenze, ktera je
dobfe tekutd a ktera ma krystalovou formu C obsahujici 17 mol vody, kterd odpovida
rentgenovému difraktogramu, ktery je uveden na pfilozeném obrazku 2.
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Priklad 4

V reakeni baiice se piedehfeje na 60 °C 400 g 6% vodného roztoku chloridu sodného. K tomuto
roztoku se pfida 120 g disodné soli obecného vzorce I (ktera ma obsah aktivni litky 90 % hmot-
nostnich a obsahuje 10 % hmotnostnich chloridu sodného) a smés se zahteje na 90 °C. Prida se
180 g 6% vodného roztoku chloridu sodného a smés se ochladi za michani na 25 °C. Vznikla
kapalna suspenze se stabilizuje pfidanim 2,45 g xanthanové gumy, ktera se pfedem disperguje
v 6,1 g 1,2-propylenglykolu a smés se 2 hodiny zahtiva na 90 °C. Smés se ochladi za mich4ni na
25 °C, pfidé se 3,22 g Proxel GXL (1,2-benzizothiazolin-3—onu) jako stabilizitoru, smés se
micha dalSich dvanact hodin a nakonec se homogenizuje za pouziti michadla s vysokymi
otatkami. Ziskd se suspenze, ktera ma krystalovou formu D obsahujici 14 mol vody, ktera
odpovida rentgenovému difraktogramu, ktery je uveden v ptiloze na obrazku 3.

Priklad 5

V reakeni bafice se pfedehieje na 40 °C 400 ml deionizované vody. K této vod& se po &astech
pfida 800 g volné kyseliny (kterd ma obsah aktivni slozky 40 % hmotnostnich) disodné soli
obecného vzorce I a soulasng se po &astech prida 50,45 ml 37% (50% hmotn./obj. %) vodného
roztoku hydroxidu sodného, hodnota pH smési se udrzuje na konstantni hodnoté 8,2. Po ptidani
viech sloZek se obsah zfedi 400 ml deionizované vody, micha se 1 hodinu a potom se homogeni-
zuje. Ziska se suspenze, kterd ma krystalovou formu E obsahujici 14 mol vody, ktera odpovida
rentgenovému difraktogramu uvedenému v ptiloze na obrazku 4.

Priklad 6

620 g vihkého filtragniho kolace ziskaného v pfikladu 1 (= 279 g volné kyseliny) se disperguje
v 304 g vody a stabilizuje pfidanim 1,7 g Proxel GXL a 1,7 g xanthanové gumy (polysacharid),
ktera se pfedem disperguje v 3,3 g propylenglykolu. Ziské se suspenze, kterd ma krystalovou
formu F obsahujici 7mol vody, kterd odpovidd rentgenovému difraktogramu uvedenému
v pfiloze na obrazku 6.

 Priklad 7

20% suspenze krystalové formy hydrétu E, ziskané v pfikladu 5, se micha v uzaviené nadobé pfi
60 °C a udrzuje se pfi této teplot& nejméné 20 hodin. Po ochlazeni na teplotu mistnosti se ziska
kapalnd suspenze, ktera ma krystalovou formu G obsahujici 7 mol vody, ktera odpovida
rentgenovému difraktogramu uvedenému v pfiloze na obrazku 7.

Priklad 8

Pfipravi se 400 ml 6,0% (hmotnostni) vodného roztoku chloridu sodného. Tento roztok se potom
naoCkuje pfedem pfipravenou dévkou vodné suspenze disodné soli obecného vzorce II. Teplota
naotkovaného roztoku se upravi na 45 °C a k nao&kovanému roztoku se postupné prida a) vihky
vodny kola¢ volné formy kyseliny (obsah aktivni slozZky 40 % hmotnostnich) disodné soli
obecného vzorce 11, b) vodny roztok hydroxidu sodného a c) voda, zatimco se pH vzniklé smési
udrZuje na konstantni hodnoté 8,2. Voda a vlhky vodny kola¢ volné kyseliny se ptidava dokud
obsah aktivni sloZky volné kyseliny v reakéni smési je vrozmezi 15 aZ 25 % hmotnostnich
a obsah chloridu sodného v reakéni smési je 1,5 % hmotnostniho.

-10-
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Takto ziskany vodny prostfedek se testuje za pouZiti X'Pertova praskového difraktometru
(Philips, Almelo) pfi reflexni geometrii a Cu radiaci. Pfistroj je opatien uzavienou komorou pro
vzorek (Anton Parr), ktera miize byt upravena pro vy&isténi plynem. Vodny prostiedek se naplni
do nosite vzorku (tloudtka vrstvy 0,8 mm) a méfeni praskového diagramu se provadi pod
dusikem, pfi udrzovani relativni vlhkosti na dirovni 80 az 90 %. Takto ziskané vodné prostiedky
vykazuji obsah &istych hydratd krystalové formy A, B, C, D, E, F a G nebo jejich smési.

Priklad 9

Podobnych vysledkt se dosihne, kdyZ se jako vychozi latka v pfikladu 8 pouzije vodny roztok
siranu sodného misto vodného roztoku chloridu sodného.

Piiklad 10

Pripravi se vodny roztok 400 ml 3,0% (hmotnostn&) chloridu sodného. Tento roztok se potom
naotkuje pfedem pfipravenou davkou vodné suspenze disodné soli obecného vzorce II. Teplota
naotkovaného roztoku se upravi na 45 °C a k naotkovanému roztoku se sou¢asné pfida a) vihky
kola¢ volné kyseliny (obsah aktivni slozky 40 % hmotnostnich) disodné soli obecného vzorce 11,
b) vodny roztok hydroxidu sodného a c) voda, pfiemz se hodnota pH vzniklé smési udrZuje na
konstantni hodnoté 8,2. Voda a vlhky vodny kola& volné kyseliny se pfidavaji dokud obsah
aktivni slozky volné kyseliny v reakéni smési je v rozmezi 15 aZ 25 % hmotnostnich a obsah
chloridu sodného v reak&ni smési je 0,75 % hmotnostniho.

Takto ziskany vodny prostfedek se testuje za pouZiti X'Pertova praskového difraktometru

(Philips, Almelo) pfi reflexni geometrii a Cu radiaci. Ukézalo se Ze takto ziskany prostfedek je
v &isté hydratované krystalické form& A, B, C, D, E, F a G nebo jejich smési.

Priklad 11

Podobnych vysledki se dosahne, kdyZ se jako vychozi latka v ptikladu 10 pouZije vodny roztok
siranu sodného misto vodného roztoku chloridu sodného.

' Priklad 12

Pfipravi se vodny roztok 400 ml 1,5% (hmotnostng) chloridu sodného. Tento roztok se naockuje
pfedem pfipravenou davkou vodné suspenze disodné soli obecného vzorce 1. Teplota naotkova-
ného roztoku se upravi na 45 °C a k tomuto roztoku se postupng p¥idé a) vihky vodny kol4€ volné
kyseliny (obsah aktivni slozky 40 % hmotnostnich) disodné soli obecného vzorce 1, b) vodny
roztok hydroxidu sodného a ¢) voda, pti¢emz se hodnota pH vzniklé smési udrZzuje na konstantni
hodnoté 8,2. Voda a vlhky vodny kolag volné kyseliny se pfidavaji dokud obsah aktivni slozky
volné kyseliny v reakéni smési je v rozmezi 15 aZ 25 % hmotnostnich a obsah chloridu sodného
v reakéni smési je 0,25 % hmotnostniho.

Takto ziskany vodny prostfedek se testuje za pouZiti X'Pertova praskového difraktometru
(Philips, Almelo) pti reflexni geometrii a Cu radiaci. Ukézalo se, Ze takto ziskany prostfedek je
v &isté hydratované krystalické form& A, B, C, D, E, F a G nebo jejich smési.
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Priklad 13

Podobnych vysledki se dosdhne, kdyz se jako vychozi latka v ptikladu 12 pouZije vodny roztok
siranu sodného misto vodného roztoku chloridu sodného.

Priklad 14

Pfipravi se vodny roztok 400 ml 1,5% (hmotnostng) chioridu sodného. Tento roztok se naokuje
pfedem pfipravenou divkou vodné suspenze disodné soli obecného vzorce I. Teplota naotkova-
ného roztoku se upravi na 45 °C a k tomuto roztoku se postupné ptida a) vihky vodny kola¢ volné
kyseliny disodné soli obecného vzorce I (obsah aktivni slozky 40 % hmotnostnich), b) vodny
roztok hydroxidu sodného a c) voda, pti¢emz se hodnota pH vzniklé smési udrzuje na konstantni
hodnoté 8,2. Voda a vlhky vodny kola& volné kyseliny se pridavaji dokud obsah aktivni slozky
volné kyseliny v reakéni smési je v rozmezi 15 az 25 % hmotnostnich a obsah chloridu sodného
v reakéni smési je 0,25 % hmotnostniho.

Takto ziskany vodny prostiedek se testuje za pouziti X'Pertova pradkového difraktometru
(Philips, Almelo) pfi reflexni geometrii a Cu radiaci. Ukézalo se Ze takto ziskany prostredek je
v Cisté hydratované krystalické formé A, B, C, D, E, F a G nebo jejich smési.

Pfiklad 15

Pfipravi se 400 ml vodného roztoku chloridu sodného. Tento roztok se naotkuje predem
pfipravenou davkou vodné suspenze disodné soli obecného vzorce 1. Pfedem pripravena davka
disodné soli obecného vzorce I se pFipravi v organické fazi obsahujici aktivni slozku ve formé
volné kyseliny a ziska se v poslednim reak&nim kroku, ktery se provadi pti 90 az 100 °C. Teplota
naotkovaného roztoku se upravi na 45 °C a soulasné se pfid a) jmenovana organicka faze
obsahujici aktivni slozku ve formé volné kyseliny a b) voda. Voda a jmenované organicka faze
obsahujici volnou formu kyseliny aktivni slozky se pfidava dokud obsah aktivni slozky ve formé
volné kyseliny v reakéni smési je v rozmezi 15 az 25 % hmotnostnich a obsah chloridu sodného
v reakéni smési je 0,25 % hmotnostnich.

. Takto ziskany vodny prostfedek se testuje za pouziti X'Pertova pradkového difraktometru

(Philips, Almelo) pfi reflexni geometrii a Cu radiaci. Ukézalo se Ze takto ziskany prostfedek je
v Cisté hydratované krystalické formé A, B, C, D, E, F a G nebo jejich smési.

Priklad 16

Podobnych vysledki se dosdhne, kdyZ se jako vychozi latka v ptikladu 15 pouzije vodny roztok
siranu sodného misto vodného roztoku chloridu sodného.

Priklad 17

75,0 g volné kyseliny 4,4'~ditriazinylamino—2,2'-disulfostilbenu, ktery mé hydratovou formu A
(obsah aktivni slozky 40 %) se disperguje v24,7 g deionizované vody, a pfida se 0,2 g
polysacharidu (typ xanthanové gumy) a 0,1 g Proxel GXL a smés se homogenizuje. Po
24 hodinach skladovani pfi 40 °C nebo pfi 60 °C se smés neutralizuje 32,8 ml 2N roztoku
hydroxidu draselného.
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Po skladovani pfi teploté mistnosti se ziska dobfe tekuta suspenze didraselné soli, ktera obsahuje
13 mol vody, je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery je uveden v pfiloze na
obrazku 8.

Priklad 18

75,0 g volné kyseliny 4,4'—ditriazinylamino-2.2'~disulfostilbenu, ktery mé hydratovou formu A
(obsah aktivni slozky 40 %) se disperguje v 24,7 g deionizované vody, a prida se 0,2 g
polysacharidu (typ xanthanové gumy) a 0,1 g Proxel GXL a smés se homogenizuje. Po
24 hodinich skladovani pfi 40 °C nebo pfi 60 °C se smés neutralizuje 32,8 ml 2N roztoku
hydroxidu lithného.

Po skladovani pti teploté mistnosti se ziska dobfe tekuta suspenze dilithné soli, kterd obsahuje
29 mol vody, je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery je uveden v pfiloze na
obrazku 9.

Ptiklad 19

10 g dilithné soli ziskané stejn& jako v piikladu 18 se miché v uzaviené nadobé pfi 60 °C. Po
15 minutach vznikne &iry roztok, ktery se po del$im michéni zaina sraZet. Po 12 hodinach
michéni pii stejné teploté se smés ochladi a pevna srazenina se odfiltruje. Ziskana dilithna sil

obsahuje 14 mol vody, je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery je uveden na
obrazku 10.

Priklad 20

Zopakuje se priklad 19, ale rovnovéha se udrzuje pfi 55 °C. Ziska se dilithna sil, kterd obsahuje
13 mol vody a je charakterizovana rentgenovym difraktogramem uvedenym na obrazku 11.

Priklad 21

~ Suspenze sulfitové buniginy buk/smrk (50:50) se micha ve vodé (obsahujici 25 ppm oxidu

véapenatého) v pFitomnosti 20 % hmotnostnich uhli¢itanu vapenatého jako plniva.

0,4 % hmotnostniho kazdého produktu pfikladi 1 az 20 se pfida k oddélenému vzorku sulfitové
buni¢iny a kaZda testovana suspenze se michd 15 minut. Z kazdé testované suspenze buniiny se
pfipravi listy papiru s ploSnou hmotnosti 80 g/m* a tyto listy papiru se susi. Uréi se b&lost
(CIE-Whiteness méfena pomoci SCAN-P 66:93) kazdého ususeného listu a hodnota se pohybuje
mezi 140-142. CIE bélost papiru pfipraveného stejnym zpisobem, ale bez piitomnosti béliciho
prostfedku podle predkladaného vynélezu je pouze 75.

Priimyslova vyuZitelnost

Nova fluorescenéni bélici &inidla podle pfedkladaného vynalezu maji koncentraci aktivni slozky
vy38i nez 30 % hmotnostnich, jsou stabilni pfi skladovani a jejich viskozita miize byt selektivne
nastavena na hodnotu v $irokém rozmezi. Tyto prostfedky obsahuji pouze malé mnoZstvi pfisad
a jsou vyuzitelné pro fluorescenéni bélidla velkého mnoZstvi substrati, véetné textilii a papiru.
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PATENTOVE NAROKY

1. Hydrat 4,4'ditriazinylamino—2,2'disulfostilbenové slougeniny obecného vzorce I

CH,CH,OH HOCH,CH,

 CH,CH,0H HOCH,CH,

N N N _N

¥ onon—~ Iy

NN Ny N (1),
h SO,M, SOM h
NH NH  xH,0

ve kterém M a M, nezavisle jeden na druhém znamenaji vodik, lithium, draslik nebo sodik a
x znamena ¢islo v rozmezi od 1 do 30, pfi¢emz krystalové formy hydratd obecného vzorce I jsou
charakterizované rentgenovymi difraktogramy, které vykazuji v oblasti 2—theta mezi 1 a 30° dale
uvedené absorpce:

1) 2,9 (silnd), 4,9 (slabd), 5,7 (velmi silnd), 7,5 (stfedni), 10,3 (stfedni), 11,4 (stfedni), 12,4
(stfedni), 13,1 (silnd), 14,3 (silnd), 15,1 (velmi slaba), 15,9 (stfedni), 17,4 (silna), 17,8 (velmi
slabd), 18,7 (velmi slabd), 20,0 (silnd), 20,6 (velmi slabé), 21,1 (velmi slaba), 21,6 (velmi slaba),
22,4 (slaba), 22,7 (silnd), 23,0 (slaba), 23,2 (stfedni), 23,4 (stfedni), 23,8 (stfedni), 24,6 (stfedni),
25,0 (stfedni), 25,5 (slaba), 25,8 (slaba), 26,1 (slabd), 26,4 (velmi slaba), 27,2 (stfedni), 27,4
(stfedni), 27,8 (slaba), 28,3 (velmi slaba) a 29,2 (slaba),

nebo

2) 6,4 (silnd), 6,6 (silna), 7,9 (slabd), 9,3 (stfedni), 11,1 (silnd), 11,9 (velmi slaba), 12,7 (slaba),
13,2 (velmi slaba), 14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slaba), 15,7 (slabé), 16,0 (velmi slaba), 16,5
(slabd), 17,1 (slabd), 17,6 (velmi slaba), 18,7 (velmi slaba), 19,8 (slaba), 20,6 (stiedni), 21,1

 (stfedni), 21,8 (slabé), 22,3 (silnd), 22,5 (stfedni), 23,9 (slaba), 24,2 (velmi slaba), 25,0 (velmi

slabé), 25,8 (velmi silna), 26,4 (stfedni), 27,2 (slaba), 28,1 (stiedni) a 29,2 (slaba),
nebo

3) 4,9 (velmi silnd), 6,9 (velmi slaba), 9,7 (velmi slaba), 10,8 (velmi slaba), 12,3 (stfedni), 12,8
(stfedni), 13,8 (stfedni), 14,2 (stfedni), 14,5 (silna), 15,0 (slaba), 15,6 (velmi slaba), 15,9 (velmi
slabd), 16,2 (velmi slaba), 16,5 (slaba), 17,5 (velmi slaba), 18,2 (velmi slaba), 19,1 (velmi slaba),
19,8 (velmi slabd), 20,2 (slaba), 20,8 (velmi slaba), 21,4 (slaba), 21,8 (stfedni), 22,4 (stfedni),
23,1 (stfedni), 24,4 (stfedni), 25,2 (stfedni), 26,7 (slaba), 27,7 (velmi slaba) a 28,6 (stfedni),

nebo

4) 5,0 (velmi silnd), 5,8 (slaba), 7,1 (velmi slaba), 9,8 (slaba), 10,3 (slaba), 10,9 (slaba), 11,4
(slabd), 12,4 (stfedni), 12,8 (stfedni), 13,9 (silnd), 14,4 (silnd), 14,6 (velmi silna), 15,0 (stfedni),
15,7 (velmi slaba), 16,6 (velmi slabé), 17,5 (velmi slaba), 19,3 (slaba), 20,3 (slaba), 20,9 (slaba),
21,4 (slaba), 21,9 (stfedni), 22,7 (slaba), 23,3 (slaba), 24,3 (stfedni), 24,6 (stfedni), 25,3 (stfedni),
25,9 (slaba), 26,9 (slabd), 27,8 (stiedni), 28,7 (silnd) a 29,2 (slaba),
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nebo

5) 4,6 (velmi silnd), 6,1 (velmi slaba), 8,0 (velmi slabd), 10,5 (velmi slaba), 12,2 (stfedni), 12,7
(silnd), 13,8 (stiedni), 14,4 (velmi slaba), 15,0 (stfedni), 15,9 (stfedni), 16,6 (slaba), 17.8 (slaba),
18,3 (velmi slaba), 18,7 (velmi slabd), 19,0 (velmi slaba), 20,1 (stfedni), 21,0 (slabd), 21,8
(stfedni), 22,9 (stiedni), 23,6 (stfedni), 24,7 (slaba), 25,7 (stfedni), 27,4 (slaba), 28.0 (slaba)
a 29,5 (velmi slabd),

nebo

6) 5,7 (velmi silnd), 6,4 (velmi slaba), 10,1 (stfedni), 11,3 (velmi silnd), 14,9 (slabd), 17,0
(velmi slaba), 19,5 (slaba), 21,3 (slabd), 22,6 (stfedni), 23,9 (velmi slaba), 24,7 (slabd), 25,7
(slaba), 26,8 (slaba) a 28,4 (slaba),

nebo

7) 5,9 (velmi slabé), 10,2 (slabd), 11,6 (velmi slabad), 15,1 (velmi slabd), 17,2 (velmi slaba),
19,4 (slaba), 21,4 (slaba), 24,6 (slaba), 26,0 (velmi slaba), 26,7 (slaba), 28,1 (velmi slaba) a 29,4
(velmi slaba),

nebo

8) 4,7 (velmi silna), 7,0 (velmi slaba), 9,5 (velmi slaba), 10,5 (velmi slabd), 10,9 (slaba), 12,1
(stfedni), 12,6 (stfedni), 13,1 (velmi slabd), 13,9 (stfedni), 14,2 (silnd), 15,1 (slabd), 16,3 (velmi
slabd), 17,5 (velmi slaba), 19,0 (velmi slaba), 19,4 (velmi slaba), 20,2 (slaba), 21,0 (velmi slaba),
21,4 (velmi slaba), 21,9 (stfedni), 22,2 (velmi slaba), 22,5 (slaba), 23,1 (slaba), 24,5 (slaba), 24,8
(slaba), 25,2 (stfedni), 26,1 (slaba), 26,5 (slaba), 26,8 (velmi slaba), 28,1 (slaba), 28,9 (silnd)
a 29,6 (velmi slaba),

nebo

9) 3,3 (stiedni), 3,4 (stfedni), 3,6 (stiedni), 5,6 (velmi slaba), 5,9 (velmi slaba), 6,5 (velmi
silnd), 6,8 (stfedni), 7,2 (silna), 8,8 (stfedni), 9,4 (velmi slabd), 9,5 (velmi slaba), 9,7 (velmi
slab4), 10,2 (velmi slaba), 10,8 (slaba), 11,2 (velmi slaba), 11,6 (velmi slaba), 12,0 (stfedni), 13,0
(velmi slaba), 16,2 (stfedni), 17,1 (slabd), 17,4 (velmi slaba), 17,8 (slaba), 18,0 (slabd), 18,7

_(slaba), 19,2 (velmi slaba), 19,9 (stfedni), 20,1 (stfedni), 20,6 (slaba), 21,1 (slaba), 21,6 (velmi

slaba), 22,1 (slaba), 22,6 (slaba), 23,0 (velmi slaba), 23,3 (velmi slabd), 23,4 (velmi slaba), 23,8
(slabd), 24,1 (slaba), 24,4 (velmi slaba), 25,0 (slaba), 25,3 (slabd), 25,7 (slaba), 27,8 (velmi slaba)
a 28,3 (slaba),

nebo
10) 3,2 (stiedni) a 6,4 (stfedni),
nebo

11) 6,4 (silna), 7,8 (velmi slaba), 9,3 (slaba), 11,0 (slaba), 11,8 (velmi slabd), 12,9 (velmi slaba),
14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slaba), 15,8 (velmi slaba), 16,6 (slaba), 17,4 (slaba), 18,3 (velmi
slaba), 18,7 (velmi slaba), 19,3 (velmi slaba), 19,9 (velmi slaba), 20,5 (stfedni), 21,1 (slaba), 21,8
(slabd), 22,2 (stfedni), 22,7 (stfedni), 25,9 (stfedni), 26,5 (velmi slabd), 27,0 (slaba), 27,9 (slaba),
28,5 (slabé) a 28,9 (silnd), a smé&si t&chto hydrati.

2. Hydrat 4,4'-ditriazinylamino—2,2'—disulfostilbenové slou¢eniny podle naroku 1 obecného
naroku 1 obecného vzorce I, ve kterém M a M; oba znamenaji sodik, pfi¢emzZ krystalové formy
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hydratl obecného vzorce I jsou charakterizované rentgenovymi difraktogramy, které vykazuji
v oblasti 2-theta mezi 1 a 30° déle uvedené absorpce:

1) 2,9 (silnd), 4,9 (slaba), 5,7 (velmi silnd), 7,5 (stfedni), 10,3 (stfedni), 11,4 (stfedni), 12,4
(stfedni), 13,1 (silnd), 14,3 (silnd), 15,1 (velmi slaba), 15,9 (stfedni), 17,4 (silna), 17,8 (velmi
slaba), 18,7 (velmi slabd), 20,0 (silna), 20,6 (velmi slaba), 21,6 (velmi slaba), 21,6 (velmi slaba),
22,4 (slaba), 22.7 (silna), 23,0 (slabd), 23,2 (stfednf), 23,4 (stfedni), 23,8 (sttedni), 24,6 (stiedni),
25,0 (stfedni), 25,5 (slabd), 25,8 (slabd), 26,1 (slaba), 26,4 (velmi slabd), 27,2 (stfedni), 27,4
(stfedni), 27,8 (slabd), 28,3 (velmi slabé) a 29,2 (slaba),

nebo

2) 6.4 (silnd), 6,6 (silnd), 7,9 (slaba), 9,3 (stfedni), 11,1 (siln), 11,9 (velmi slaba), 12,7 (slabd),
13,2 (velmi slaba), 14,7 (velmi slabd), 15,2 (velmi slaba), 16,0 (velmi slab4), 16,5 (slabd), 17,1
(slaba), 17,6 (velmi slabd), 18,7 (velmi slaba), 19,8 (slab4), 20,6 (stfedni), 21,1 (stfedni), 21,8
(slabd), 22,3 (silnd), 22,5 (stfedni), 23,9 (slabd), 24,2 (velmi slaba), 25,0 (velmi slaba), 25,8
(velmi silnd), 26,4 (stfedni), 27,2 (slabd), 28,1 (stfedni) a 29,2 (slaba),

nebo

3) 4.9 (velmi silna), 6,9 (velmi slabé), 9,7 (velmi slaba), 10,8 (velmi slaba), 12,3 (stfedni), 12,8
(stfedni), 13,8 (stfedni), 14,2 (stfedni), 14,5 (silna), 15,0 (slaba), 15,6 (velmi slaba), 15,9 (velmi
slabd), 16,2 (velmi slaba), 16,5 (slabéd), 17,5 (velmi slaba), 18,2 (velmi slaba), 19,1 (velmi slaba),
19,8 (velmi slabé), 20,2 (slabé), 20,8 (velmi slaba), 21,4 (slaba), 21,8 (stfedni), 22,4 (stfedni),
23,1 (stfedni), 24,4 (stfedni), 25,2 (stfedni), 26,7 (slaba), 27,7 (velmi slaba) a 28,6 (stfedni),

nebo

4) 5,0 (velmi silnd), 5,8 (slaba), 7,1 (velmi slaba), 9,8 (slaba), 10,3 (slaba), 10,9 (slaba), 11,4
(slaba), 12,4 (stfedni), 12,8 (stfedni), 13,9 (siln4), 14,4 (silna), 14,6 (velmi silnd), 15,0 (stfedni),
15,7 (velmi slaba), 16,6 (velmi slaba), 17,5 (velmi slaba), 19,3 (slab4), 20,3 (slaba), 20,9 (slaba),
21,4 (slaba), 21,9 (stfedni), 22,7 (slabd), 23,3 (slaba), 24,3 (stiedni), 24,6 (stfedni), 25,3 (stfedni),
25,9 (stredni), 26,9 (slaba), 27,8 (stfedni), 28,7 (silna) a 29,2 (slaba),

nebo

‘ 5) 4,6 (velmi silnd), 6,1 (velmi slaba), 8,0 (velmi slaba), 10,5 (velmi slaba), 12,1 (stfedni), 12,7

(silnd), 13,8 (stfedni), 14,4 (velmi slabé), 15,0 (stfedni), 15,9 (stfedni), 16,6 (slaba), 17,8 (slaba),
18,3 (velmi slabd), 18,7 (velmi slabd), 19,0 (velmi slabé), 20,1 (stfedni), 21,0 (slaba), 21,8
(stfedni), 22,9 (stfedni), 23,6 (stfedni), 24,7 (slabd), 25,7 (stfedni), 27,4 (slaba), 28,0 (slaba)
2 29,5 (velmi slaba),

a smési téchto hydrati.

3. Hydrat 4,4'ditriazinylamino—2,2'~disulfostilbenové slougeniny podle naroku 1 obecného
vzorce I, ve kterém M a M, oba znamenaji vodik nebo sodik, pfi¢emZ krystalové formy hydratd
obecného vzorce I jsou charakterizované nésledujicimi rentgenovymi difraktogramy, které
vykazuji v oblasti 2-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

6) 5,7 (velmi silnd), 6,4 (velmi slaba), 10,1 (stfedni), 11,3 (velmi siln4), 14,9 (slaba), 17,0
(velmi slabd), 19,5 (slaba), 21,3 (slaba), 22,6 (stfedni), 23,9 (velmi slaba), 24,7 (slaba), 25,7
(slaba), 26,8 (slaba) a 28,4 (slaba),

nebo
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7) 5.9 (velmi slaba), 10,2 (slaba), 11,6 (velmi slaba), 15,1 (velmi slaba), 17,2 (velmi slabd),
19,4 (slaba), 21,4 (slabd), 24,6 (slaba), 26,0 (velmi slaba), 26,7 (slaba), 28,1 (velmi slabd) a 29,4
(velmi slabd),

a smési téchto hydrati.

4.  Hydrat 4,4'ditriazinylamino—2,2'—disulfostilbenové slouceniny podle naroku 1 obecného
vzorce I, ve kterém M a M, oba znamenaji draslik a x znamena 9 az 17, pfi¢emz krystalova
forma hydratd obecného vzorce 1 je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery
vykazuje v oblasti 2-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

8) 4,7 (velmi silna), 7,0 (velmi slabd), 9,5 (velmi slaba), 10,5 (velmi slaba), 10,9 (slaba), 12,1
(stfedni), 12,6 (stfedni), 13,1 (velmi slaba), 1,39 (stfedni), 14,2 (silnd), 15,1 (slabd), 16,3 (velmi
slabd), 17,5 (velmi slaba), 19,0 (velmi slaba), 19,4 (velmi slaba), 20,2 (slabd), 21,0 (velmi slabd),
21,4 (velmi slabd), 21,9 (stfedni), 22,2 (velmi slaba), 22,5 (slaba), 23,1 (slaba), 24,5 (slabd), 24,8
(slaba), 25,2 (stfedni), 26,1 (slaba), 26,5 (slaba), 26,8 (velmi slabé), 28,1 (slaba), 28,9 (silnd)
a 29,6 (velmi slaba),

a smési téchto hydrath.

5. Hydrat 4,4'ditriazinylamino—-2,2'—disulfostilbenové sloudeniny podle naroku 1 obecného
vzorce I, ve kterém M a M, oba znamenaji lithium a x znamena 9 az 30, pfi¢emz krystalové
formy hydrati obecného vzorce I jsou charakterizované rentgenovymi difraktogramy, které
vykazuji v oblasti 2—-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

9) 3,3 (stiedni), 3,4 (stiedni), 3,6 (stfedni), 5,6 (velmi slaba), 5,9 (velmi slaba), 6,5 (velmi
silna), 6,8 (stfedni), 7,2 (silnd), 8,8 (stfedni), 9,4 (velmi slaba), 9,5 (velmi slabd), 9,7 (velmi
slaba), 10,2 (velmi slaba), 10,8 (slaba), 11,2 (velmi slaba), 11,6 (velmi slaba), 12,0 (stfedni), 13,0
(velmi slabd), 16,2 (stiedni), 17,1 (slaba), 17,4 (velmi slaba), 17,8 (slaba), 18,0 (slabd), 18,7
(slabd), 19,2 (velmi slaba), 19,9 (stfedni), 20,1 (stfedni), 20,6 (slaba), 21,1 (slaba), 21,6 (velmi
slaba), 22,1 (slaba), 22,6 (slaba), 23,0 (velmi slaba), 23,3 (velmi slaba), 23,4 (velmi slaba), 23,8
(slaba), 24,1 (slaba), 24,4 (velmi slabad), 25,0 (slaba), 25,3 (slabd), 25,7 (velmi slaba) a 28,3
(slaba),

nebo

' 10) 3,2 (stfedni) a 6,4 (stfedni),

nebo

11) 6,4 (silnd), 7,8 (velmi slaba), 9,3 (slabd), 11,0 (slab4), 11,8 (velmi slaba), 12,9 (velmi slaba),
14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slabd), 15,8 (velmi slabd), 16,6 (slaba), 17,4 (slaba), 18,3 (velmi
slabd), 18,7 (velmi slabd), 19,3 (velmi slaba), 19,9 (velmi slaba), 20,5 (stfedni), 21,1 (slaba), 21,8
(slaba), 22,2 (stfedni), 22,7 (sttedni), 25,9 (stiedni), 26,5 (velmi slaba), 27,0 (slabd), 27,9 (slaba),
28,5 (slaba) a 28,9 (silna),

a smési téchto hydrati.
6. Hydrat podle naroku 2, ktery je vkrystalové formé B, kterd je charakterizovana

rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti 2-theta mezi 1 az 30° dale uvedené
absorpce:

1) 2,9 (silnd), 4,9 (slaba), 5,7 (velmi silnd), 7,5 (stfedni), 10,3 (stfedni), 11,4 (stfedni), 12,4

(stfedni), 13,1 (silna), 14,3 (silnd), 15,1 (velmi slaba), 15,9 (stfedni), 17,4 (silna), 17,8 (velmi
slaba), 18,7 (velmi slaba), 20,0 (silna), 20,6 (velmi slaba), 21,1 (velmi slaba), 21,6 (velmi slaba),
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22,4 (slabd), 22,7 (silnd), 23,0 (slaba), 23,2 (stedni), 23,4 (stfedni), 23,8 (sttedni), 24,6 (stfedni),
25,0 (stfedni), 25,5 (slabd), 25,8 (slaba), 26,1 (slaba), 26,4 (velmi slaba), 27,2 (stfedni), 27,4
(stfedni), 27,8 (slaba), 28,3 (velmi slaba) a 29,2 (slaba),

a smési téchto hydrata.

7. Hydrét podle naroku 2 obecného vzorce I, ve kterém x znamena 14 az 20, ktery je
v krystalové formé C, ktera je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje
v oblasti 2-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

2) 6,4 (silnd), 6,6 (silna), 7,9 (slabd), 9,3 (stfedni), 11,1 (siln), 11,9 (velmi slaba), 12,7 (slaba),
13,2 (velmi slaba), 14,7 (velmi slaba), 15,2 (velmi slabé), 16,0 (velmi slaba), 16,5 (slaba), 17,1
(slabd), 17,6 (velmi slaba), 18,7 (velmi slaba), 19,8 (slaba), 20,6 (stredni), 21,1 (stfedni), 21,8
(slabd), 22,3 (silnd), 22,5 (stfedni), 23,9 (slaba), 24,2 (velmi slaba), 25,0 (velmi slaba), 25,8
(velmi silnd), 26,4 (stfedni), 27,2 (slaba), 28,1 (stfedni) a 29,2 (slaba),

a smési téchto hydrata.

8. Hydrat podle néroku 2 obecného vzorce I, ve kterém x znameni 10 a% 14, ktery je

v krystalové form& D, ktera je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje
v oblasti 2-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

3) 4,9 (velmi silna), 6,9 (velmi slaba), 9,7 (velmi slaba), 10,8 (velmi slaba), 12,3 (stfedni), 12,8
(stfedni), 13,8 (stfedni), 14,2 (stfedni), 14,5 (silna), 15,0 (slaba), 15,6 (velmi slaba), 15,9 (velmi
slabd), 16,2 (velmi slaba), 16,5 (slaba), 17,5 (velmi slaba), 18,2 (velmi slab4), 19,1 (velmi slaba),
19,8 (velmi slaba), 20,2 (slabd), 20,8 (velmi slaba), 21,4 (slaba), 21,8 (stfedni), 22,4 (stfedni),
23,1 (stfedni), 24,4 (stfedni), 25,2 (stfedni), 26,7 (slaba), 27,7 (velmi slaba) a 28,6 (stiedni),

a smési téchto hydratu.
9. Hydréat podle naroku 2 obecného vzorce I, ve kterém x znamena 16 az 26, ktery je

v krystalové formé€ E, ktera je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje
v oblasti 2-theta mezi 1 a 30° déle uvedené absorpce:

4) 5,0 (velmi silnd), 5,8 (slabd), 7,1 (velmi slabd), 9,8 (slabé), 10,3 (slaba), 10,9 (slaba), 11,4

_ (slabd), 12,4 (stfedni), 12,8 (stfedni), 13,9 (siln4), 14,4 (silna), 14,6 (velmi silna), 15,0 (stfedni),

15,7 (velmi slabd), 16,6 (velmi slaba), 17,5 (velmi slaba), 19,3 (slaba), 20,3 (slaba), 20,9 (slaba),
21,4 (slaba), 21,9 (stfedni), 22,7 (slabd), 23,3 (slab4), 24,3 (sttedni), 24,6 (stfedni), 25,3 (stfedni),
25,9 (slaba), 26,9 (slaba), 27,8 (stfedni), 28,7 (silna) a 29,2 (slaba),

a smési téchto hydrati.

10. Hydrat podle naroku 2 obecného vzorce I, ve kterém x znamena 1 az 6, ktery je v krystalové
form& A, kterd je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje v oblasti
2-theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

5) 4,6 (velmi silnd), 6,1 (velmi slabd), 8,0 (velmi slaba), 10,5 (velmi slaba), 12,1 (stfedni), 12,7
(silnd), 13,8 (stfedni), 14,4 (velmi slaba), 15,0 (stfedni), 15,9 (sttedni), 16,6 (slaba), 17,8 (slaba),
18,3 (velmi slabd), 18,7 (velmi slaba), 19,0 (velmi slaba), 20,1 (stfedni), 21,0 (slaba), 21,8
(stfedni), 22,9 (stfedni), 23,6 (stiedni), 24,7 (slabd), 25,7 (stfedni), 27,4 (slaba), 28,0 (slaba)
a 29,5 (velmi slaba),

a smési téchto hydrata.
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11. Hydrat podle naroku 3 obecného vzorce I, ve kterém x znamena 4 az 10, ktery je
v krystalové formé& F, ktera je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje
v oblasti 2—theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

6) 5,7 (velmi silnd), 6,4 (velmi slaba), 10,1 (stfedni), 11,3 (velmi silnd), 14,9 (slaba), 17,0
(velmi slaba), 19,5 (slaba), 21,3 (slaba), 22,6 (stfedni), 23,9 (velmi slaba), 24,7 (slaba), 25,7
(slaba), 26,8 (slaba) a 28,4 (slaba),

a smési téchto hydrata.

12. Hydrat podle naroku 3 obecného vzorce I, ve kterém x znamena 4 az 10, ktery je
v krystalové formé& G, ktera je charakterizovana rentgenovym difraktogramem, ktery vykazuje
v oblasti 2—theta mezi 1 a 30° dale uvedené absorpce:

7) 5,9 (velmi slaba), 10,2 (slaba), 11,6 (velmi slaba), 15,1 (velmi slaba), 17,2 (velmi slaba),
19,4 (slaba), 21,4 (slaba), 24,6 (slaba), 26,0 (velmi slaba), 26,7 (slaba), 28,1 (velmi slabd) a 29,4
(velmi slabd),

a smési téchto hydrati.

13. Zpusob pfipravy disodné soli 4.4’'~ditriazinylamino-2,2'—disulfostilbenu v krystalové formé
A, podle naroku 10, vyznadeny tim, Ze se postupné uvede v reakci chlorid kyseliny
kyanurové s disodnou soli kyseliny 4.4'-diaminostilbendisulfonové, anilinem a diethanolaminem,

pH smési se nastavi koncentrovanym roztokem hydroxidu sodného na hodnotu 9,0 az 9,5 a smés
se odpafi k suchu.

14, Zpusob ptipravy hydratové krystalové formy C, D nebo E podle naroku 7, 8 nebo 9,
vyznadeny tim, Ze se hydrat krystalové formy C pfipravi neutralizaci volné kyseliny
4,4'ditriazinyl-amino—2,2—disulfostilbenu, kterd ma hydratovou formu A pomoci zfedéného
hydroxidu sodného, homogenizaci a stanim pfi teploté mistnosti; hydratova krystalova forma D
se pripravi reakci 4,4'—ditriazinylamino-2,2'—disulfostilbenu, ktery ma hydratovou formu A,
s vodnym roztokem chloridu sodného, stabilizaci a homogenizaci; a hydrat krystalové formy E se
pfipravi reakci volné kyseliny 4,4'—di-triazinylamino—2,2'—di-sulfostilbenu, kterd ma hydratovou
formu A, s koncentrovanym roztokem hydroxidu sodného a homogenizaci.

. 15. Zpusob pfipravy smési dvou nebo vice novych hydrati obecného vzorce I podle naroku 2,

vyznaéujici se tim, Ze zahrnuje smiseni vodného roztoku elektrolytu anorganickeé soli
a aktivni slou€eniny obecného vzorce I podle naroku 2.

16. Zplsob podle naroku 15, vyzna&ujici se tim, Ze anorganickym elektrolytem je
halogenid nebo siran alkalického kovu.

17. Zpisob podle niroku 16, vyznadujici se tim, Ze halogenidem nebo siranem
alkalického kovu je chlorid sodny nebo siran sodny nebo jejich smés.

18. Zpisob pole kteréhokoli z ndrokd 15 az 17, vyznadujici se tim, Ze zahrnuje
a) nejprve pfipravu vodného roztoku elektrolytu, b) naotkovani tohoto roztoku elektrolytu
piedem pfipravenym vzorkem aktivni latky obecného vzorce I, ziskaného podle naroku 15, a za
udrZovani hodnoty pH naogkovaného roztoku elektrolytu v rozmezi 7,5 aZ 9,0, c) pfidani aktivni
latky obecného vzorce I, jako volné kyseliny, alkilie a vody, soutasné a po dastech,
k naotkovanému roztoku elektrolytu.

19. Zpisob podle niroku 18, vyznadujici se tim, Ze vkroku b) se hodnota pH
naockovaného roztoku elektrolytu udrzuje v rozmezi 8,0 az 8,5.
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20. Zpisob podle naroku 18, vyznadujici se tim, Ze vkroku c) je alkalii hydroxid
sodny.

21. Zpisob podle kteréhokoliv z narokd 15 a2z 20, vyzna&ujici se tim, Ze vodaa
aktivni latka ve formé volné kyseliny se misi dokud a) obsah aktivni latky v syntetizované smési
je vrozmezi 5 az 40 % hmotnostnich a b) obsah elektrolytu v syntetizované smési je v rozmezi
0,5 az 2,5 % hmotnostniho.

22. Zpisob podle naroku 21, vyznadujici se tim, Ze voda a aktivni latka ve forms
volné kyseliny se misi dokud a) obsah aktivni latky v syntetizované smési je v rozmezi 10 az

30 % hmotnostnich a b) obsah elektrolytu v syntetizované smési je vrozmezi 1 az 2%
hmotnostni.

23. Zpisob podle néroku 21, vyznaéujici se tim, Ze voda a aktivni latka ve formé
volné kyseliny se misi dokud a) obsah aktivni latky v syntetizované smési je v rozmezi 15 az
25 % hmotnostnich a b) obsah elektrolytu v syntetizované smési je piiblizné 1,5 % hmotnostni.

24. Zpisob podle kteréhokoli z narokd 13 a2z 23, vyzmnaéujici se tim, Ze otkovaci
krystaly se pouziji ve form& malych krystald, u kterych priméma velikost zjevné nepiekroéi
10 pm.

25. Zpisob podle kteréhokoli z nrokd 13 az 24, vyzna&ujici se tim, Ze mnoZstvi
pfidanych okovacich krystali se pohybuje vrozmezi 0,1 az 60 % hmotnostnich vzhledem
k celkovému obsahu aktivni latky.

26. Zpisob podle ndroku 25, vyznadujici se tim, Ze mnoZstvi pfidanych otkovacich
krystali se pohybuje v rozmezi 1 az 50 % hmotnostnich vzhledem k celkovému obsahu aktivni

Latky.

27. Zpisob podle ndroku 26, vyznadujici se tim, Ze mnoZstvi pfidanych otkovacich
krystalii se pohybuje v rozmezi 1 az 30 % hmotnostnich vzhledem k celkovému obsahu aktivni

latky.

28. Zpisob podle kteréhokoli z nirokt 13 az 27, vyznadujici se tim, Ze reakéni
teplota pro pfipravu smési hydratu obecného vzorce I leZi v rozmezi 10 az 95 °C.

29, Zplsob podle niroku 28, vyznadujici se tim, Ze reakdni teplota pro ptipravu

smési hydratu obecného vzorce I lezi v rozmezi 35 az 55 °C.

30. Zpisob pripravy formy F podle néroku 13, ve form& volné kyseliny, vyznaéujici se
tim, Ze se okyseli sodnd sul 4,4'-di-triazinylamino-2,2'—di-sulfostilbenu kyselinou chloro-
vodikovou a sraZeny produkt se filtruje.

31. Zpusob pfipravy sloucenin podle niroki 4 a 5, vyzna&ujici se tim, Ze se
neutralizuje volnd forma kyseliny 4,4'-di-triazinylamino—2,2'—di-sulfostilbenu hydroxidem
draselnym nebo hydroxidem lithnym.

32. Bélici vodny prostiedek, vyznadujici se tim, Ze obsahuje 30 az 50 %
hmotnostnich aktivni latky ve form& jednoho nebo vice novych hydrati vzorce I nebo jejich
smés, které jsou definovany v naroku 1.

33. Bélici vodny prostfedek, vyznadujici se tim, Ze obsahuje 30 az 50 % hmotnost-

nich aktivni latky ve formé jednoho nebo vice novych hydratovych forem A, B, C, D a E vzorce 1
nebo jejich smés, které jsou definovany v naroku 2.
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34. Vodny prostiedek podle naroki 32 a 33, vyznadujici se tim, Zze obsahuje také
elektrolyt.

35. Vodny prostiedek podle naroku 34, vyznadujici se tim, Zze elektrolytem je
chlorid sodny nebo siran sodny nebo jejich smés.

36. Vodny prostiedek podle kteréhokoli z narokd 32 a 35, vyznacdujici se tim, Ze
také obsahuje jednu nebo vice pfisad vybranych ze skupiny obsahujici dispergalni Cinidla,
plniva, ochranné koloidy, stabilizatory, vonné latky a ochranna ¢inidla.

37. Vodny prostiedek podle naroku 36, vyznaéujici se tim, Ze dispergatnimi inidly
jsou aniontova disperga¢ni Cinidla.

38. Vodny prostiedek podle naroku 37, vyznacujici se tim, Ze aniontovéa dispergatni
¢inidla jsou kondenzanimi produkty aromatickych sulfonovych kyselin s formaldehydem,
naftalensulfonatem nebo ligninsulfonatem.

39. Vodny prostiedek podle naroku 38, vyznaéujici se tim, Ze kondenzaéni produkt
aromatické sulfonové kyseliny s formaldehydem je kondenza&ni produkt ditolylethersulfonové
kyseliny s formaldehydem.

40. Vodny prostfedek podle naroku 36, vyzmnacujici se tim, Ze plnivem nebo
ochrannym koloidem jsou modifikované polysacharidy odvozené od celulézy, nebo hetero-
polysacharidy, polyvinylalkoholy (PVA), polyvinylpyrrolidony (PVP), polyethylenglykoly
(PEG) nebo kiemigitany hliniku nebo kfemilitany hof¢iku a pouzivaji se v koncentracich
v rozmezi 0,01 aZ 2 % hmotnostni vzhledem k celkové hmotnosti prostiedku.

41. Vodny prostfedek podle naroku 40, vyznacujici se ‘tim, Ze modifikovany
polysacharid odvozeny od celuldzy nebo heteropolysacharid je xanthan nebo karboxymethyl-
celuldza.

42. Vodny prostiedek podle naroku 36, vyznacéujici se tim, Ze stabilizitorem je
ethylenglykol nebo propylenglykol a pouZiva se v mnozstvi 0,2 az 5 % hmotnostnich vzhledem
k celkové hmotnosti prostiedku.

_43. Vodny prostiedek podle niroku 36, vyznadujici se tim, Ze stabilizitorem je

1,2-benzizothiazolin—3—on, formaldehyd nebo chloracetamid a pouZiva se v mnozstvi 0,1 az 1 %
hmotnostni vzhledem k celkové hmotnosti prostfedku.

44. Zpusob pro fluorescenéni béleni papiru nebo textilniho materidlu, vyznacujici se
tim, Ze zahrnuje kontakt papiru nebo textilniho materidlu s vodnym prostfedkem podle
kteréhokoli z narokt 34 az 43.

45. Zpisob podle naroku 44, vyznaéujici se tim, Ze vodny prostiedek se fedi na
optimalni koncentraci pro praktické pouZiti pomoci pfidani dalsich pfisad nebo vody.

11 vykres
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