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(23) Vystavnf priorita
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233 630

ty (B

(51) In. CI> ¢ 09 B 29/085,
C 09 B 51/00

75
S\uz‘" vyndlezu  CHLOST MILAN ing.,
NovY JIRE ing.,
STASTNY LADISLAV ing., PARDUBICE
VODAK JOSEF ing., SLATINANY

(54) Zpusob pripravy &erveného azopigmentu

Zpisobu pripravy &erveného azopig-
mentu se Zlutym vydatnym odstinem kopula-
oi diazotovaného 3~nitro-4-toluidinu
s 2-naftolem, prifemZ se piid4v4 roztok
diaza do systéhu

C,oti70Na + NaHCO3 3 C,oH40H + Na2003

pii hodnoté pH 12,2 az 9.
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Vynélez se tyké zplsobu pif{pravy nové, flutd{ a vydatn®j3{ modi-
fikace Zerveného monoazopigmentu, obecné zndmého pod oznafenim
C.I.Pigment Red 3. Tento pigment se vyrabi kopulaci diazotovaného
3enitro-4~toluidinu (Gl-aminu) 8 2-naftolem.

P¥i viech dosud publikovanych zpisobech vyroby se 2-naftol pired
kopulact rozpusti ve vod& p¥idavkem alkalickéhe hydroxidu (zpravidla
hydroxidu sodného), nebof k dplnému pifevedeni na vodorozpustnou sil
(naftoldt) je treba doséhnout pH minimdln& 12,2, Vliastni kopulace se
pak provédf bud s rozpudtinym naftoldtem, nebo se naftoldt t&snd
pred kopulac{ vysraZi na jemnow disperzi 2-naftolu piidavkem minerdl-
nf kyseliny. Podle kopula&nich podminek (teplot®, pH, koncentrace
reagujicich sloZek, pi{tomnast dispergétord atd) se pak v jistych me-
zfch ménf odstin, brilance, vydatnost a textura pigmentu. Ve svi&té je
znéma cca 130 mirn& odlisnych obchodnich znadek C.I.Pigment Red 3
'z produkce ceca 660 vyrobcl. :

Nyn{ byle nalezena, %e novou, mimo¥s&dn& Zlutavou & zejména vy-
datnou modifikaci Zervenéha pigmentu z diazotovanéhe j-nitro-4-tolui-
dina a 2~-naftolu, je mofno pfipravit zplsobem dle vyndlezu, jehoZ
podstata spodivd v tom, %e se roztok diazotovaného 3-nitro-4-toluidinu
pfiddvé do systému C,H,(Na + NaHGO3 2 CIOH7OH + Na‘ZCOB‘ pouZitého
v mnoZstvi potiFebném k udrZenf hodnoty pH 12,2 a% 9, P#i kopulaci Jje
vyhodnd p¥{itomnost anfenaktivnich dispergstord jake je sulfatovany
ricinovy olej nebo sodnd sil kyseliny dodecylbenzensulfonové v mnoZe
stvi 1 a% 10 df1% na 100 d11¥% konedného pigmentu a/nebo bilych inert-
nich Fedfcich pFisad jako kysli&niku titani&itéha, siranu nebo uhli-
&itanu barnatého nebo vépenatéhe v mnoZstvi 1 aZ 40 diI¥ na 100 d{ilh
kene&néhe pigmentu. Uvedeny systém se pak vytvori pied zaldtkem kopu-
lace bud pfidénim hydrogenuhli¥itanu sodného k roztoku 2-naftolétu,
nebo rozpudténim 2-naftolu ve smési méné ne¥ ekvivalentrniho mnoZsetvi
vodnéhe hydroxidu sodnéha a piebytku uhliditanu sodného.V prib&hu kopu-
lace provéd&né v rozmezi pH 12,2 a¥ 9 se naznafend rovnovéha stédle samoe
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voln¥ obnovuje, 2-naftol pak kopuluje ve velmi jemné form&,
Vyhodou zplsobu dle vyndlezu je vznik velmi jemmého pigmentu,
ktery je vydetndjsi e mi vyrazné Zluty, koloristicky Zédany
odstin, V pFitommosti dostate¥néhe moZstvi vhodnych anion-
aktivnich dispergdtorl je mo#né kopulaci provddét i ve znal-
né koncentrovanych roztocich. Tekto vznikly pigment je moZno
bud ponechat v jeho vysoké vydatnosti, nebo je ho moZno Fedit
priaadou inertn{ bi{lé sloZky, takZe vydatnost se sni?i na VUro-
ven Jinych protiznadek, ele vytéZnost se zvy&i. Redfci inertni
pFfsadu je moZno do reakdni smési pridet bud pred kopulaci,
nebo ji vytvéfet v pribshu kopulace sréZenim soulasné s pig-
mentem., Nékteré z téchto priaad meji pFi{znivy vliv ne mékkou
texturu pigmentu.

Pro bli¥8i objesnéni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny
piikledy provedeni.

 P¥iklaed 1

Do predlozenych 105 ml odmSrného roztoku kys. ohlorovodikové

o koncentraci 9 mol/l se vnese 60,0 g GL~aminu 100% ve formd
cca 85% vodné pasty, 2,4 g karborafinu a nechd se rozmichat

2 a¥ 4 hodiny k p¥evedeni ne hydrochlorid, Pak se p¥idd cca
200 g ledu a p¥i -5 a¥ 0 °C se diazotuje pF¥idavkem 160 ml od-
m¥mmého roztoku dusitanu sodného o koncentraci 2,5 mol/l. Po
skondené diazotaci se piekleruje. |

Mezitim se pPipravi suspenze pasivni komponenty ke kopulaci.

V 500 ml vody se rozpusti 59,3 g betanaftolu pridavkem 3,0 g
sulfatoveného ricinového oleje & 45 ml odmérného rozteku hyd-
roxidu sodného o koncentraci 10 mol/l. Po rozpuiténi se p¥idd
1,2 g kiemeliny a po 10 aZ 15 minutdch michéni se rogztok pie- -
Xleruje. Ciry f£iltrdt se napusti do roztoku 40 g hydrogenuhli—
¢itenu sodného v 600 ml vody. Vytvo¥i se mlékovitd suspenze
ddstednéd vysré%eného betanaftolu. Teplota suspenze se upravi
ns 15 a% 20 °C,

Do suspenze pasivni komponenty se v prib&hu 40 aZ 60 minut ne~-
pousti pPeklerovany roztok diazotovaného GL~aminu. Alkelita
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reekdni smési se po celou dobu kopulace gamovolné udriuje

v rozmezi pH 11,5 aZ 9,0, JestliZe ke konci poklesne pod tu-
to mez, je nutno p¥i zastaveném piitoku diaza pridet nékolik
ml odmSrného roztoku hydroxidu sodného. Po skondené kopulaci
se suspenze pigmentu 1 hodinu vyhiivd na 60 °C, pak za tepla
filtruje, promyje teplou vodou a su¥f p¥i 60 °C, V§tdZek ¥i-
ni cca 120 g suchého pigmentu, posouzeného keloristicky pro- '
ti platnému typu Versdlového Zarlatu RNL 65/100, znadné Zlut-
84,

P¥iklad 2

N4sady i provedeni jsou stejné, kopulace ge viak provddi p¥i
teploté 0 °C, VytéZek ¥ini 125 g suchého pigmentu, poscuze-

ného jeko znedn& a¥ neporovnatelnd Zlutdi, o mdlo jasnéjsi,

55/100, :

Piiklad 3

Nésady i provedeni jsou stejné jako v pifikledé 1, do suspen-
ze pesivni komponenty se vEak pfed pFipou¥ténim diazoroztoku
rozmichd 25 g kyslidniku titaniditého. VytéZek &ini 145 g
suchého pigmentu, posouzeného jako o mélo a% néco Zlutsi, ne-
patrné jasnéjsi, 90/100,

Priklad 4

N4sady a provedeni jsou obdobné jake v p¥ikladé .1, v roztoku
diazomiové soli se vSak p¥ed kleraci rozmichd navic 26 g chlo-
ridu vdpenatého a v suspenzi pasivni komponenty se p¥ed pFi-
pousténim diaze rozpusti 30 g siranu sodného. Vytéiek &ind
145 g suchého pigmentu, posouzeného jako o milo af néco Zlut-
&{, 85/100, - -

PPiklad 5

Diazotace Gl-aminu se prbvede jeko v piikladu 1, Mezitim se
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pFiprevi roztok pesivni komponenty tak, Ze se do kddinky od=-
m&%{ 120 ml vody a ze michéni se p¥idd 8 g sodné soli kyseli-
ny alkylbenzensulfonové, ddle 21 g rozioku hydroxidu sodného
o koncentraci 10 mol/l, 42,4 g uhli¥itanu sodného bezvodého a
58,8 g 100% 2-naftolu. Néseda se rozpusti p¥#i teploté 40 aZ
70 °C a potom se pozvolna pfileje do 2800 ml studené vody.
Kopulece se provede jako v pfikladd 1, pigment se odfiltruje
a usudi., Ziské se 116 g sufiny pigmentu, ktery je posouzen
proti typu jako zna¥né Zlutdi p¥i vydetnosti 70/100.

P¥iklad 6

Diazotace Gl-aminu se provede jako v p¥ikladé 1. Roztok pa-
sivni komponenty se p¥ipravi tek, Ze se do kddinky pFedloZi
300 ml vody e za michdni se pFidd 4 g sodné soli kyseliny
alkylbenzensulfonové, 36 ml roztoku hydroxidu sodného o kon=-
centraci 10 mol/l, 2,1 g uhliditanu sodného bezvodého a 58,8 g
2-naftolu 100% a vie se zshieje na teplotu 40 aZ 70 °C do roz~-
pudténi., Roztok se vlije do 2500 ml studené vody. Kopulace se
provede jeko v p¥ikledu 1, pigment se odfiltruje, promyje a
usuf. Ziskd se 120 g sudiny pigmentu, ktery je posouzen pro=-
ti typu jako znadné Zlutsi, sila 70/100,
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Zpisob p¥ipravy Serveného azopigmentu kopulaci diazotova-
aého 3-nitro-4-toluidinu s 2-naftolem za vzniku modifikace,
kterd je mimo¥ddnd Zlutavd a vydatnd, vyznaleny tim, Ze se
roztok diazotoveného 3-nitro-4-teluidinu piiddvd do systému
na bédzi 2-nafteldtu sodného, uhliditanu sodného & hydrogen-
uhliditanu sodného a 2-naftolu ' :

————

°1oH7°N3 + NaH(}O3 — C1OH7OH + NaZCQB

pou¥itého v mmo¥stvi pot¥ebném k udrZeni hodnoty pH 12,2 aZ

9, 8 vyhodou za p¥itommosti anionaktivnich dispergdterd jako
je sulfatoveny ricinovy olej nebo sodnd sil kyseliny dodecyl-
benzensulfonové v mmoZstvi 1 af 10 dild na 100 dild kone&ného
pigmentu e/nebo biljch inertnich ¥edfcich piised jako kyslid-
niku titeni¥itého, siranu nebo uhliditanu barnatého nebo vdpe-
natého v mo¥stvi 1 aZ 40 dfli na 100 4114 konedného pigmentu.
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