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Kovové komplexni pigmenty

Oblast techniky

Technické feseni se tyka novych komplexnich kovovych pigment.

Dosavadni stav techniky

s Z EP-A-73 463 jsou jiz znamé koloristicky cenné pigmenty. Tyto maji ale jesté provozné tech-
nické nevyhody. Tak jsou popsanym zpiisobem vyrobené pigmenty napiiklad velmi zrnité a mu-
seji se pro dosaZeni pozadované koloristiky a tim odpovidajici velikosti ¢astic rozméliiovat v
relativné Gasové naroéném dispergaénim pochodu. Soucasn€ maji takovéto pigmenty jeSté nevy-
hody ve své dispergovatelnosti a ve své barvivosti.

0 Ukolem predlozeného teseni tedy jsou nové formy pigmentil, které by nevykazovaly vyse popi-
sované nevyhody.

Podstata technick€ho feseni

Piedmétem predloZeného technického feseni jsou kovové komplexy azo-slouCeniny, ktera ve
formé svych tautomernich struktur odpovida vzorci |

@,

ve kterém

XaY oznaené kruhy mohou nést nezavisle na sobé vzdy jeden nebo dva substituenty ze
skupiny zahrnujici =0, =S, =NR;, -NR¢R7, -ORg, -SRs, -COORs, -CN, -CONR¢R7,
-SO,Rg, -N-CN,
20 |
R¢
alkylovou skupinu, cykloalkylovou skupinu, arylovou skupinu a aralkylovou skupinu,
priéemZ suma endo- a exocyklickych dvojnych vazeb pro kazdy z kruhit X a Y je tfi,

pri¢emz
25 Ry  zna¢i vodikovy atom, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou
skupinu,

R;  znadi vodikovy atom, kyanovou, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou, aralkylo-
vou nebo acylovou skupinu a

Rs  znaéi alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou skupinu,

30 R, Ry, R; a Ry znadi nezavisle na sobé vodikovy atom, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou
nebo aralkylovou skupinu a dale se mohou tvofit, jak je zndzornéno ve vzorci I Carko-
vanou &arou, péti¢lenné nebo Sesti¢lenné kruhy, na které mohou byt nakondensované
dalsi kruhy,

Rs znaéi -OH, -NR4R;, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou skupinu,

35 piiemz substituenty, obsahujici CH-vazby, uvedené pro R; az Rs, mohou byt samy substituo-
vané a
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m, n, 0 a p znaci Cislo 1 nebo pro ptipad, Ze z dusikovych atomii kruhu vychézeji dvojné vazby,
jak je ve vzorci I znazornéno teckovanou ¢arou, také nulu,

a obsahuji alespoii jednu jinou vloZenou slougeninu, které maji dispergac¢ni tvrdost niz$i nez 250
(méfeno podle DIN 53 775).

Vyhodné organické kovové komplexy jsou pfi tom komplexy takovych azo-sloucenin, které ve
formé své volné kyseliny odpovidaji nékteré z tautomernich forem vzorce I, ve kterém kruh,
oznaceny jako X, zna¢i kruhy vzorci

?3\ L L, L
‘ N N== N
“‘4:{% / ’ Mz()q / ' Mﬂ; / :
/ ]
Ry Ry R, e R, s
L

N=
y/ nebo Mi—g\l / /

ve kterych
LaM znacinezavisle na sob& skupiny =0, =S nebo =NR,
L, znali skupiny -ORy, -SRs, -NR¢R;, -COOR;, -CONRR;, CN, alkylovou, cykloalkylo-
vou, arylovou nebo aralkylovou skupinu a
M, znaci skupiny -ORs, -SRe, -NR¢R7, -COOR;, -CONR4R5, -CN, -SO,R, -N-CN,
3

alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou skupinu,
pficemz substituenty M, a Ry nebo M a R, mohou tvofit péti¢lenny nebo Sestilenny kruh.

Obzvlasté vyhodné organické kovové komplexy jsou pii tom takové komplexy azo-sloudenin,
které ve formé své volné kyseliny odpovidaji nékteré z tautomernich struktur vzorcii II nebo III

}sz{\t \)-w an,

Rs/ '

R "
1\ o) 0 r\(R )
N
M';——<}\! :/§—N=N~§\\: M, (I,
R. HO
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ve kterych
R's znaci skupinu -OH nebo -NH,,
R',R";,R»aR", znadi vzdy vodikovy atom a

N'yaM" znadi nezavisle na sobé vodikovy atom, skupinu -OH, -NH, nebo -NHCN nebo
5 arylaminovou nebo acylaminovou skupinu.

Zcela obzvlasté vyhodné kovové komplexy jsou pii tom komplexy azo-sloucenin obecného
vzorce I, které ve formé své volné kyseliny odpovidaji nékteré z tautomernich struktur vzorce IV

O O, n
N
M 1——</uj/§‘N=N‘§ '<>_MIV1 avy,
OH HO

10 M™" a MY, znadi nezavisle na sob& skupinu -OH nebo -NHCN.

ve kterém

Predev$im vyhodné jsou pfi tom organické kovové komplexy takovych azo-sloucenin obecného
vzorce I, které ve formé své volné kyseliny odpovidaji nékteré z tautomernich struktur vzorce V

SN
HO—-{F\I }N=N—§ b{>—OH V).
OH  HO

Ve vyse uvedenych vzorcich maji substituenty vyhodné nasledujici vyznamy.

5 Substituenty ve vyznamu alkylové skupiny znaci vyhodné alkylovou skupinu s 1 aZ 6 uhlikovymi
atomy, ktera miZe byt substituovana naptiklad atomem halogenu, jako je chlor, brom nebo fluor,
skupinou -OH, -CN nebo -NH, nebo alkoxyskupinou s | az 6 uhlikovymi atomy.

Substituenty ve vyznamu cykloalkylové skupiny znaci vyhodné cykloalkylovou skupinu se 3 az 7
uhlikovymi atomy, obzvl4sté s 5 az 6 uhlikovymi atomy, ktera miZe byt substituovana napfiklad
20 alkylovou skupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy, alkoxyskupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy, ato-

mem halogenu, jako je chlor, brom nebo fluor, alkoxyskupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy nebo
skupinou -OH, -CN nebo -NH,.

Substituenty ve vyznamu arylové skupiny zna¢i vyhodné fenylovou nebo naftylovou skupinu,
které mohou byt substituované naptiklad atomem halogenu, jako je fluor, chlor nebo brom, hyd-

25 roxyskupinou, alkylovou skupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy, alkoxyskupinou s 1 az 6 uhliko-
vymi atomy nebo skupinami -NH,, -NO, nebo -CN.

Substituenty ve vyznamu aralkylové skupiny znaéi vyhodné fenylalkylovou nebo naftylalkylovou
skupinu se vzdy 1 az 4 uhlikovymi atomy v alkylu, které mohou byt v aromatickych zbytcich
substituované napiiklad atomem halogenu, jako je fluor, chlor nebo brom, hydroxyskupinou,

30 alkylovou skupinou s 1 aZ 6 uhlikovymi atomy, alkoxyskupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy nebo
skupinami -NH,, -NO, nebo -CN.

Substituenty ve vyznamu acylové skupiny znali vyhodné alkylkarbonylovou skupinu s 1 az 6
uhlikovymi atomy v alkylu, fenylkarbonylovou skupinu, alkylsulfonylovou skupinu s | aZ 6 uhli-
kovymi atomy, fenylsulfonylovou skupinu, karbamoylovou skupinu, popfipadé substituovanou
35 alkylovou skupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy, fenylovou nebo naftylovou skupinou, sulfamoy-



CZ 17444 U1

lovou skupinu, popfipadé substituovanou alkylovou skupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy, fenylo-
vou nebo naftylovou skupinou nebo guanylovou skupinu, poptipadé substituovanou alkylovou
skupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy, fenylovou nebo naftylovou skupinou, pfiCemz uvedené
alkylové zbytky mohou byt substituované napiiklad atomem halogenu, jako je chlor, brom nebo

5 fluor, skupinami -OH, -CN nebo NH, nebo alkoxyskupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy a uvedené
fenylové a naftylové zbytky mohou byt substituované naptiklad atomem halogenu, jako je chlor,
brom nebo fluor, hydroxyskupinou, alkylovou skupinou s 1 az 6 uhlikovymi atomy, alkoxysku-
pinou s | az 6 uhlikovymi atomy nebo skupinami -NH,, -NO, nebo -CN.

V pfipadé, ze MR, nebo MR, nebo MR, popfipadé R;, Ry, R, Ry, jak jsou ve vzorci | znazor-
10 néné pferuSovanymi ¢arami, vytvareji péticlenné nebo Sesti¢lenné kruhy, jedna se vyhodné o
triazolové, imidazolové, benzimidazolové, pyrimidinové nebo chinazolinové kruhové systémy.

Jako kovové komplexy, pod &imz se rozumi také soli, obecnych vzorci I az V, pfichazeji v ivahu
vyhodné soli a komplexy mono-, di-, tri- a tetraaniontii s kovy Li, Cs, Mg, Cd, Co, Al, Cr, Sn, Pb
a obzvlasté vyhodné Na, K, Ca, Sr, Ba, Zn, Fe, Ni, Cu a Mn.

15 Obzvlasté vyhodné jsou soli a komplexy vzorci I aZ V se dvojmocnymi nebo trojmocnymi kovy,
zcela obzvlasté vyhodné jsou soli a komplexy niklu.

Kovové komplexy, které obsahuji vlozenou alespoii jednu sloudeninu, obzvlasts organickou
slouceninu, se mohou vyskytovat jako vloZzené sloueniny, interkalaéni slouceniny, jakoz i jako
pevné roztoky.

20 Zcela obzvl4sté vyhodné se jedné o klatraty, interkalaéni slou¢eniny a pevné roztoky, u kterych
odpovida komplex kyseliny azobarbiturové a niklu 1 : 1 n&které z tautomernich forem vzorce VI

O-Ni~O

H NH
A4 (VD
O N=N O
O O

a obsahuje vloZenou alespoii jednu jinou organickou slou¢eninu.

V3eobecné tvoii kovovy komplex vrstevnatou krystalovou miizku, u které je vazba uvnitf vIstvy
25 tvofena v podstaté pfes vodikové mistky a/nebo kovové ionty. Vyhodné se pii tom jedna o ko-
vové komplexy, které vytvéteji krystalovou mfizku, ktera sestava ze v podstaté rovinnych vrstev.

V ramci predloZeného technického feSeni jsou oznatovany kovové komplexy azosloucenin

obecného vzorce I, které obsahuji viozenou alespoii jednu slou¢eninu a maji dispergadni tvrdost

méné nez 250, jako pigmenty podle predlozeného technického feseni. P¥i vyhodné formé prove-
30 deni maji pigmenty podle predlozeného technického Feseni dispergaéni tvrdost nizsi nez 200,

obzvlasté niz§i nez 150.

Dispergaéni tvrdost se méfi podle DIN 53 775, &ast 7, pfi¢emz teplota valcovani za studena &ini

25 °C a valcovani za tepla 150 °C.

Veskeré dispergacni tvrdosti, uvadéné v této pihlaice, byly zjisfovany pomoci tohoto modifiko-
35 vaného DIN-predpisu.

Pfi vyhodné form& provedeni ma pigment podle predlozeného technického ieSeni specificky
povrch BET nizsi nez 150 m*/g, obzvlasté 50 az 130 m%/g.

Jako kovové komplexy pfichazeji v (vahu také takové, u kterych je zabudovéna kov obsahujici
slouCenina, napfiklad sil nebo kovovy komplex, do krystalové mfizky niklového komplexu. V

40 tomto pfipadé miZe byt ve vzorci VI napfiklad nahrazena &4st niklu jinym kovovym iontem nebo
mohou dalsi kovové ionty vstupovat do vice nebo méné silného vzajemného pisobeni s kovem,
vyhodné s komplexem niklu.
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Vlozené mohou byt jak organické, tak také anorganické slouceniny. Slouceniny, které mohou byt
vlozené, pochazeji z nejriznéjsich tiid slou¢enin. Z &isté praktického hlediska jsou vyhodné ta-
kové slou€eniny, které jsou za normalnich podminek (25 °C, 0,1 MPa) kapalné nebo pevné.

Z kapalnych latek jsou opét vyhodné takové, které maji teplotu varu 100 °C a vyssi, vyhodné

5 vySS8i nez 150 °C za tlaku 0,1 Mpa. Vhodné slouceniny jsou vyhodné acyklické a cyklické orga-
nické slouceniny, naptiklad alifatické a aromatické uhlovodiky, které mohou byt substituované,
napiiklad skupinami -OH, -COOH, -NH,, substituovana -NH,, -CONH,, substituovana -CONH,,
-SO,NH,, substituovana -SO,NH,, -SO;H, halogen, -NO,, -CN, -SO»-alkyl, -SOs-aryl, -O-alkyl, -
O-aryl a -O-acyl.

10 Jednotlivé je mozno naptiklad uvést parafiny a parafinové oleje, triisobutylen, tetraisobutylen,
smési alifatickych a aromatickych uhlovodik, které se napiiklad ziskavaji pfi frakcionaci ropy,
chlorované parafinické uhlovodiky, jako je napfiklad dodecylchlorid nebo stearylchlorid, alko-
holy s 10 az 30 uhlikovymi atomy, jako je 1-dekanol, 1-dodekanol, 1-hexadekanol, 1-oktadeka-
nol a jejich smési, oleinalkohol, 1,12-oktadekandiol, mastné kyseliny a jejich soli a smési, napfi-

15 klad kyselina mravenci, kyselina octova, kyselina dodekanova, kyselina hexadekanova, kyselina
oktadekanova a kyselina olejova, estery mastnych kyselin, napfiklad methylestery mastnych ky-
selin s 10 az 20 uhlikovymi atomy, amidy mastnych kyselin, jako je amid kyseliny stearové, mo-
noethanolamid kyseliny stearové, diethanolamid kyseliny stearové, nitril kyseliny stearové,
mastné aminy, napiiklad dodecylamin, cetylamin, hexadecylamin, oktadecylamin a podobné, soli

20  mastnych amind se sulfonovymi a karboxylovymi kyselinami, isocyklické uhlovodiky, jako je
cyklododekan, dekahydronaftalen, o-xylen, m-xylen, p-xylen, mesytilen, smés dodecylbenzent,
tetralin, naftalen, 1-methylnaftalen, 2-methylnaftalen, bifenyl, difenylmethan, acenaften, fluoren,
anthracen, fenanthren, m-terfenyl, p-terfenyl, o-dichlorbenzen, p-dichlorbenzen, nitrobenzen, 1-
chlornaftalen, 2-chlornaftalen, 1-nitronaftalen, isocyklické alkoholy a fenoly a jejich odvozeniny,

25 jako je banzylalkohol, dekahydro-2-naftol, difenylether, sulfony, napiiklad difenylsulfon, me-
thyifenylsulfon a 4,4'-bis-2-(hydroxyethoxy)-difenylsulfon, isocyklické karboxylové kyseliny a
jejich derivaty, jako je kyselina benzoova, kyselina 3-nitrobenzoova, kyselina skoficova, kyselina
I-naftalenkarboxylova, kyselina ftalova, dibutylester kyseliny ftalové, dioktylester kyseliny fta-
lové, kyselina tetrachlorftalova, 2-nitrobenzamid, 3-nitrobenzamid, 4-nitrobenzamid a 4-chlor-

30 benzamid, sulfonové kyseliny, jako je kyselina 2,5-dichlorbenzensulfonova, kyselina 3-nitroben-
zensulfonova, kyselina 4-nitrobenzensulfonova, kyselina 2,4-dimethylbenzensulfonova, kyselina
l-naftalensulfonova, kyselina 2-naftalensulfonova, kyselina 5-nitro-1-naftalensulfonova, kyselina
5-nitro-2-naftalensulfonova, smés kyselin di-sek.-butylnaftalensulfonovych, kyselina bifenyl-4-
sulfonova, kyselina 1,4-naftalendisulfonova, kyselina 1,5-naftalendisulfonova, kyselina 2,6-naf-

35 talendisulfonova, kyselina 2,7-naftalendisulfonova, kyselina 3-nitro-1,5-naftalendisulfonova,
kyselina 1-anthrachinonsulfonova, kyselina 2-anthrachinonsulfonova, kyselina difenyl-4,4'-disul-
fonova, kyselina 1,3,6-naftalentrisulfonova a soli téchto sulfonovych kyselin, naptiklad sodné,
draselné, vapenaté, zine¢naté a méd’naté, sulfonamidy, jako je benzensulfonamid, 2-nitrobenzen-
sulfonamid, 3-nitrobenzensulfonamid, 4-nitrobenzensulfonamid, 2-chlorbenzensulfonamid, 3-

40 chlorbenzensulfonamid, 4-chlorbenzensulfonamid, 4-methoxy-benzensulfonamid, 3,3'-sulfonyl-
bisbenzensulfonamid, amid kyseliny 4,4'-oxybisbenzensulfonové, amid kyseliny |-naftalensulfo-
nové a amid kyseliny 2-naftalensulfonové.

Amidy karboxylovych a sulfonovych sloucenin jsou vyhodnou skupinou vlozenych sloucenin,
obzvlast¢ vhodné jsou také mocovina a substituované mocoviny, jako je fenylmocovina, dode-

45 cylmocovina a jiné, jakoz i jejich polykondensaty s aldehydy, obzvlasté formaldehydem, hetero-
cykly, jako je kyselina barbiturova, benzimidazolon, kyselina benzimidazolon-5-sulfonova, 2,3-
dihydroxychinoxalin, kyselina 2,3-dihydroxychinoxalin-6-sulfonova, karbazol, kyselina karba-
zol-3,6-disulfonova, 2-hydroxychinolin, kaprolaktam, melamin, 6-fenyl-1,3,5-triazin-2,4-diamin,
6-methyl-1,3,5-triazin-2,4-diamin a kyselina kyanurova.

50 Vyhodné pevné roztoky, interkalacni slouceniny nebo vlozené slouceniny obsahuji vlioZené po-
vrchové aktivni sloudeniny, obzvlasté tensidy, které jsou znamé napiiklad z publikace K.
Lindner, Tenside-Textilhilfsmittel-Waschrohstoffe, 2. vydani, dil I, Wissenschaftliche verlags-
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gesellschaft mbH, Stuttgart, 1964. Pfi tom se jedna o anionaktivni, neionogenni nebo kation-
aktivni slougeniny nebo o amfolyty. Vhodné anionaktivni slougeniny jsou naptiklad prava myd-
la, soli aminokarboxylovych kyselin, soli nizsich, poptipadé vyssich acylovanych aminokarbo-
xylovych kyselin, sulfity mastnych kyselin, sulfty esterd mastnych kyselin, amid&i mastnych
5 kyselin a podobné&, primarni alkylsulfaty, sulfaty oxoalkohold, sekundarni alkylsulfaty, sulfaty
esterifikovanych nebo etherifikovanych polyoxyslougenin, sulfaty substituovanych polyglykol-
etherd (sulfatované adukty ethylenoxidu), sulfaty acylovanych nebo alkylovanych alkanolamind,
sulfonaty mastnych kyselin, jejich estert, amidd a podobné, primarni alkylsulfonaty, sekundarni
alkylsulfonaty, alkylsulfonaty s esterové vazanymi acyly, alkylethersulfonaty, popiipadé alkylfe-
10 nylethersulfonaty, sulfonaty esterii polykarboxylovych kyselin, alkylbenzensulfonaty, alkylnaf-
talensulfonaty, mastné aromatické sulfonaty, alkylbenzimidazolsulfonaty, fosfity, polyfosfaty,
fosfonaty, fosfinaty, thiosulfaty, hydrosulfity, sulfinaty a persulfaty. Vhodné neionogenni slou-
Ceniny jsou naptiklad estery a ethery polyalkohold, alkylpolyglykolether, acylpolyglykolether,
alkylarylpolyglykolether a acylované, popfipadé alkylované alkanolaminpolyglykolethery. Vhod-
15 né kationaktivni slou¢eniny jsou napfiklad alkylaminové soli, kvartérni amoniové soli, alkylpyri-
diniové soli, jednoduché a kvartéri imidazolinové soli, alkyldiaminy, popfipadé alkylpoly-
aminy, acyldiaminy, poptipadé acylpolyaminy, estery alkanolaminu, alkyl-OCH,-N-pyridiniové
soli, alkyl-CO-NH-CH,-N-pyridiniové soli, alkylethylenmo&oviny, sulfoniové sloueniny, fosfo-
niové slouceniny, arseniové slouceniny, alkylguanidiny a acylbiguanidy. Vhodné amfolyty jsou
20 napiiklad alkylbetainy, sulfobetainy a aminokarboxylové kyseliny. Vyhodné se pouzivaji ne-
ionogenni tensidy, obzvlast¢ adi¢ni produkty ethylenoxidu s mastnymi alkoholy, mastnymi
aminy, jakoz i s oktylfenolem nebo nonylfenolem.

Dalsi dulezitou skupinou vlozenych sloucenin jsou ptirodni pryskyfice a pryskyfiéné kyseliny,

Jako je naptiklad kyselina abietova a jeji produkty pfemény a soli. Takovéto produkty pfemény
25 jsou naptiklad hydrogenované, dehydrogenované a disproporcionované kyseliny abietové. Tyto

mohou byt dale dimerisované, polymerisované nebo modifikované adici anhydrihu kyseliny ma-

leinové a kyseliny fumarové. Zajimavé jsou také na karboxylové skupiné modifikované prysky-

fi€né kyseliny, jako je napiiklad methylester, hydroxyethylester, glykolester, glycerolester a

pentaerytritolester, jakoZ i nitrily pryskyfi¢nych kyselin a aminy prysky#iénych kyselin, jakoz i
30 dehydroabietylalkohol.

Rovnéz jsou pro vlozeni vhodné polymery, vyhodné ve vodé rozpustné polymery, napiiklad

ethylen-propylenoxid-blokové polymery, vyhodné s M, vy3si nez 1000, obzvlasté 1000 az

10000 g/mol, polyvinylalkohol, poly-(meth)-akrylové kyseliny, modifikované celulosy, jako jsou

karboxymethylcelulosy, hydroxymethylcelulosy, hydroxypropylcelulosy, methylhydroxyethylce-
35 lulosy a ethylhydroxyethylcelulosy.

Rovnéz jsou vhodné pro vlozeni kondensa¢ni produkty na basi
A) sulfonovanych aromati,

B) aldehydi a/nebo ketoni a popiipadé

| C) jedné nebo vice sloudenin, zvolenych ze skupiny nesulfonovanych aromati, modoviny a
\ 40 derivati mocoviny.
|

! Vyraz ,na basi“ znamend, Zze kondensa¢ni produkt byl vyroben popftipadé z jinych reaktantii
‘ vedle A), B) a poptipadé C). Vyhodné se vsak kondensaéni produkty vyrabé&ji v ramci predloze-
! ného technického feseni pouze z A), B) a popiipadé C).

Jako sulfonované aromaty komponenty A) se rozumi v ramci predlozeného technického feeni

45 také sulfomethylované aromaty. Jako vyhodné sulfonované aromaty je mozno uvést naftalensul-
fonové kyseliny, fenolsulfonové kyseliny, dihydroxysulfonové kyseliny, sulfonované ditolyl-
ethery, sulfomethylovany 4,4'-dihydroxydifenylsulfon, sulfonovany difenylmethan, sulfonovany
bifenyl, sulfonovany hydroxybifenyl, obzvlasté 2-hydroxybifenyl, sulfonovany terfenyl nebo
benzensulfonové kyseliny.
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Jako aldehydy a/nebo ketony komponenty B) pfichazeji v (ivahu obzvlasté alifatické, cykloalifa-
tické a aromatické aldehydy nebo ketony. Vyhodné jsou alifatické aldehydy, pricemz obzvlasté
vyhodny je formaldehyd, jakoZ i jiné alifatické aldehydy se 3 az 5 uhlikovymi atomy.

Jako nesulfonované aromaty komponenty C) pFichazeji v dvahu napfiklad fenol, kresol, 4,4'-
s dihydroxydifenylsulfon nebo dihydroxydifenylmethan.

Jako derivaty mocoviny je mozno napiiklad uvést dimethylolmocovinu, alkylmocoviny, melamin
nebo guanidin.

Jako vyhodny kondensac¢ni produkt se pouzivé produkt na basi

A) alespoii jednoho sulfonovaného aromatu, zvoleného ze skupiny zahrnujici naftalensulfonove

10 kyseliny, fenolsulfonové kyseliny, dihydroxybenzensulfonové kyseliny, sulfonované dito-

lylethery, sulfonovany 4,4'-dihydroxydifenylsulfon, sulfonovany difenylmethan, sulfonova-

ny bifenyl, sulfonovany hydroxybifenyl, obzvlasté 2-hydroxybifenyl, sulfonovany terfenyl a
benzensulfonové kyseliny,

B) formaldehydu a popfipadé

15 C) jedné nebo vice slou€enin, zvolenych ze skupiny zahrnujici fenol, kresol, 4,4'-dihydroxydi-
fenylsulfon, dihydroxydifenylmethan, mo¢ovinu, dimethylolmocovinu, melamin a guanidin.

Vyhodné kondensa¢ni produkty jsou produkty na basi 4,4'-dihydroxydifenylsulfonu, sulfonova-
ného ditolyletheru a formaldehydu; 4,4'-dihydroxydifenylsulfonu, kyseliny fenolsulfonové a
formaldehydu; 4,4'-dihydroxydifenylsulfonu, sifi¢itanu sodného, formaldehydu a mocoviny; ky-

20 seliny naftalensulfonové, 4,4'-dihydroxydifenylsuifonu a formaldehydu; sulfonovaného terfenylu
a formaldehydu a/nebo sulfonovaného 2-hydroxybifenylu a formaldehydu, jakoz i kyseliny naf-
talensulfonové a formaldehydu.

Obzvlasté vyhodné se jako vlozené slougeniny pouzivaji melamin nebo derivaty melaminu, ob-
zvlasté slouceniny obecného vzorce VII .

e S
e

NHR,
25
ve kterém
Ré znaci vodikovy atom nebo alkylovou skupinu s 1 az 4 uhlikovymi atomy, ktera je popfi-
padé substituovana hydroxyskupinami,
pfi¢emz zcela obzvlasté vyhodné
30 R znadi vodikovy atom.

Mnozstvi latky, které se mize vlozit do krystalové miizky kovové slouceniny, je zpravidla 5 %
hmotnostnich az 200 % hmotnostnich, obzvlasité 10 % hmotnostnich az 100 % hmotnostnich,
vztazeno na mnoZzstvi hostitelské slouceniny. Jedna se pri tom o mnozstvi latky, které neni vy-
mytelné vhodnym rozpoustédlem a které vyplyva z elementarni analysy. Pfirozené je moZno

35 pridat vice nebo méné této latky, nez je uvadéné mnozstvi, pfiCemz se nemusi brat zfetel na to, ze
se prebytek vymyje. Vyhodna jsou mnozstvi 10 % hmotnostnich az 150 % hmotnostnich.

Pigmenty podle ptedlozeného technického feSeni se vyrobi tak, ze se azoslouceniny obecného
vzorce |, které obsahuji alespon jednu jinou vlozenou slouceninu a maji dispergacni tvrdost vétsi
nez 250, vyrobené reakci azoslouceniny obecného vzorce I s kovovou slou¢eninou pfi pH <2 a
40 nasledujici interkalaci pfi pH 1 az 7, s tim opatfenim, Ze pokud se interkalace provadi pti pH < 4,
nasledné se pH zvysi na > 4,5, temperuji za ptitomnosti vody a popfipadé organickych rozpous-
tédel bud’ pfi pH 1 az 4, vyhodné 1 az 3, obzvlasté 1.5 az 2,5, nebo pti pH v rozmezi az 13, vy-
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hodné 10 az 11 a pii teploté 90 az 140 °C, obzvlasté 95 az 110 °C. Postup je ukonden vyhodné
tehdy, kdyz se dosdhne dispergacni tvrdosti méné nez 250. Zplisob se provadi pi teplotach nad
100 °C, vyhodné v autoklavu.

Jako mozna organicka rozpoustédla je moZno uvést ve vodé rozpustna nebo s vodou misitelna

5 rozpoustédla. V uvahu prichdzeji také smési riznych rozpoustédel, jakoZ i poptipadé také poly-
mery a vysokovrouci rozpoustédla s teplotou varu vyssi nez 250 °C. Podle ptedlozeného technic-
kého FeSeni neni Zadné omezeni se zfetelem na pouzitd rozpoustédla. Obzvl4sté jsou vhodné
slou¢eniny ze skupiny alifatickych, cykloalifatickych nebo aromatickych uhlovodikii a terpeno-
vych uhlovodiki, dale alkoholy, glykoly a polyglykolethery, estery a ketony. V tvahu prichazeji

10 také aminicka rozpoustédla, obzvlasté na basi primarnich, sekundarnich a terciarnich alifatic-
kych, jakoZ i aromatickych nebo cykloalifatickych amind, jakoz i jejich smési a derivaty.

Jako vhodna organicka rozpoustédla je mozno uvést alifatické alkoholy s 1 az 4 uhlikovymi
atomy, jako je methylalkohol, ethylalkohol, isopropylalkohol, n-propylalkohol, n-butylalkohol,
isobutylalkohol a terc.-butylalkohol, alifatické ketony, jako je aceton, methylethylketon, methyl-

5 isobutylketon nebo diacetonalkohol, polyoly, jako je ethylenglykol, propylenglykol, butylengly-
kol, diethylenglykol, triethylenglykol, trimethylolpropan, polyethylenglykol se sttedni molekulo-
vou hmotnosti 100 az 4000, vyhodn& 400 az 1500 g/mol, nebo glycerol, monohydroxyethery,
vyhodné monohydroxyalkylethery, obzvlasté vyhodn& monoalkylglykolethery s 1 az 4 uhliko-
vymi atomy v alkylech, jako jsou ethylenglykolmonoalkylethery, vyhodné& ethylenglykolmono-

20 methylether, diethylenglykolmonomethylether, diethylenglykolmonoethylether, diethylenglykol-
monobutylether, dipropylenglykolmonoethylether, thiodiglykol, triethylenglykolmonomethyl-
ether nebo triethylenglykolmonoethylether a dale 2-pyrrolidon, N-methyl-2-pyrrolidon, N-ethyl-
pyrrolidon, N-vinylpyrrolidon, 1,3-dimethyl-imidazolidon, dimethylacetamid a dimethylforma-
mid.

25 Vyhodné maji teplotu varu vy3$i nez 100 °C za normalniho tlaku.
Pro nastaveni hodnoty pH se vyhodné pouzivaji anorganické nebo organické kyseliny a base.

Jako vyhodné kyseliny se pouzivaji kyselina chlorovodikova, kyselina fosfore&na, kyselina siro-
vé, kyselina jodovodikova, kyselina bromovodikova, kyselina octova a/nebo kyselina mravendi.

Jako vyhodné base se pouzivaji hydroxid lithny, hydroxid draselny, hydroxid sodny, hydroxid
30 vapenaty, amoniak, ethanolamin, diethanolamin, triethanolamin a/nebo dimethylethanolamin.

Pti vyhodné formé provedeni se temperovani provadi p#i hodnoté pH v rozmezi 1 aZ 4.

Obzvlaste vyhodné se jako pigmenty s disperga&ni tvrdosti vys$si nez 250 pouzivaji takové, které

se bezprostfedné ziskaji reakci azosloucenin obecného vzorce I s kovovymi solemi, vyhodng s

takovymi, které maji rozpustnost ve vodé vétsi nez 20 g/l, obzvlasté vétsi nez 50 g/l pii teploté
35 20 °C a nasledujici reakci s interkalujici slougeninou.

Pigmenty s dispergacni tvrdosti v&tsi nez 250, v nasledujicim nazyvané edukty, se vyhodng zis-
kaji tak, Ze se reakce se slou¢eninou kovu provadi pfi hodnoté pH < 2. Nasledujici interkalace se
provadi pfi hodnoté pH v rozmezi 1 az 7. Pokud se provadi interkalace pti pH < 4, je vyhodné v
nasledujicim zvysit pH na hodnotu vys3i nez 4,5, vyhodné na 4,5 az 7.

40 Tato suspense eduktu se mize nyni jednak filtrovat a zbyly edukt promyt vyhodné vodou, ob-
zv1asté horkou vodou, aby se oddélily neinterkalované podily, soli a jiné negistoty. Takto mezi-
isolovany, popfipadé ususeny edukt se mize potom temperovat pti hodnoté pH 1 az 4 nebo 9 az
13 pfi teploté v rozmezi 80 °C az 180 °C.

Na druhé strané je mozno hodnotu pH této suspense eduktu opét upravit na 1 az 4 nebo 9 az 13 a
45 temperovat pii teploté v rozmezi 80 °C az 180 °C.

Temperovana suspense, obsahujici pigment podle predloZzeného technického feseni, se vyhodné
po temperovani znovu upravi na hodnotu pH v rozmezi 4,5 az 7, nadez se vyhodné filtruje. Takto
ziskany filtra¢ni kola¢ se mize popiipadé po promyti vodou susit.
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Pro sudeni ptichazeji v avahu obvyklé zpisoby suseni, jako je suseni s lopatkovym michadlem.
Pomoci takovéhoto zpisobu suseni a nasledujiciho mleti pigmentu obvyklym zpisobem se zis-
kaji praskovité pigmenty.

Vyhodné se filtraéni kola¢ sprejové susi jako vodna biecka. Obzvlasté vyhodné se toto provadi
rozstfikovanim brecky, ktera pro zvySeni podilu pevné latky obsahuje amoniak. Rozstfikovana
biecka ma podil pevné latky 10 az 40 % hmotnostnich, obzv1asté 15 az 30 % hmotnostnich.

Dale je mozno pouzit pfisady, snizujici viskositu bre¢ky, jako jsou amidy karboxylovych kyselin
a sulfonovych kyselin, v mnoZstvi az 10 % hmotnostnich, vztazeno na brecku.

Jako amidy karboxylovych a sulfonovych kyselin jsou napiiklad vhodné modovina a substituo-
vané modoviny, jako je napiiklad fenylmocovina, dodecylmocovina a podobné, heterocykly, jako
je kyselina barbiturova, benzimidazolon, kyselina benzimidazolon-5-sulfonova, 2,3-dihydroxy-
chinoxalin, kyselina 2,3-dihydroxychinoxalin-6-sulfonova, karbazol, kyselina karbazol-3,6-disul-
fonova, 2-hydroxychinolin, 2,4-dihydroxychinolin, kaprolaktam, melamin, 6-fenyl-1,3,5-triazin-
2,4-diamin, 6-methyl-1,3,5-triazin-2,4-diamin a kyselina kyanurova.

Pokud se maji pouzit pfisady, pridavaji se tyto vyhodné pied susenim. Jako takové prichazeji v
tivahu napfiiklad dale uvedené obsahové latky preparati podle predlozeneho technického feleni.

Jako su$arny, vhodné pro suseni, pfichazeji v ivahu v zasad€ vSechny obvyklé susarny, napriklad
vakuova su$arna, teplovzdusna susarna, obzvlasté sprejova susarna nebo jednolatkova a dvoulat-
kova, jakoz i rotacni talifova suSarna. Dale pfichazeji v ivahu zplsoby suseni s vifivym lozem.

Jako susarny s jednolatkovou tryskou pfichazeji v fivahu su$arny s tryskou vstiikovaci komory.

Pfi zcela obzvlasté vyhodné formé provedeni vyroby se pouZije jako base amoniak, popiipadé
spole¢né s dalsi basi, net€ékavou pfi suSeni, a takto ziskand vodna brecka, vyhodné s obsahem
susiny 5 az 40 % hmotnostnich, se sprejové susi. Tato forma provedeni vede k obzvlast€ vyhod-
nym granulatim, které se vyznacuji velmi dobrou dispergovatelnosti, barvivosti a brilanci v sub-
stratu. Kromé toho je sypky a extrémné bezprasny.

Technické feseni se dale tyka pigmentovych preparati, obsahujicich alespoii jeden vyse uvedeny
pigment a alespon jedno dispergacni ¢inidlo.

Pod pojmem dispergacni ¢inidlo se v ramci predlozeného technického feSeni rozumi latky, stabi-
lizujici ve vodnych médiich pigmentové ¢aste¢ky v jejich jemné partikularni formé. Pod pojmem
jemna partikularni forma se rozumi jemné rozdéleni 0,001 az 5 um, obzvlasté 0,005 az 1 um a
obzvlasté vyhodné 0,005 az 0,5 um.

Vhodna dispergacni Cinidla jsou naptiklad anionicka, kationicka, amfoterni nebo neionogenni
¢inidla.

Vhodna anionicka dispergacni ¢inidla jsou obzvlasté kondensaéni produkty aromatickych sulfo-
novych kyselin s formaldehydem, jako jsou kondensa¢ni produkty z formaldehydu a alkylnafta-
lensulfonovych kyselin nebo z formaldehydu, naftalensulfonovych kyselin a/nebo benzensulfo-
novych kyselin a kondensaéni produkty z popfipadé substituovaného fenolu s formaldehydem a
hydrogensifi¢itanem sodnym. Vhodné jsou kromé toho dispergacni ¢inidla ze skupiny estert
kyseliny sulfojantarové, jakoz i alkylbenzensulfonatii a také sulfatované alkoxylované alkoholy
mastnych kyselin nebo jejich soli. Jako alkoxylované alkoholy mastnych kyselin se rozumi ob-
zvlasté takové alkoholy mastnych kyselin se 6 az 22 uhlikovymi atomy, opatfené 5 az 120, vy-
hodné 5 az 60 a obzvlasté 5 az 30 ethylenoxidovymi jednotkami, které jsou nasycené nebo nena-
sycené, obzvlasté stearylalkohol. Obzvlasté vyhodny je stearylalkohol, alkoxylovany 8 az 10
ethylenoxidovymi jednotkami. Sulfatované alkoxylované alkoholy mastnych kyselin se vyskytuji
vyhodné jako soli, obzvlasté jako soli s alkalickymi kovy nebo aminy, vyhodné jako diethyl-
aminové soli. Dale pfichazeji v Gvahu ptredevsim ligninsulfonaty, napfiklad takové, které byly
ziskany sulfitovym nebo sulfatovym zptisobem. Vyhodné se jedna o produkty, které jsou z&asti
hydrolysované, oxidované, propoxylované, sulfonované, sulfomethylované nebo desulfonované
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a pomoci znamych zplsobil frakcionované, naptiklad podle molekulové hmotnosti nebo podle

stupné sulfonace. Dobfe ¢inné jsou také smési ze sulfitovych a sulfitovych ligninsulfonatd.

Obzvlasteé vhodné jsou ligninsulfonaty s primérmou molekulovou hmotnosti v rozmezi 1000 a

100000, obsahem aktivniho ligninsulfonatu alespoii 80 % a vyhodné s nizkym obsahem vice-
5 mocnych kationtl. Stupei sulfonace se miize pohybovat v Sirokém rozmezi.

Jako neionogenni disperga¢ni &inidla pfichazeji naptiklad v Gvahu reakéni produkty alkylen-

oxidi s alkylovatelnymi slou¢eninami, jako jsou napiiklad mastné alkoholy, mastné aminy,

mastné kyseliny, fenoly, alkylfenoly, arylalkylfenoly, jako jsou styren-fenolové kondensaty,

amidy karboxylovych kyselin a pryskyfiéné kyseliny. Pfi tom se jedna napiiklad o ethylenoxi-
10 dové adukty ze tfidy reakénich produktii ethylenoxidu s:

al) nasycenymi a/nebo nenasycenymi mastnymi alkoholy se 6 aZ 22 uhlikovymi atomy nebo

b1) alkylfenoly se 4 az 12 uhlikovymi atomy v alkylovém zbytku nebo

cl) nasycenymi a/nebo nenasycenymi mastnymi aminy se 14 az 20 uhlikovymi atomy nebo

d1) nasycenymi a/nebo nenasycenymi mastnymi kyselinami se 14 az 20 uhlikovymi atomy nebo
15 el) hydrogenovanymi a/nebo nehydrogenovanymi pryskyfiénymi kyselinami.

Jako ethylenoxidové adukty pfichazeji obzvlasté v avahu pod al) aZ el) uvedené alkylovatelné
slouceniny s 5 az 120, obzvlasté 5 az 100, obzvlasté vyhodné 5 az 60 a zcela obzvlasté vyhodné 5
az 30 mol ethylenoxidu.

Jako disperga¢ni ¢inidla jsou rovnéz vhodné z prioritné star§ich DE-A 19 712 486 nebo DE-A
20 19 535 246 znamé estery alkoxyla¢niho produktu obecného vzorce X, které odpovidaji obecné-

mu vzorci XI, jakoZ i tyto popfipad€ ve smési s odpovidajicimi sloueninami obecného vzorce X.

Alkoxyla¢ni produkt styren-fenolového kondensétu obecného vzorce X je definovan vzorcem

O-(CH,-CH-O), H

R'®
X
RV
ve kterém
25 R" znaci vodikovy atom nebo alkylovou skupinu s 1 az 4 uhlikovymi atomy,
R' znaci vodikovy atom nebo methylovou skupinu,
R" znaci vodikovy atom, alkylovou skupinu s 1 az 4 uhlikovymi atomy, alkoxyskupinu s 1

az 4 uhlikovymi atomy, alkoxykarbonylovou skupinu s 1 az 4 uhlikovym atomy v alko-
xylu nebo fenylovou skupinu,

30 m znaci ¢islo 1 az 4,
n znadi ¢islo 6 az 120 a
18 . v .~ . . . o , v r ’
R Je pro kazdou pres n indikovanou jednotku stejné nebo riizné a znaci vodikovy atom,

methylovou skupinu nebo fenylovou skupinu, pfi¢emz v piipadé spolupfitomnosti me-
thylové skupiny v riznych -(-CHz-CH(R'8)-0-)-skupinéch v 0 az 60 % celkové hodnoty

35 n R'® znadi methylovou skupinu a ve 100 az 40 % celkové hodnoty n R'® znaéi vodi-
kovy atom a pfi¢emz v p¥ipadé spolupfitomnosti fenylové skupiny v riiznych -(-CHy-
CH(R'®)-O-)-skupinach v 0 az 40 % celkové hodnoty n R'® zna¢i fenylovou skupinu a
ve 100 az 60 % celkové hodnoty n R'® zna¢i vodikovy atom.

-10-
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Estery alkoxyla¢nich produkti obecného vzorce X odpovidaji obecnému vzorci X1

O-(CH,-CH-0) -X Kat
e
(Xh),

ve kterém

' ¥ ' ! I PRT] ’ o 7 18 ¥ .
RY, R R",R"® man' odpovidaji rozsahu vyznamii RY R R, R'®, m an, aviak nezavisle
5 na nich,

X znaé&i skupinu -SOs, -SO,, -PO; nebo -CO-(R'*)-COO,

Kat znadi kationt ze skupiny zahrnujici H, Li, Na, K, NH4 nebo HO-CH,CH,-NHj, pfi¢emz
v ptipad€ X = -PO; se vyskytuji dva kationty a

R" znadi dvojmocny alifaticky nebo aromaticky zbytek, vyhodné alkylenovou skupinu s 1
10 az 4 uhlikovymi atomy, obzvlasté ethylenovou skupinu, jednoduse nenasycené zbytky
se 2 az 4 uhlikovymi atomy, obzvlasté acetylen a popfipadé substituovanou fenyleno-
vou skupinu, obzvlasté orto-fenylenovou skupinu, pficemz jako mozné substituenty
ptichazeji v Gvahu vyhodné alkylova skupina s 1 az 4 uhlikovymi atomy, alkoxy skupi-
na s | az 4 uhlikovymi atomy, alkoxykarbonylova skupina s 1 az 4 uhlikovymi atomy v
15 alkoxylu nebo fenylova skupina.

Specialni jednotlivé slou¢eniny obecného vzorce XI jsou naptiklad znamé z DE-A 19 712 486 a
smési slou¢enin obecného vzorce X a XI jsou naptiklad znamé z DE-A 19 535 246, které jsou
soucasti této prihlasky.

Jako vyhodné dispergaéni Cinidlo se pouzije slou¢enina obecného vzorce XI, obzvlasté slouceni-

20 na obecného vzorce XI, ve kterém znadi X zbytek vzorce -CO-(R')-COO™ a R" ma vyse uvede-
ny vyznam.

Vyhodna je rovnéz jako dispergacni ¢inidlo sloucenina obecného vzorce XI spolecné se slouce-

ninou obecného vzorce X, pti¢emz obzvlasté vyhodné obsahuje dispergaéni €inidlo v tomto pri-

padé 5 az 99 % hmotnostnich slou¢eniny obecného vzorce Xl a 1 az 95 % hmotnostnich slouce-
25 niny obecného vzorce X.

Jako polymerni dispergaéni ¢inidla ptichazeji napfiklad v Gvahu ve vodé¢ rozpustné, jakoZz i ve
vodé emulgovatelné typy, napiiklad homopolymery, jakoz i kopolymery, jako jsou statistické
polymery nebo blokové polymery.

Obzvlasté vyhodna dispergaéni Cinidla jsou polymerni dispergacni Cinidla, jako jsou naptiklad

30 AB-, BAB- a ABC-blokové kopolymery. V AB- nebo BAB-blokovych kopolymerech je A-seg-
ment hydrofobni homopolymer nebo kopolymer, ktery zaji$tuje spojeni k pigmentu a B-blok je
hydrofilni homopolymer nebo kopolymer nebo jeho sil a zajistuje dispergovani pigmentu ve
vodném médiu. Takovato polymerni disperga¢ni Cinidla a jejich syntéza jsou znamé z EP-A
518 225 a EP-A 556 649.

35 Dispergacni ¢inidlo se vyhodné pouziva v pigmentovém preparatu v mnozstvi 0,1 az 100 %
hmotnostnich, obzvlasté 0,5 az 60 % hmotnostnich, vztazeno na pouzity pigment v pigmentovém
preparatu.

Samoziejmé mohou preparaty obsahovat jesté dalsi ptisady. Tak se mohou napiiklad pridavat
jako viskositu vodné suspense snizujici a obsah pevné latky zvysujici ptisady, jako jsou vyse

40 uvedené amidy karboxylovych kyselin a sulfonovych kyselin, v mnozstvi az 10 % hmotnostnich,
vztazeno na preparat. Rovnéz jsou mozné prisady, obvyklé pro pigmentové preparaty.
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Obzvlasté vyhodné obsahuje preparat podle ptedlozeného technického fedeni ale vice nez 90 %
hmotnostnich, obzvlasté vice nez 95 % hmotnostnich a vyhodné vice nez 97 % hmotnostnich
pigmentu a popiipadé disperga¢niho ¢inidla.

Rovnéz vyhodné jsou pigmentové preparaty, které maji viskositu nizsi nez 80 mPa.s v alkydme-
laminovém lakovém systému, nebo mensi nez 50 mPa.s ve vodném lakovém systému nebo niz3i
nez 300 mPa.s ve vodném pojivovém systému, vzdy méfeno podle DIN 53 019.

v

Vlozené slouceniny, interkalaéni slouCeniny a pevné roztoky kovovych slougenin jsou o sobé z

literatury znamé. Jsou stejné jako jejich vyroba popsané napiiklad v EP 0074 515 a EP

0073 463. U produkti, které se ziskaji pomoci zde popsanych zplsobt vyroby, se viak jedna o
10 zmité a téZko dispergovatelné formy, coz jejich pouziti jako pigmentd velmi podstatné ztézuje.

Vyroba téchto sloucenin, jaka je popsana naptiklad v EP 0 073 464, se provadi tak, Ze se po
syntese azoslouceniny komplexuje s kovovou soli a potom se s nebo bez meziisolace kovového
komplexu provadi reakce s interkalierujici slou¢eninou. V ptipadé technicky zajimavych inter-
kala¢nich slou¢enin kovovych komplexi dvojmocnych a trojmocnych kovi, obzvlaste technicky

15 a hospodarsky dulezité interkaladni sloueniny komplexu niklu a kyseliny azobarbiturové, se
provadi komplexace a interkalace, jakoZ i nasledujici isolace v kyselé oblasti pH.

Pfi suSeni takto vyrobenych produktd se ziska ale nezavisle na podminkach sueni vétsinou
velmi tvrd€ zrité a tézko dispergovatelné pigmenty, které Sasto nemaji pozadovanou barvivost.
Problém tvrdé zrnitosti a dispergovatelnosti nastava obzvlasté také u technicky zajimavych inter-

20 kala¢nich sloucenin komplexu niklu a kyseliny azobarbiturové a zde ve zcela obzvlastni mife u
interkala¢ni slou¢eniny s melaminem, které se p¥iklada jak technicky, tak také hospodaisky vy-
razny vyznam.

Je znamé, Ze je mozno tvrdou zrnitost, dispergovatelnost a barvivost pigmenti zlepSovat pomoci
nejriznéjSich metod. Takovéto zpisoby jsou napiiklad znamé z DE-A-2 214 700, DE-A-
25 2064 093 a DE-A-2 753 357.

V3echny tyto metody jsou ale velmi nakladné a vedou kromé& toho ne vzacné ke ztratam ve’
vytézcich za jednotku ¢asu na jednotku prostoru.

Uplng& piekvapivé bylo nyni zjisténo, Ze pigmentové preparaty podle piedloZzeného technického
feSeni maji podstatné mekéi zma a jsou podstatné lépe dispergovatelné. Kromé toho vykazuji
30 proto pigmentované substraty srovnatelné vy3si silu barvy jakoz i vy33i brilantnost.

Rovnéz vyhodné pigmentové preparaty jsou takové, které v alkyd-/melaminovém prysky¥iéném
systému maji podle DIN 53 238, &ast 31 po dobé dispergace jiz 2 hodiny o alespofi 3 %, vyhodné
o vice nez 10 %, obzvlasté o vice nez 20 % vys3i silu barvy, neZ pigment, jehoZ dispergaéni tvr-
dost ¢ini > 250 po odpovidajici dispergaci po dobu 2 hodin.

35 Pevné pigmentové preparaty jsou vyborné vhodné pro uéely pigmentovani.

Naptiklad jsou vhodné pro pigmentovani laki viech druhii pro vyrobu tiskovych barev, lepicich
barev nebo pojivovych barev a pro barveni ve hmoté syntetickych, polosyntetickych nebo pfi-
rodnich makromolekularnich latek, jako je napiiklad polyvinylchlorid, polystyren, polyamid,
polyethylen nebo polypropylen. Mohou se také pouzit pti barveni ve hmoté pfi predeni ptirod-
40 nich, regenerovanych nebo umélych vléken, jako jsou napfiklad celulosova, polyesterova, poly-
karbonatova, polyakrylonitrilova nebo polyamidova vlikna, jakoZ i pro potiskovani textilii a
papiru. Z té€chto pigmenti se mohou vyrobit jemnozrnné, stabilni pigmentace dispersnich a naté-
rovych barev, které jsou pouzitelné pro barveni papiru, pro pigmentovy tisk textilii, pro potisk
laminatii nebo pro barveni ve hmoté pfi pfedeni viskosy, mletim nebo hnétenim za p¥itomnosti
45 neionogennich, anionaktivnich nebo kationaktivnich tensidd.

-12-
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Ptiklady provedeni

Priklad |

425 g vodou zvlhéené pasty sodné soli kyseliny azobarbiturové s obsahem susiny 40 %, coZ od-
povida 170 g susiny, se pomoci laboratorniho michadla homogenné rozmicha v 5000 mi destilo-

5 vané vody. Potom se smisi se 122,4 g hexahydratu chloridu nikelnatého a 126,1 g melaminu,
nacez se zahteje na teplotu 95 °C a micha se po dobu 2 hodin pii této teploté. Potom se hodnota
pH suspense upravi pomoci octanu sodného na 5,0. Suspense se oddéli na savé nuci, promyje se
do neptitomnosti elektrolytd, ususi se pii teploté 80 °C ve vakuové susarné a mele se po dobu asi
2 minut na bézném laboratornim mlynku.

o Takto ziskany pigmentovy prasek ma povrch 160 m*/g. Dispergaéni tvrdost: vy$ii nez 250.

Piiklad 2

657 g vodou zvlh&ené pasty podle piikladu 1 vyrobené melamin-interkalacni slou¢eniny komple-
xu kyseliny azobarbiturové a niklu s obsahem susiny 45 %, coz odpovida 295.6 g suSiny, se
vnese do predlohy 5000 ml destilované vody, homogenné se rozmicha pomoci laboratorniho

15 michadla a hodnota pH se upravi pomoci kyseliny chlorovodikové do kyselé oblasti. Potom se v
autoklavu zahieje na uréenou teplotu a pii této teploté a pH se temperuje (viz tabulka 1). Potom
se ochladi na teplotu 95 °C a pro isolaci se upravi hodnota pH na 5.0.

Suspense se oddéli na savé nudi, promyje se do nepfitomnosti elektrolytii, ususi se pii teploté
80 °C ve vakuové susarné a mele se po dobu asi 2 minut na bézném laboratornim mlynku.

20 Analogicky jako je popsano v piikladé 2 se za riznych teplotnich podminek doséhne podobnych
vlastnosti (viz tabulka 1).

Tabulka 1: Temperovani

teplota | cas specificky povrch | dispergacni viskosita
Pt °C h pH BET m%/g tvrdost mPa.s
2 100 2 2 88 <250
3120 2 2 70 <250
4 140 2 2 67 <250
5 160 2 2 54 <250
6 95 2 1,5 80 <250
7 95 2 11 130 <250
gl 95 2 2,5 120 <250
9 90 2 2,0 130 <250
10a 98 0 2,0 160 530 14779
10b 98 3 2,0 110 410 901 ¥
10c 98 5 2,0 90 312 754 Y
10d 98 8 2,0 85 143 269 Y
lla 98 0 2,0 160 530 155
11b 98 3 2,0 110 410 61>
llc 98 5 1,0 90 312 43
11d 98 8 2,0 85 143 23
12a 98 0 2,0 160 530 100 ©
12b 98 3 2,0 110 410 90 %
12¢ 98 5 2,0 90 312 759
12d 98 8 2,0 85 143 75 9
L3 97 2 2.0 120 220 425
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Vysvétlivky k tabulce 1:

| oy . . e v . . \, ’
" Temperovani bez meziisolace; pigmentova suspense se pii pH 5 neisoluje, ale opét se upravi

na pH 2 (pomoci kyseliny chlorovodikové) a temperuje se pfi teploté 95 °C po dobu 2 hodin.
Potom se hodnota pH upravi na 5 a isolace a zpracovani se provadi podle pfikladu 2.
s 2 Mgfeno podle DIN 53 775, East 7.
¥ Méteno pomoci rotaéniho viskosimetru Haake RV20.
Po zapracovani do vodného pojiva.
Po zapracovani do vodného lakového systému.
Po zapracovani do rozpoustédlo obsahujiciho lakového systému (alkyd-melamin podle DIN
) 53 019).

4)
5)
6)

Piiklad 14

a) 425 g vodou zvlh¢ené pasty sodné soli kyseliny azobarbiturové s obsahem susiny 40 %, coz
odpovida 170 g susiny, se pomoci laboratorniho michadla homogenné rozmicha v 5000 ml des-
tilované vody. Potom se smisi se 122,4 g hexahydratu chloridu nikelnatého a 126,1 g melaminu,

15 nacez se zahfeje na teplotu 95 °C a micha se po dobu 2 hodin pfi této teploté. Potom se hodnota
pH suspense upravi pomoci octanu sodného na 5,0. Suspense se oddéli na savé nuéi a promyje se
do neptitomnosti elektrolyta.

b) Potom se polovina pasty rozmicha ve 2500 ml destilované vody, hodnota pH se upravi pomo-
ci kyseliny chlorovodikové na 2,0, zahfeje se na teplotu 97 °C a pfi této teploté se micha po dobu
20 5 hodin. Suspense se oddéli na savé nuéi a promyje se do nepfitomnosti elektrolyti.

Potom se 3287.4 g vodou zvlhéené pasty z prikladu 14a) s obsahem susiny 45 %, coz odpovida
147,8 g suSiny, se vnese do ptedlohy 29,6 g roztoku amoniaku 25 % hmotnostnich, 363 g odso-
lené vody, 2,4 g diethanolaminu a 2,3 g epsilon-kaprolaktamu, nacez se smés homogenné rozmi-
cha pomoci laboratorniho michadla, pfi¢emz ziskana suspense ma obsah susiny 20,9 %.

25 Melamin-interkalacni sloucenina komplexu kyseliny azobarbiturové a niklu, vyrobena podle
ptikladu 14b), se vnese do predlohy 29,6 g roztoku amoniaku 25 % hmotnostnich, 130 g odso-
lené vody, 2,4 g diethanolaminu a 2,3 g epsilon-kaprolaktamu, nadez se smés homogenné rozmi-
cha pomoci laboratorniho michadla, pfi¢emz ziskana suspense ma na rozdil od suspense z pfi-
kladu 14a) obsah susiny 30,9 %.

30 Tato suspense se pouzije pro sprejové suseni.

Dispergacni tvrdost : > 250.

Ziska se takto sypky bezprasny granulat.

NAROKY NA OCHRANU

1.  Kovové komplexy azo-slouCeniny, kterd ve formé svych tautomernich struktur odpovida
33 vzorci |

@

- 14 -
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ve kterém

XaY oznaené kruhy mohou nést nezavisle na sobé vzdy jeden nebo dva substituenty ze
skupiny zahrnujici =0, =S, =NR;, -NR¢H;, -ORg, -SR¢, -COOR;, -CN, -CONR¢R;, -
SO,Rg, -N-CN,
5 |
R
alkylovou skupinu, cykloalkylovou skupinu, arylovou skupinu a aralkylovou skupinu,
pfiéemz suma endo- a exocyklickych dvojnych vazeb pro kazdy z kruhd X a Y je tii,
pricemz
10 R¢  zna¢i vodikovy atom, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou
skupinu,

R,  znadi vodikovy atom, kyanovou, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou, aralkylo-
vou nebo acylovou skupinu a

Rg  znaci alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou skupinu,

15 Ri, Ry, R3 a Ry znadi nezavisle na sobé vodikovy atom, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou
nebo aralkylovou skupinu a dale se mohou tvofit, jak je znazornéno ve vzorci I ¢arko-
vanou ¢arou, péti¢lenné nebo Sesti¢lenné kruhy, na které mohou byt nakondensované
dalsi kruhy,

Rs znati -OH, -NRgR3, alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou skupinu,
20 pficemz substituenty, obsahujici CH-vazby, uvedené pro R, az Rg, mohou byt samy substituo-
vané a

m, n, o a p znadi &islo 1 nebo pro pfipad, ze z dusikovych atomi kruhu vychazeji dvojné vazby,
jak je ve vzorci I znazornéno teckovanou ¢arou, také nulu,

a obsahuji alespori jednu jinou vlozenou slou¢eninu, které maji disperga¢ni tvrdost nizsi nez 250.

25 2. Kovové komplexy podle naroku 1, kde ve slouceniné obecného vzorce I kruh, oznaceny
jako X, zna¢i kruhy vzorct

5:2‘1 L L1 L
N Nz N

"’ﬁ;ﬁi Vel M=‘</N )= M=
% R, R, . \ N o

SR L L,
LN N=
A ‘§\3 y/ nebo Mi—<;,4 / /
OH OH
ve kterych

LaM znacinezavisle na sob¢ skupiny =O, =S nebo =NRs,

30 L, znadi skupiny -ORs, -SRs, -NRgR7, -COORg, -CONRGR7, CN, alkylovou, cykloalkylo-
vou, arylovou nebo aralkylovou skupinu a

S5 -



CZ 17444 U1
M, znaci skupiny -ORs, -SR¢, -NR¢R;, -COORg, -CONR¢R7, -CN, -SO;Rs, -N-CN,
|
Rg
alkylovou, cykloalkylovou, arylovou nebo aralkylovou skupinu,
5 pfiCemZ substituenty M, a R, nebo M, a R, mohou tvofit péti¢lenny nebo Sestilenny kruh a

Ri, R, a Rs maji v naroku 1 uvedeny vyznam.

3. Kovové komplexy podle naroku 1, kde azo-slougenina ve formé& své volné kyseliny odpo-
vida vzorci II nebo 111 nebo nékteré z jejich tautomernich struktur

@] Q,
N
M';—K}N-‘:N\g\\:%hﬁ", amn ;
5 HO ",

R'g/ R'
R "
1N O 0 h(R 4
M';——<\N :/§-N=N‘§ A,}-Mﬂ (11,
R‘s HO
10 ve kterych
R's znaéi skupinu -OH nebo-NH,,

R, R", R aR";, znaéi vodikovy atom a

N'yaM", znaci nezdvisle na sob& vodikovy atom, skupinu -OH, -NH; nebo -NHCN nebo
arylaminovou nebo acylaminovou skupinu.

15 4. Kovové komplexy podle naroku 1, kde azo-slougenina obecného vzorce I odpovida obec-
nému vzorci V nebo nékteré z jeho tautomernich struktur

O o) N
N
OH HO

S.  Kovové komplexy podle naroku 1, kde jako kovové slougeniny azo-sloudeniny obecného
vzorce | jsou pouZity soli a komplexy mono-, di-, tri- a tetraanionti s kovy Li, Cs, Mg, Cd, Co,
20 Al Cr, Sn, Pb, Na, K, Ca, Sr, Ba, Zn, Fe, Ni, Cu a Mn.

6. Kovové komplexy podle naroku 1, kde je jako kovova sloucenina pouzita nikelnata sil,
popfipadé nikelnaty komplex azoslouéeniny obecného vzorce I.

-16 -
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7. Kovové komplexy podle naroku I, které obsahuji vlozenou cyklickou nebo acyklickou
organickou slouceninu, obzvlast¢ melamin.

8.  Kovové komplexy podle naroku 1, které maji specificky povrch BET mensi nez 150 m’/g.

9. Pigmentovy preparat, obsahujici alespon jeden kovovy komplex podle naroku | a disper-
5 gacni Cinidlo.

Konec dokumentu
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