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(54) Zpiisoh emulgace barvetvornych disperznich'sloiek‘ '

1 o 2z
Byl vypracovan novy zpisob emulgace
dispersnich barvotvornych sloZek za pou#i-
ti kombinace nizkovrouciho ve vodg roz- ,
pustného nebo nerozpustného organického -

. ‘rozpoustédla s vysokovroucim rozpoudtsd-

lem na bazi alkylaryloxypolyethylenoxidi a
disperga&niho prostredku na bézi derivati
sulfonovanych alkylaryloxypolyethylenoxidi,
pfifemZ pomér mizkovrouciho rozpoustédla
a vysokovrouciho rozpoustédla k barvotvor-
né sloZce je 0,1—2 ku 0,5—2 ku 1.

-
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Vynédlez se tykd emulgace barvotvornych
dispersnich sloZek pro svétlocitlivy halogen-
st¥ibrny i Sernobily material. .

- - Dispersni barvotvorné sloZky, .tj. sloZky
nerozpustné ve vodném prostied{ [dfive na-

zgvané sloZky chrdngné) se musi uvddsét do

vodnych roztokii Zelatiny zcela jingm tech-
nologickym postupem neZ je tomu u.vodo-
rozpustnych barvotvornych sloZek. Dispers-
ni barvotvorné sloZky je nutno pomoci nej-
riiznéjsich pifsad a za pomoci vhodnych me-

chanickych zaFizeni pFevést na emulse nebo -

disperse o urdité velikosti &4stic, které po-
tom vytvateji s Zelatinovymi roztoky nepra-
vé roztoky. '

Jednou <z nejroziifen&jSich a nejb&inéji .

pouZivanou metodou je emulsifikace barvo-
tvornych sloZek v organickych rozpoustdd-
lech o b. v. 170°C event. vy$3im, které se
nemisi s vodou, s nizkovroucimi organicky-
mi rozpoustddly, které se nemisi anebo .0-
-mezen& misi s vodou nebo s vodorozpustny-
mi organickymi rozpoustédly.. Rozpou$t&dla
se pouZivaji v rozli€énych kombinacich.'
Jako vysokovrouci rozpoudt&dla, kterd se

nemisi s vodou, se pouZivaji

di-n-butylftaléat, ‘

benzylsulfat,

tri-o-kresylfosfat,

monofenyl-di-o-chlorfenylfosfat,

dioktylftalat, :

dibutylsebakaét,

acetyltributylcitrat,

tri-terc.-oktyltrimelit4t,

n-nonylfenol,

dioktylbutylfosfat,

N,N-diethyllaurylamid,

- 3-pentadecylfenyléter a
2,5-di-sek-amylfenolbutyléter

(patent US 2,322,027, patent DE 2536,

191). , '

Vyb&r nizkovroucich rozpouétédel, jimiZ
se napomdhd prevddéni dispersnich barvo-
tvornych slo¥ek do roztoku vysokovroucich
rozpoustédel, je velmi narofny, protoZe roz-
poustsdla musi spliiovat celou Fadu techno-

logickych, bezpetnostnich, hygienickych a -

ekonomickych podminek. V patentovée lite-
. ratufe je popsdna celd Fada rozpoustédel s
vodou nemisitelnych jako je ethylacetdt, me-
thylacetat, propylacetét, butylacetat, isopro-
pylacetét, ethylpropiondt, sek-butylalkohol,
ethylmravendan, - butylmraven€an, nitro-

methan, tetrachlormethan i rozpoustédel ve

4

vod& nerozpustnych (zcela nebo omezend) :
jako je methylisobutylketon, beta-ethoxy-
ethylacetat, cellosolve,. Karbitolacetat, me-
thoxytriglykolacetéat, acetylaceton, diaceton-
alkohol, butylkarbinol, methylkarbinol, me-
thanol, ethanol, acetonitril, dimethylforma-

** mid, dioxan apod. patent DE 2,528,845(1974),
'2,532,225(1974), 2,536,191(1974), patent GB
1,142,553(1967 ), patenty US 2,801,171, 2,801,

171, 2,801,170, 2,949,360 a 3,468,666.~

Jako nejpouZivan&jdi rozpoust&dlo nizko-
vrouci se v soufasné dob& pouZiva ethylace-
tat. Mno#stvi ethylacetdtu potfebné k pre-
vedeni slozky do roztoku vysokovroucich
rozpoust&del se pohybuje od 3- do 10nédsob-
ku hmotnostniho mnoZstvi sloZky. Je to tedy
mno¥stvi prili§ velké, neZ aby mohlo byt
vymyvano do pracich vod a musi se ‘proto

oddestilovat a pFisluinym zptisobem regene-

rovat. .Tato v provozech vyroby fotografic-
kych materidl neb&Zné technologie neni vi-
tan4, ‘a to .tim spiSe, %e i v sebelépe odpa-
¥eném materidlu zstava 2 aZz 5 % ztstatko-
vého ethylacetdtu, ktery mtZe byt pFi sule-
ni kone&ného fotografického materidlu pfi-
ginou vybuchu nebo poZiru. PouZitl ethyl-

. acetdtu je déno jeho vybornymi technolo-

gickymi vlastnostmi, je univerzdlng pouZi--
telny prakticky pro v3echny barvotvorné
slozky a je vhodny do kombinaci témé&f se

_v8emi vysokovroucimi rozpoust&dly. Jeho ne-

vfhodou je vySe popsany sloZity zpisob je-
ho odstratiovani z fotografickych emulzi a -

" nizky stupefi bezpe¢nosti celého technolo-

gického procesu. = A o

Z vysokovroucich rozpoustédel se nejvice
pouZivd dibutylftalat, tri-o-kresylfosfat, cel-
losolveftaldt apod. K usnadnéni dispergace,
event. emiilgace barvotvornych sloZek se
priddvaji k emulgované smési dispergétory
jako je napf. ditolylmethandisulfonovéd ky-
selina, dinaftylmethandisulfonovd kyselina,
1-(4-sulfofenyl}-3-methyl-4-oktylpyrazolon-
-5- apod. ‘ o ‘

Obsahlym zkouménim nizko- i- vysoko-
vroucich rozpoust&del bylo nyni nalezeno,
%e pro tiéinmnou emulgaci barvotvornych slo-
%ek v Zelatinovych nebo fotografickych e-
mulzich je z nizkovroucich rozpoustédel
vhodny butylalkohol, isopropanol, terc.butyl-
alkohol a alifatické alkoholy Cs., s rovaym
i rozvétvenym Fet&zcem a jako vysokovrou-
ci rozpoustédla jsou vhodné slouleniny na,

bézi' alkylaryloxypolyethylenoxidu typu

]
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R
Rz"@o (CHyCH0 o R
R nebo
0 RIOCHCHEY  (CH,CHOR
' - ~(CHy 7 { QD | -

) + ' nebo -
 Q{CHCH,0lRR -

kde |
'R = H, alkyl C,,, aryl nebo aralkyl Cioa,

acyl, aminoalkyl;
Rl R? R3 = H, alkyl C,_,

.R1

nebo

‘.

HOyS OCHyCHy( OCHCHyRO

kde

alkyl = C;_,, nebo nattyl,
n=2a7100 a
x 2= 0 aZ 10

_RY, RZ RS = H, alkyl C,.,, alkylfenyl, kde

nebo

) e
R/gﬁ}o (CH,CH, 0 Jn CHyCH, 00

n = 2 az 100
X = 0 a% 10

Déle bylo nalezenoé, #e a&innost emulga-

".te se podstatnd zvysi pouZitim emulgétora
- na bazi sulfatovanych alkylaryloxypolyethy-
. len\_oxidu typu : g

OICHCHO J,CHyCH,07

R -
CH:C00X
CH—COOX
CH2CO0X
kdev ‘
X = H nebo (CHzCH:0),CH:CH2080sH

a |
n= ’2‘ai 100.
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Prednosti dispergace podle naSeho vyna-
lezu oproti stavajici tzv. ethylacetdtoveé tech-
nologii je celd fada: v diisledku velké roz-
poustsci mohutnosti v naem vyndlezu nha-
vrhovanych vysokovroucich rozpoustédel se
podstatné sniZi mnoZstvi pomocného nizko-
vrouciho rozpoustédla, coZ samo 0 sob& pied-
stavuje znatny ekonomicky. efekt, ale pfe-
devdim se tim vylou&i nutnost odstrafiova-
ni nizkovroucihd rozpoustddla, které zlsta-
v4 Géstetnd v emulzi a&éésteéné se odpafi
v- pritbghu suseni fotografického materiélu.

Déle se docili vysokého obsahu barvotvor-
né slozky (5 a% 10 g slozky na 100 g emul-
gatoru) a tim je umoZnén i vysoky obsah
sti¥ibra ve fotografické emulzi event. na plo-
Se fotomateridlu. - :

Zpiisob dispergace podle tohoto vyndlezu
umoZituje pouZiti nizkodifundujicich sloZek
a tak vyrobu fotomateridlu bez polevil o-
chrannych mezivrstev. : :

- Priklad 1

' 5 g 5-methyl-4,6-dichlor-2-(2,4-di-terc.-
péntylfenoxy-1-ethyl-acetamido)fenolu (azu-.
rovéd slozka V-44) byla rozpuiténa ve 3 ml
chloroformu, 2,5 g dibutylftaldtu a 2,5 g p-
-nonylfenoxyhexaethylenoxidu. Po pfidani
0,45 g 1-(4-sulfofenyl)-3-methyl4-oktylpyra-
zolonu-5 jako dispergédtoru (tzv. bezbarva
slo¥ka VK 3039/31), byl roztok rozmichan
se 100 ml 7% Zelatiny. Po 2minutovém mi-
chéni kavitanfm michadlem typu,stator-ro-
_ tor pfFi teplot& 55 °C byla proméfena disper-
zita emulze. Byla ziskdna emulze o polydis-

perzité v N-stupnici 3 a velikosti géstic 0,390 -

win.
Priklad 2

5 g 5-methyl-4,6-dichlor-2-(2,4-di-terc.-pen- :
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h tylf\en0xy-1—ethy1—acétamido]fenolu bylo roz- -

pusténo v 5 ml butylalkoholu, 2,5 g dibutyl-
ftaldtu a 2,5 g p-nonylfenoxyhexaethylan-

~ oxidu. Po pFidani 0,45 g 1-(4-sulfofenyl)-3-

-methyl-4-oktylpyrazolonu-5 jako dispergé-
toru byl roztok rozmichdn ve 100 ml 7%
vodného roztoku Zelatiny. Po 2minutovém
michéni kavitanim michadlem p¥i teploté
55°C byla ziskdna emulze o velikosti &astic
nad 0,8 um. :

PFiklad 3.

Emulze byla pFipravovana stejnym zpiliso-
bem jako v pFikladu 2, jen jako dispergétor-
byl pfidédn p-nonylfenoxypentathylenoxid-
ethylsulfoester v mnoZstvi 0,45 g. Byla ziska-
na emulze o polydisperzité 0,340 um.

P¥iklad 4

. Emulze byla pFipravovéna stejnym zpfiso-
bem jako v pFikladu 3, jen jako vysokovrou-
c¢i rozpoustédlo bylo pouZito samotného di-
butylftaldtu v mnoZstvi 5 g. Byla ziskéna e-
mulze a polydisperzité 2/475 ym.

P¥iklad 5

Emulze byla pFipravovana stejnym zpiliso- .
bem jako v prikladu 3, jen jako rozpousté-
dlo bylo pouZito p-nonylfenoxyhexaethylens-
oxidu v mno¥stvi’ 5 g. Byla ziskdna emulze
o polydisperzité 0/275 um.

Priklad 6

Emulze byla p¥pravovana stejnym zpiso-
bem jako v piikladu 3, pouze dispergéator
byl pouZit v mnoZstvi 0,3 g misto 0,45 g.
Byla ziskdna emulze o polydisperzit® 3/440
. .

" PREDMET VYNALKZLU

Zplisob emulgace barvotvornycn disperz- '

nich sloZek pro svétlocitlivy, halogenstiibr-
ny barevny i Eernobily materiél vyzna&eny
tim, e pomd&r nizkovrouciho rozpoustédla
a vysokovrouciho rozpoustédla k barvotvor-
né slozce je 0,1 aZz 2:0,5 aZ 2:1, pritemiZ
jako nizkovrouci rozpoustédlo miZe byt po-

uzit butylalkoho], chloroform, tercialni bu-
tylalkohol, isopropanol nebo alkohol Cs_7
alifatické Fady s Fet¥zcem rovnéZ probiha-
jicim nebo rozvétvenym a jako vysokovrou-

“ ¢i rozpoustddlo je pouZit alkylaryloxypoly-

ethylenoxid typu , o

~
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R1

o |
A O(CHyCHyO Jg R

nebo )
O(C CH O)n_R: K

CHg )y

rebo

Q(CHyCH,0 yR

n=2a7100a
x = 0 aZ 10

= H, alkyl C,_,, aryl nebo aralkyl Cios

acyl, ammoalkyl

Ri, R?, R3 = H, alkyl C,_q,

B!

‘nebo

HO3

nebo
CHz—COOX
CHz2—COOX

 CHz—COOX

SOCH CH?_(OCH CH o
@'(CH‘Q}X ‘-@
1

NPT e | |

" za soudasného pouZiti dlspergatoru sulfono-

- vaného alkylaryloxypolyethylenoomdovane
ho derivatu typu

R , ’
R%@O ( CHZC HZO )ncHzc_ 3/7

2

OICH,CHO ),,_CHQ_CHZOSO H

X = H nebo (CH2CHz20), CH2CH20S03H,

Rl, R?, RS = H, alkyl C,_,, alkylfenyl, 'kde
alkyl = Cy_g, nebo naftyl,

n=2aZz100a

x = 0 aZ 10.
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