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Zpiisob piipravy ¢erveného monoazopigmentu

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpisobu piipravy erveného monoazopigmentu s fizenou velikosti primarnich
Castic, od které se pak odvozuji fizené koloristické vlastnosti pfi pigmentaci tiskovych barev,
natérovych hmot a dalsich aplikaci.

Dosavadni stav techniky

Je obecné zndmo, Ze u organickych pigmentt jejich barevnost, vydatnost, brilance, stejné jako
transparence €i kryvost natéri jimi vytvofenych zalezi na struktuie a velikosti &astic pigmentu.
Konkrétn€ u Eervenych pigmenti vedou p¥ili§ malé &astice (pod cca 100 nm) k siln& vydatnému,
Zlutavému a brilantnimu odstinu vybarveni, které je viak malo kryvé. Takovy pigment je vhodny
pouze pro pouZiti v nékterych tiskovych barvach & metalickych lacich. Naopak piili§ velké &as-
tice (nad 600 nm) davaji malo kryvé a mélo vydatné vybarveni, které méa zpravidla modravy
a kalny nadech, navic je povrch natéri matny az drsny. Smési &4stic velmi malych az velmi
velikych pak tvofi polydisperzni pigment, ktery dava vybarveni znainé kalné. Pro pouZiti ve
veétSin€ tiskovych barev a natérovych hmot vyhovuji pigmenty o rovnom&mé velikosti &sti
200 az 400 nm, které poskytuji vybarveni dostate&ng brilantni i kryvé.

UZ pii pfipravé pigmentu je vhodné volit zpisob vyroby takovy, ktery p¥ipravi produkt o vhodné
velikosti a struktufe Eastic pfizplisobené pozadavkim zékaznika na vydatnost, kryvost a brilanci
v aplikaci, pro kterou jej hodla pouZit.

Cerven}’/ monoazopigment (C.I. Pigment Red 4) se nejcastéji pfipravuje azokopulaci diazoto-
vaného 2—chlor—4-nitroanilinu s 2-naftolem v alkalickém, neutralnim &i slab& kyselém prostiedsi.
Aby kopulace hladgeji probihala, voli se n&kdy méné obvyklé ptimé metody (,,pendulum®, konti-
nualni s recyklem, v organickych rozpoustédlech), dast&ji se vSak pridavaji povrchové aktivni
latky. B&hem téméf sta let vyroby pigmentu bylo navrzeno mnoho dispergéatord, p¥i JejichZ pouzi-
ti viak zpravidla vznikajf p¥ili§ jemné &astice pigmentu, které snadno aglomeruji. Vzniklé aglo-
meréty jsou nesnadno dispergovatelné, pigment tedy byva kalny, malo vydatny a transparentni.
Pfidavek n&kterych dfive navrzenych dispergatorii at’ uz kationaktivnich (jak jsou soli vySemo-
lekularnich amind, pfipadn€ kvarternizovanych), & neionogennich (jako jsou alkyl ¢&i aryl-
polyglykolétery) ¢i anionaktivnich (napf. alkylarylsulfonany &i sulfatované mastné alkoholy) sice
zabréni do jisté miry tvorb& aglomeratd, pfipadné se zlepsi jejich dispergovatelnost pti aplikaci,
¢imz vznikne pigment vydatny v brilantngjsi, ale malo kryvy, nebot’ jeho primarni &4stice jsou
stale pfili$ jemné. Pfiprava Serveného monoazopigmentu je mozné i kopulaci 2—chlor—4—nitro-
anilinu s 2-naftolem v siln¢ kyselém prostfedi. Tim vznikaji pom&mné veliké primarni Castice
(dobfe vyvinuté jehlice), které tvofi pigment zna¢ng kryty, ale pfili§ mélo vydatny s modravéjsim
a kalngj§im nadechem. Tomu nezabréani ani pouZiti b&Znych dispergatord shora uvedenych.
Z uvedeného je ziejmé, Ze struktura, velikost &astic a tim i koloristické vlastnosti pigmentii
jednotlivych znadek od riiznych vyrobcti se dosti lisi, a tim se lisi i jejich pouzitelnost pro rizné
aplikace. Dosud zndmé zpiisoby vyroby &erveného monoazopigmentu neumoziiuji fizenou volbu
velikosti a struktury &astic.
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Podstata vynalezu

Uvedené nevyhody odstratiuje zplisob pfipravy erveného monoazopigmentu vzorce 1

Cl1 OH
__ 7N
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(I)

s fizenou velikosti krystali kopulaci diazotovaného 2~chlor—4-nitroanilinu s 2-naftolem podle
tohoto vynélezu, jehoZ podstata spo¢iva v tom, Ze se do kopula¢ni slozky pied syntézou nebo
béhem ni ptida dispergator na bazi alkylétersulfatu v mnoZstvi 0,1 aZz 5,0 hm. % vztaZeno na
hmotnost pfipraveného pigmentu. Pfidavek rizného mnoZstvi tohoto selektivniho aditiva v uve-
deném rozmezi v Siroké mife ovliviiuje velikost krystald, a tim i koloristické vlastnosti pigmentu.
Ve fazi syntézy napoméha tvorb&é vhodné velikych krystalii vhodného tvaru, ve fazi aplikace ve
vodném laku pusobi jako elektrostaticky stabilizujici ¢inidlo na pigmentovou plochu, brini
nabijenim pigmentovych &4sti stejného znaménka jejich flokulaci ve vodném lakovém systému,
pusobi jako kotvy pro bazické polymerni dispergétory a tim snizuje viskozitu vysoce pigmento-
vanych laki. Vhodnym davkovanim alkylétersulfati do kopulace vznika pigment, ktery zcela
vyhovuje poZadavkim na nadhradu toxickych anorganickych pigmenti v tiskovych barvach.

Priklady provedeni

Priklad 1
Diazoroztok:

13,8 g 2—chlor—4-nitroanilinu 100% (0,08 mol) se micha pfes noc s 80 ml 5SM HCI (0,4 mol)
a 30 ml vody. Druhy den se piidé led ke sniZeni teploty na 0 az 3 °C. Diazotuje se rychlym pfida-
nim (b&hem 2 minut) 33 ml odmérného roztoku NaNO, (¢(NaNO,)=2,5 mol/l, tj. 0,0825 mol).
Reakéni smés se micha 1 hodinu pfi stale pozitivni reakci na kongo i Kl-8krobové papirky.
Pak se objem diazoroztoku upravi na 280 ml pfidavkem ledu a vody, vnese se 0,3 g aktivniho
uhli a po dal§ich 20 minutach michani se piefiltruje. Mirny ptebytek dusitanu vzniklém v ¢irém
diazoroztoku se odstrani aZ té€sné pied kopulaci mirnych pfidavkem kyseliny amidosulfonové.

Kopulaéni komponenta:

11,5 g 2-naftolu (0,05 mol) se rozpusti ve 200 ml vody pfidavkem 9 ml 10M NaOH pii 25 °C.
K &irému roztoku se pfida 0,2 g kiemeliny, 20 minut se micha a pak pfekleruje. Pfeklerovany
roztok je vysraZen ptidavkem 19 ml SM HCI aZz do slab& kyselé reakce na kongo—papirkach.
Objem se upravi na 500 ml a teplota na 43 °C. Do vzniklé suspenze se pfida 0,4 g dispergatoru na
bazi alkylétersulfatu.
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Kopulace:

Diazoroztok se pfidava pod povrch suspenze pasivni komponenty b&hem 3,5 hodiny. Kopulagni
teplota se udrzuje na 43 °C. Po kopulaci se pigment odfiltruje a promyje vodou, pak se susi pfi
50 az 55 °C, vytézek je 25,1 g.

Pigment je vhodny pro pouZiti v rozpoustédlovych natérovych hmotach na vzduchu schnoucich,
je vSak zejména vhodny pro vodné tiskové barvy pro potisk obalil z Eerstvé i regenerované celu-
16zy, vyhovujicich i pro baleni potravin. Pro agely této prihlasky byl pouzit jako standard pro
hodnocenti dal¥ich vzork C.I.Pigment Red 4 z nasledujicich ptikladd, pfipravenych jinym zpiso-
bem (vydatnost vzorku z prvého piikladu je poloZena jako zéklad = 100 %, odchylka odstinu
a brilance = 0, odchylka kryvosti = 0).

Priklad 2

Nasada i provedent stejné jako v ptikladé 1 s jedinou vyjimkou — pied kopulaci nebyl pfidan Zad-
ny dispergéator. Vznikly ptili§ velké krystaly — pigment je kryvy, ale modravéjsi, kaln€jsi a malo
vydatny.

Priklad 3

Nasada i provedeni stejné jako v ptikladé &. 1 s jedinou vyjimkou — pted kopulaci do suspenze
piesrazeného 2-naftolu pfidano 0,8 g dispergatoru na bazi alkylétersulfatu. Vznikly pfilis malé
krystaly — pigment je vydatny, Zlutavy, brilantni, ale malo kryvy. Mohl by byt vhodny pro jiny
acel.

Piiklad 4

Nasada i provedeni stejné jako u piikladu s jedinou vyjimkou — 0,4 g dispergatoru na bazi alkyl-
étersulfatu se pFida jiz pred sraZenim roztoku 2-naftolu kyselinou chlorovodikovou. Vznikaji
krystaly pigmentu vhodné velikosti s vhodnymi koloristickymi vlastnostmi pro dany cel.
Ptiklad 5

Nasada i provedeni stejné jako v piikladé 1 s jedinou vyjimkou — 0,4 g dispergitoru na bazi
alkylétersulfatu piidano aZ po provedené kopulaci, tedy aZ pred filtraci. Vznikl pigment s vhod-
nou kryvosti, ale mén& vydatny, modravéjsi a kalnéjsi.

Dali priklady opét slouzi jako porovnévaci — pfi pouZiti jinych typi dispergatordi nevznika pig-
ment vhodnych vlastnosti pro Zadny dosud znamy Ggel, produkty jsou malo kryvé, malo vydat-
né.

Ptiklad 6

Nasada i provedeni stejné jako v pfiklad 1 s jedinou vyjimkou — pted kopulaci do vysraZené sus-
penze 2-naftolu pfidno 0,4 g dispergatoru na bazi vySemolekularniho alifatického aminu.
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Priklad 7

Nasada i provedeni stejné jako v pfiklad® 1 s jedinou vyjimkou — pied kopulaci do vysraZzené
suspenze 2-naftolu pfidano 0,4 g dispergatoru na bazi dietanolamidu kokosové kyseliny.

Ptiklad 8

Nasada i provedent stejné jako v ptiklad 1 s jedinou vyjimkou — pfed kopulaci do vysraZen€ sus-
penze 2-naftolu ptidéno 0,4 g dispergatoru na bazi sulfojantaranu sodného.

Ptiklad 9

Nasada i provedent stejné jako v pfikladg 1 s jedinou vyjimkou — pfed kopulaci do vysraZzené sus-
penze 2-naftolu p¥idano 0,4 g dispergétoru na bézi sulfatovaného ricinového oleje.

Piiklad 10

Nésada i provedeni stejné jako v piikladé 1 s jedinou vyjimkou — pied kopulaci do vysrazené
suspenze 2—naftolu pfidano 0,4 g dispergatoru na bazi kvarternizovaného alifatického aminu.

Piiklad 11
Nasada i provedent stejné jako v piikladé 1 s jedinou vyjimkou — pfed kopulaci do vysraZené sus-

penze 2-naftolu p¥idano 0,4 g dispergitoru na bazi polykondenzatu nonylfenolu s etylenoxidem.

Tabulka koloristickych vlastnosti pigmenti pfipravenych ve shora uvedenych piikladech:

P¥.| Vydatnost | Odstinova odchylka Odchylka v brilanci Odchylka v kryvosti
&. | % standardu

1 100 0 0 0

2 84,3 —1,52 modiejsi —0,8 kalné&jsi +1,55 kryvejsi

3 120,2 +1,22 zlutsi +1,31 jasné;si —1,30 méné kryvy
4 99,3 +0,35 nepatrné zlutdi | 0,26 nepatrng kalngjsi | —0,32 témér stejn€ kryvy
5 84,8 —0,69 modiejsi —1,38 kalngjsi —0,02 stejné kryvy
6 64,1 —2,63 modiejsi —2,64 kaln&jsi —1,15 méné kryvy
7 57,4 -1,63 modfejsi — 3,50 kalnéjsi —1,73 méné kryvy
8 79,6 —1,13 modiejsi —1,77 kalnégjsi -1,85 méné kryvy
9 74,8 —1,21-modre;jsi —2,02 kaln&jsi —1,24 méné kryvy
10 53,1 —2,63 modiejsi -3,74 kalnéjsi —1,03 méné kryvy
11 58,7 -2,26 modiejsi —3,05 kalngjsi —1,81 méné kryvy
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob piipravy erveného monoazopigmentu vzorce [

C1 OH
' D
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(I)

s Fizenou velikosti krystalii kopulaci diazotovaného 2—chlor—4-nitroanilinu s 2-naftolem, vy z-
nadujici se tim, Ze se do kopulaéni slozky pfed syntézou nebo be&hem ni pfida disper-
gator na bazi alkylétersulfatu v mnozstvi 0,1 aZ 5,0 % hmotn., vztaZeno na hmotnost pigmentu.
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Piiklady snimkii &dstic pigmentii poFizenych transmisnim elektronovym mikroskopem :

Pigment
z ptikladu €. 1.

Pigment
z ptikladu €. 2.

Pigment
z prikladu €. 3.

Viechny snimky potizeny ve stejném zvét3eni
( 1 cm na snimku je cca 200 nm ve skutecnosti).

Konec dokumentu
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