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Zpisob pFipravy azolakd obecného
vzorce I

$0;3 — M — 00C
HO

HaC N=N @

M znemend barium, vépnik, stroncium,
hot&{k a mangsn, popfipsdé jiné prvky
anorgenické ¥ady nebo jejich smé&si, vy~
znadeny tim, %e se dimzoniovd sloulenina
odvozend od 4-sminotoluen-3-sulfokyseliny
kopuluje pri teplot® 0 a% 25 °C s 2-hydro-
xy=-3-naftoovou kyselinou a vznikld krys-
talové modifikace dinatriové soli azobar-
viva se pfi 0 a¥ 20 °C pFimo zpracuje po-
moci snorganickych soli, pop¥ipadé se
dimzotace aktivni komponenty provede
v ptitomnosti lakovac{ho &inidla nebo se
lakovaci &inidlo p¥idd a% po diazotaci.
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Vynélez se tyké nového zpisobu pFipravy azolakd na zdklad® 2-hydroxy~3-naftoové kyse-
liny, p¥i kterém se vyuZivd vzniku vhodné krystalové modifikace zékladniho azobarviva.

Bylo nealezeno, Ze lze jednoduchym a technologicky nendro¥nym zpisobem zfskat velmi
hodnotné pigmentové laky obecného vzorce I,

HaC N=N @ ] w

ve kterém

M znsmend prvek lakovaciho prost¥edku jako Ca, Be, Mg, Sr, Cd, Mn a Ni, popf{padd
dvojici nebo trojici t¥chto prvkd v libovolném zastoupeni jako Ca-Ba, Ca-Sr, Ca-Cd, Ca-Mg,
Ca-Ba-Mg apod.

Podle vyndlezu se postupuje tak, Ze se diazotovand 4~-aminotoluen-3~-sulfokyselina ko~
puluje v alkalickém prost¥edi udrZoveném semodinnd v rozmezi pH 7,5 a% 9,5, priZem%f jako
reguldtory pH slouZf b&#in& uiivené alkdlie jako hydroxidy nebo alkelické uhliéitany nebo
té% amoniak, kopulace se provede pri teplotd 0 a% 30 ©C, vyhodn& pri 0 a% 10 oC, co% jsou
podminky pro vznik krystalové alfa-modifikace z24kladniho azobarviva, b&Znd dinatriové soli
1-(4-mety1-2-sulfobenzenazo)-2-naftol-3-karboxykyseliny, kterd se ddle p¥i teplotd 0 a¥
30 °C, vyhodn& pri 10 a% 20 OC zpracuje, prifem? zpracovdni se provdd{ &inidly schopnymi

prevédd#t zdkladni azobarvivo na nerozpustné soli zvané laky, které se z reakiniho prostfe- -

di odd&lf filtraci, prilem? izolaci lze provéd&t pri teplot& mistnosti nebo po vyhfdti ko-
pulaini sm&si na 80 a¥ 100 °C, ziskeny pigmentovy lak se déle v pasté zpracuje, napifklad
misenim s rlznymi dispergdtory a povrchov¥ aktivnimi ldtkemi, nebo se po vysudeni mecha-
nicky upravi.

Z ldtek vhodnych pro prevdddni zékladniho szobarviva na pigmentovy lak piichdzeji
v Uvahu zejména ve vod¥ rozpustné soli prvkd alkelickych zemin jako chloridy, dusi&nany
nebo i octany vépniku, hof&iku, baria, stroncia, dédle soli kadmia, manganu a niklu, pop¥i-
padd se soli rdznych prvkd pouZiji v libovolnych sm&sich, prilem? lakovaci Zinidlo se po-
uZije ve stechiometrickém pomdru nebo v prebytku a% 50 % mol.

Pripravu pigmentovych lakd podle tohoto vyndlezu lze modifikovat napfiklad tim, Ze
se létky pro prevédé®ni zdkladniho azobarviva na lak aplikuji b¥hem diazotace, co¥ v ndkte-
rych pripadech vede ke vzniku barviva vyhodngch fyzikdlnich vlastnosti. Obdobnd se zlepZent
uZitnych vlastnost{ docfli tIm, %e se kopulace a lakovéni provedou v piitomnosti pryskyrid-
nych mydel pouZitych v mno%stvi 5 a%z 20 % hmot., vztaZeno na hmotnost kone&ného berviva.

Z pryskyriénych mydel a povrchovd aktivnich ldtek pfichdzej{ v dvehu sodné &i drasel-
né soli kyseliny abietovéd, dd4le kondenzadni produkty etylénoxidu s vy33fmi alkoholy nebo
alkylfenoly nebo s mastnymi kyselinami a jejich amidy, kondenza&ni produkty }inedérn& para-
finickych uhlovodikd s jednoduchymi mestnymi kyselinami, napffklad s halogenderivdty kyse~
liny octové a propionové, déle sulfonované mastné alkcholy typu oleje pro tureckou &erven,
alkylnaftalensulfondéty, kondenza¥ni produkty mastnych kyselin, resp. jejich chloridd s tau~
rinem a metylsurinem a sulfonované alkylamidy. Prisada povrchové aktivnich ldtek je omezend
a F1{di se jejich u¥innosti a vlivem na vlastnosti kone&ného barviva. Lze je pouzit indivi-
dudlng nebo i ve sm¥si v mnoZstvi 0,1 a% 5 % hmot., vztaZeno na hmotnost aktivni kompo-
nenty.,
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Z pridavnfch ldtek pri pripravé pigmentovych lakd obecného vzorce I prichdzejil téz
v Uvahu siran barnaty a uhlilitan vépenaty, které lze aplikovat p¥i kopulaci nebo dodated-
né v mnoistvi 5 a% 10 % hmot., vztaZeno na hmotnost koned3ného barviva.

Zplsobem podle vyndlezu pripravené pigmentové leky lze uplatnit ve specidlnich obo-
rech primyslové aplikace, predevdim v tisku, kde se vyZaduje dobrd dispergovatelnost, vy-
datnost a &isty odstin. Tak napiikled védpenaty lak Zerveného azopigmentu, ziskany podle
ddle uvedeného prikladu provedeni, se vyznaluje mimoF4dn& dobrym zrnem, &istotou a nizkou
bronzovatelnosti vyberveni na papirovém substrdtu. Témito vlastnostmi pfed¥f obdobné pig-
menty pripravené technicky mnohem néro¥ndjifmi zpisoby znémymi z barvérské literatury.

Pripravu pigmentovych laki vzorce I podle vyndlezu osv&tluj{ déle uvedend priklady
provedeni. Pokud neni uvedeno jinak, zna&f dily hmotnostni dily.

Priklad 1

20,92 dflu sodné s0li 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny se rozpusti ve 450 dflech objemo-
vych vody, roztok se okysel{ 100 dfly objemovymi kyseliny chlorovodikové ¢ (HC1l) = 2,5
mol/1l a vznikld suspenze se p¥i 0 OC diazotuje pridavkem 40 dfld objemovych dusitanu sod-
ného ¢ (NaNOp) = 2,5 mol/l. Konec diazotace se kontroluje pomoci jodkaliZkrobového indikd-
toru, pfipadny v&t31 nadbytek kyseliny dusité se zru3f{ piidavkem 10% roztoku kyseliny sul-
faminové a ziskand diazosloulenina se dédle zpracuje. 18,82 dflu 2-hydroxy-3-naftoové kyse-
iiny se rozmichd ve 250 dilech objemovych vody, pridd se ekvivalent hydroxidu sodného,
zahfeje se na 50 aZ 55 °C do rozpuéténf a podle potreby se provede kleradni filtirace s pifi-~
sadou 0,1 dilu aktivniho uhli. Vysledny roztok sodné soli pasivni slo¥ky mé& vykazovat sla-
bou, asle zfeteln¥ alkalickou reakci na indikdtor brilentn{ ¥luti. V pripadd kleradni filt-
race se vzniklé ztrdty stanovi analyticky a podle vysledku aenelyzy se nesazené mnoZstvi
pasivni komponenty upravi. Lze té% primo poufit zdsobni roztok sodné soli o znémém obsahu
2-hydroxy-3-naftoové kyseliny.

Do vychlazeného roztoku sodné soli pasivni sloiky se za michéni pripusti v¥Ze uvedenym
zplsobem pripravend suspenze diazosloudeniny, prilem% pH kopulaini reakce se sutomaticky
udriuje v rozmezi hodnot 8,5 a% 9,0 sou¥asnym pfipu¥ténim 60 df14 objemovych hydroxidu
sodného ¢ (NaOH) = 2,5 mol/l. Kone¥né kopula¥ni sm&s se ochladi na 0 0C, pridd se vodny
roztok chloridu vdpenatého, ¥im% se barvivo prevede na védpenaty lak, ktery se izoluje a po
promyti vodou vysudi pfi 60 a% 65 9C. Ziskd se 45 dild Zervendho vdpenatého laku vzorce

$03—Ca — 00C

HO
HyC N=N @

Riznymi obménemi podminek p¥i lakovéni, nepfiklad pouZitim jinych lakovacich &inidel,
popripad¥ jejich smési, poufitfm pryskyfidnych mydel, napfiklad sodné &i draselné soli
kyseliny abietové, déle prisadou povrchové aktivnich ldtek a zm¥nou teploty pii lakovdni
lze p¥ipravit nuanc{ a fyzikdlnimi vlastnostmi odli¥né laky zdkladniho odstinu.
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Pr{iklad 2

Vodn} roztok sodné soli, ziskany rozpudtinim 18,72 d{lu 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny
piidavken ekvivelentu hydroxidu sodného s pFfipadnou kleradni filtraci, nebo se k rozpudté-
ni pou¥ije primo sodnd sil, se smisi s roztokem lakovacfho ¥inidla, napfiklad s roztokem
chloridu vépenatého, smds se okysell 2,5 ekvivalentu kyseliny, napfikled 100 dily objemo-
vymi kyseliny chlorovodikové ¢ (HC1) = 2,5 mol/l a vznikld suspenze aktivni komponenty se
v p¥itomnosti lakovactho ¥inidla pfi 0 a? 5 OC diazotuje jako v piikledu. Ddle se podle
p¥ikladu t kopuluje s roztokem sodné soli 2-hydroxy-3-naftoové kyseliny, obsehujicim 60
4118 objemovych 10% kelafunového mydla sodného. Teplota bZhem kopulace a tvorby laku se
udriuje v rozmezi 10 a% 20 °C a po skon&ené kopulaci se suspenze laku filtruje. Vodou pro-
myty kolé® se déle v pastd zpracuje prfidavkem dispergétord a povrchové aktivnich létek
nebo se pii 60 a%f 65 °C vysudf a mechanicky upravi na &erveny préfek.

Obdobny pigment %lutifho odstinu se ziské, JestliZe se chlorid vépenaty nahradi{ soli
barnatou nebo strontnatou, napfiklad chloridem, dusilnanem & octanem barnatym &i stronina-

tym.

Pr¥1iklad 3

Priprava lakovych pigmentl podle prikladu 1 nebo 2 se modifikuje tim, Ze se pouZije
smés chloridu, dusiZnanu nebo i octanu vépenatého, barnatého a strontnatého v libovolném
poméru.

Pr{i{klad 4

Priprava lakovych pigmentd podle pfikladu 2 se modifikuje tim, Ze se lakovaci &inidla
aplikuji a% po diazotaci s pri kopulaci se mimo kelafunové mydlo pou¥iji povrchové aktivni
14tky v mnozstvi 0,1 a% 5 % na hmotu aktivni komponenty, zejména oxetylované mastné alko-
holy a kyseliny ¥i jejich amidy, sulfonované mastné alkoholy, kondenzalni produkty mastnych
kyselin, resp. jejich chloridl s taurinem a metyltaurinem a ddle v3echny povrchovd® aktivni
sloudeniny a dispergétory uvedené v popisné ¥dsti tohoto vyndlezu. Pfipravené laky se vy-
znaduji mékkym zrnem a dobrou barvici mohutnosti. Velmi snadno se mechanicky upravuji.

P¥riklad 5

Priprava podle vyse uvedenych provedeni modifikovand tim, Ze se ve fézi diazotace
nebo kopulace p¥idé siran barnaty, ktery lze Zerstvé pripravit i tim, Ze se pii diazotaci
nebo kopulaci pridajf ve stechiometrickém pomdru a v potfebném mnoZstvi roztoky siranu
sodného a chloridu barnatého a lskovéni se provede v piitomnosti tohoto substrétu, ktery
spole¥nd s uhli¥itenem vépenatym mdZe slouZit i jako plnidlo, jestliZe se ob& létky apli-
kuji v konedné fdzi vyroby pigmentu.



5 221701

PREDMET VYINLKLEZU

1. Zplsob pPipravy azolakd obecného vzorce I,

$0;— M — 00C
HO

(I)
HaC N=N -

ve kterém

M znamend prvek lakovaciho &inidla jeko Ca, Ba, Sr, Cd, Mg, Mn a Ni, popfipadé dvoji-
ci nebo trojici t&chto prvkd v libovolném zastoupeni jako Ca-Ba, Ca-Sr, Ca-Cd, Ca-Mg,
Ca~Mn, Ca-Ba~Mg vyznaleny tim, Ze se diazotovand 4-sminotoluen-3-sulfokyselina kopuluje
ve vodném prostfedi pfi teplotd 0 a% 30 °C & pfi pH 7,5 a% 9,5 s 2-naftol-3-karboxykyse~
linou, popfipad& se kopulace provede za pridavku 5 aZ 20 d{1% hmot. pryskyPi¥ného mydla
na bézi kyseliny abietové nebo v pPitomnosti povrchovd aktivnich ldtek jako aduktd etylén-
oxidu s alifatickymi kerboxylovymi kyselinami ze souboru zahrnujiciho kyselinu palmitovou
a stearovou nebo s nonylfenolem a na vzniklou suspenzi cobsshujici krystalicky vyloudenou
alfa~modifikaci zdkladniho azobarviva, zpravidla dinatriovou &3l 1-(4-~metyl-2~sulfobenzen~
azo0)~2-naftol-3~karboxykyseliny, se p¥i teplot& 0 aZ 30 °C plsobi rozpustnymi solemi jako
chloridy, dusiénany nebo octany vyde uvedenych prvkd, pouZitych semostatn® neboc v libovol-
né smési v mnoZstvi 1 a% 1,5 ekvivalentu, vztaZenc na zdékladni azobarvivo, pPfidemi tyto
soli a povrchov& aktivni létky lze aplikovat jiZ b&hem diazotace, vznikly pigmentovy lak
se z reak®niho prostifed{ odd&l{ filtraci pi teplotd mistnosti nebo po vyhfdti suspenze
na 80 az 100 °C a v past® nebo v prédku se finalizuje.

2. Zpasob pripravy podle bodu !, vyznaleny tim, Ze se k pasivni sloZce piipou¥ti sou-
tasné suspenze diszotované 4-aminotoluen~3~sulfokyseliny a pufrovacich ldtek, vyhodnd roz-
tok hydroxidu sodného, a pH kopuladnfho prostredi se reguluje automaticky.

3. Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, Ze se ve fédzi kopulace nebo a% ke konci piipra-
vy pigmentového laku aplikuji uhliéiten vdpenaty & siran barnaty v mnoZstvi 5 aZ 10 % na
hmotnost vysledného barviva, pififemZ siran barnaty se pouZije jako takovy nebo se ziskd
pfl kopulaci reakeci siranu sodného a chloridu barnatého ve stechiometrickém poméru.
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