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(54) Zpusob vyroby fotografickych emulsi

Reakén{ slofky ve formé& roztokl jsou
nast¥ikovdny do dvou hlavnfch recirkula&nich
prouddi privddénych z reakéni tepelné stabili-
zované nidoby, p¥ifemZ tyto hlavni recirku-
laéni proudy s obsahem reak&nich sloZiek jsou
odd&len& pomoci 2 a% 40 trysek vst¥ikoviny
zpét do reak&nfho prostoru tepelnd stabili-
zované reak&éni nddoby rychlost{ 0,5 aZ
20 m.s”1. Reak&ni prostor nemusi byt v reakéni
néddob& omezen pevnou p¥epdZfkou, miZe vSak byt
z &4sti omezen pevnym dnem trysek, p¥ipadné
aifuzoren usmérnujicim proudéni v prostoru
tryskové hlavy, pripadné pléstém ve tvaru
difuzoru s otvory a otevienou spodni &asti.
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Vynélez se tyka zpisobu p¥ipravy fotografickych emulzf s relativn& monodisperznf distri-.
buc{ krystald z hlediska velikosti, s moZnostf ¥fzen{ velikosti zrn kontrolou b&fnych para-
metri. K p¥ipravé lze vyuZit obvyklé sréZfec{ duplikdtory pouze s upravenymi p¥ivody reak&nich

komponent.

V souasné dob& je zndma fada zplisobl p¥ipravy fotografickych emulzi. Starif{ zpisoby
spoéivajl pfedeviim v &asové pfesnd urdeném p¥itoku roztoku AgNO, do roztoku halogenidd alka-
lickych kovl anebo do roztokl halogenidl amonia v roztoku Zelatiny, p¥ipadn& alkalizované
Cpavkem a podobn&. P¥{prava se provadd{ v temperovanych sr&fecfch duplikitorech a lze ji ozna-
&it jako tzv. "single jet" -~ jednoduchy proud. Rovné%Z tak je moZno pouZit soufasny nap¥iklad
ekvimolérni p¥itok roztoku AgNO, a roztokl halogenidd alkalickych kovd nebo halogenidd amonia
samospddem pf¥es clony do srdZecfho duplikdtoru, ve kterém je roztok Zelatiny. Tento zpisob
lze nazvat "double jet" - dvojity proud.

N&které novéjsi systémy sleduji p¥edevZim dokonalé a rychlé promiseni reakdnich sloZek

s cilem dosaZeni rovnom&rného nédrustu krystall. Zde je moZno uvést pouZiti kulilkovych dispex- ..

gdtord (USP 3 415 6€50), nebo ddle konstrukci malych sréZecich komor s velmi intenzivnfm mich&-~
nim (USP 4 147 551) s néstfikem t¥ech proudd (roztok ¥elatiny, roztok halogenidd a roztok
AgNOB) s objemem komory do 1 litru, ddle pak prito&né komory s michacimi kulidkami (usp

4 309 501) do objemu 1 litr s vysoce intenzivnim a rychlym listovym michédnim v této sm&Sovaci
komo¥e pro smichdni reak&nich slo¥ek v ¥elatinovém roztoku. Dile pak to jsou sréfeci komory

s polopropustnymi sté&nami, propoust&jicimi pouze roztok KNO, a zachycujic{ zrna halogenidu
st¥{brného (USP 4 336 328}.

VyZe uvedené starii systémy (single jet) vykazujf celou ¥adu nedostatkd, jako nap¥fklad
prom&nlivéd a prudce klesajicf koncentrace Br a J , ddle pak nelze udr¥fet konstantni koncen-
traci Ag+, neni mo¥né okamZité a dokonalé promiché&ni sréZecfch komponent b&¥nymi michadly
ve velkych duplikdtorech (do 1 000 kg). Moderni systémy slitfi (double jet) za pouZitl srdZe- -
cich komor, dispergdtorlt a podobn& nevedou k b&Znému vyuZiti velkych srédfecich duplikétord
(do 1 000 kg). To pak obvykle znamend ndro&nou p¥estavbu celého vyrobnfho za¥fzeni.

P¥edm&tem tohoto vyndlezu je zpisob vyroby fotografickfch emulzi{ na bdzi halogenidl
st¥{bra vyznadeny tim, Ze reak&ni slofky ve form& roztokd jsou nast¥ikovdny do dvou hlavnich
recirkulaénich proudl p¥ivadé&nych z reakini tepelné stabilizované nédoby, pfilemZ tyto hlavni
recirkula&n{ proudy s obsahem reak&nich slofek jsou odd&len& pomoci 2-40 trysek vétiikovény
zp&t do reak®ni zdny tepeln& stabilizované reakénf nddoby vystupni rychlostf 0,5 a% 20 m.s"1
Reakénf zdéna neni v reakdnf{ nddob& omezena pevnou ptepdZikou, miZe v3ak byt z Sdsti omezena
pevnym dnem trysek a/nebo difuzorem usmérfiujicim proudénf v prostoru tryskové hlavy a/nebo
plastdm ve tvaru difuzoru s otvory a otevfenou spodni &4stf.

Celé zafizenf podle ebr. 1 se skl&d4 z hlavniho nasazovaciho duplikétoru 1 ufite&ného
objemu p¥ibliZn& 1 000 kg emulze s michadlem 2, t¥ech z&sobnich duplikétord 21, 34 a 26,
dvou hlavnfch proudd v trubkovém vedeni 8 a 14 s vytokovymi tryskovymi néstavci 13 a 20 do
reak&nfho prostoru RP, Déle se za¥fzeni sklddd z boénich vedeni 23, 28 a 18, ddle z vedlejiich
vedenf 37 a 42, déle z ventilli, &erpadel, rotametrl a sm&Sovach 11 a 19 a m&fife pBr nebo
pAg 12 s &idlem 40. V nasazovacim duplikdtoru 1 je p¥ipraven Zelatinovy roztok 4 s pifpadnym
pEidavkem NH,OH nebo NH,NOj, michany michadlem 2. Po otev¥eni ventilu 5 se spusti ferpadla
9 a 15, kde v rozdé&lovali R se vystupnf proud 6 rozd€luje do dvou hlavnich proudd 8 a 14
a nastavi se pofadované pritoky téchto hlavnich proudl, kontrolované na rotametrech 10 a
17. Hlavni proud 8 jde ddle pfes sm&Sova® 11, do kterého je nastfikovéno z bo&niho vedeni
23 pomoci d4vkovaciho ¥erpadla 43 pfes otevieny ventil 24 a kontrolni rotametr 25 poZadované
mnoZstvi zésobniho roztoku AgNO, 22. Do bo&¢niho proudu 23 lze vedlej¥im vedenim 37 p¥es ventil
38 privédet destilovanou vodu 39 pro p¥{padné dodatetné nafed®nf{ na pofadovanou koncentraci
AgN03‘ Ve smé&¥ovadi 11 dochdzi a musi dochdzet k dobrému a stejnomérnému promichdni hlavniho
proudu 8 s bolnim proudem 23, tedy roztokem AgN03, odkud takto promfchany hlavni proud s roz-
token AgNO; se p¥ivad{ vytokovym tryskovym ndstavcem 13 do reak&niho prostoru RP. Druhy hlavni
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proud 14 je Zerpadlem 15 hnan pfes rotametr 17 do sm&3ovae 19. Bo¥nim vedenim 18 se p¥ivad{
roztok alkalického halogenidu 27 pomoci dédvkovaciho &erpadla 29, ventily 30, 31 a 33, rota-
metrem 32 do sm&fovale 19, anebo vedenim 28 pFfes trojcestny ventil 31 pomoci dévkovaciho

Serpadla 36 do sm&¥ovafe 19 se p¥ivadf dal¥{ jiny roztok alkalického halogenidu, nebo vt

4
16, &i oba roztoky halogenidl se soufasné nast¥ikujf do sm&3ovafe 19. PoZadované pritoky tohoto

bo¢nfiho proudu se kontrolujf na rotametru 32 a p¥fpadné doladéni koncentrace lze zajistit
pomoc{ destilované vody z vedlejSfho vedenf 42. Ob& vedlej3{ vedeni lze pou’it i pro vyplach
recirkula&nich tras pomoc{ destilované vody 39, 36, nebo pro pFivod studené destilované vody
do nasazovagiho duplikdtoru 1 pro zastaven! emulsifikace pomoci ochlazeni a kone&n& i pro
p¥ivod flokulantl pro pfipadnou separaci pevné fize. Ve smd3ovadi 19 op&t mus{ dojit k dobré-
mu a stejnomSrnému promfch&ni roztokd halogenidi s roztokem 4.

Ze sm&Sovale 19 pak druhy hlavni proud pies tryskovy ndstavec 20 vstupuje do reak&nfho
prostoru RP. Konstrukce sméfovadl 11 a 19 musi byt volena tak, aby bylo dosafenc dokonalé
promichdn{ hlavnich proudd 8 a 14 s bo&nimi proudy, k femu¥ lze pouZit nast¥ikovani 2-10
a vice proudd z bo&nfch vedeni pomoci d&rovdni do kaZdého hlavniho proudu v p¥isluném sméfo-
va&i, anebo lze zajiZtovat prom{ch4dvdni pomocf michadel, dispergdtorl a podobn&. Ka%¥dy hlavni
proud 8 a 14 s poZadovanymi ndstfiky reakinich sloZek vstupuje tryskovymi ndstavci 13 a 20
do reak&niho prostoru RP. V tryskovém ndstavci jsou hlavni proudy rozd&leny na 2-40 dil&ich
proudd pfi st¥idavém uspo¥addnf je pak dosahovéno dokonale promichanych kufelt dfl&ich vstup-
nich proudi. Vytokové rychlosti &inif 0,5-20 m.s”1. PEi rychlém a dokonalém promichédni dochdzi
k relativné& vysoce homogenni reakci vysrdZeni nebo nérlstu krystalﬁ‘stejného tvaru a velikosti.
Rotac{ mfchadla 2 v nasazovacim duplikdtoru 1 dochdzi k dal3{ homogenizaci roztoku 4 s oblasti
reakénfho prostoru, tedy nap¥iklad se vznikajifcimi zrny halogenidu st¥i{brného. Po vzniku
poZadovaného mnoZstvi zdrode&nych zrn vhodné velikosti a tvaru dochdzi k rovnomérnému a homo-
gennimu nérdstu krystall v rémci Ostwaldova zrénf. Nedochdzi ji%¥ tedy v podstaté ke zménd
poftu krystald jejich dal3{ tvorbou nebo rozpou¥ténim. Vlastni srdZfeni probihd vidy p¥i vhodné
hodnoté pBr nebo pAg, cofZ je kontrolovédno méfifem 12. PEfklady n&kterych moZnych érovedeni
tryskovych nédstavel jsou na obr. 2a, 2b a 2c.

Vf¢hodou nového zpisobu p¥ipravy fotografickych emulz{ jsou p¥edev8im homogenni podminky
jak nukleace, tedy vzniku zdrodkd Aghal, tak i nédsledujfcifho nértstu vlastnich krystald halo-
genidu st¥{bra. Homogenita probfhajicf srédfecf reakce se d4 m&nit zménou poméru mezi pritokem
obou hlavnich proudd a pritokem reak&nich sloZek v T-sméSova&fch. Lze tedy nap¥iklad zvydit
homogenitu zv§8enim pritoku hlavnich proudd p¥i konstantnim pritoku reak&nich sloZek. Timto
zplisobem je moZno reqgulovat distribudni k¥ivku v§sledné emulze. Z toho pak vyplyvd mo¥nost
regulace vysledné gradace v 3irokych mezfch nap¥fklad zm&nou pritoki. V souladu s pfedmétem
vyndlezu je rovné%f miseni emulzi, které byly p¥ipraveny za pouZiti odliSnych parametrd, tedy
napffklad monodisperznfch emulz{ s odli&nymi st¥ednimi velikostmi &4dstic. PouZitf nového N
zpUsobu p¥ipravy relativné monodisperznich emulzf, respektive emulzi s regulovatelnou Ef¥{
distribuce umoZiiuje sni%it plo3ny obsah st¥fbra o 10-20 %, d4le tento zplsob umoZhuje dosa-
fenf vysokych gradaci. Dal3f vyhodou je téZ moZnost vyuZit{ stdvajiciho technologického za¥i-
zen{ varen, tj. stédvajicich duplikétorh, respektive stdvajicich z&sobnikl reakénich a pomoc-
nych roztokd, stdvajfci technologie ochlazovdnf{ emulze, p¥ipadn& flokulaénf technologie odd&-
lovéni pevné fdze. Je nutno pouze instalovat novy potrubnf systém recirkulainich proudd vetn&
Cerpadel a p¥isluinych T-sm&3ovadl, cof neni investi&n& p¥f1li§ néro&né.

Priklad

Je uveden zpisob p¥ipravy zdkladn{ emulze pro rentgenové materidly o vysoké citlivosti
a vysoké gradaci s dobrou obrazovou kvalitou o st¥edni objemové velikosti zrna cca 1 nikro-
metr kubiéky v rozsahu cca 0,7-1,6 mikrometrd kubickych.

P¥ipravi{ se 100 litrd 3N roztoku AgNO, do prvniho zésobniho duplikdtoru, ddle 82,91 litrd
3,4N roztoku KBr do druhého zésobnfku {(duplikdtoru) a sm&s 15,97 litrd roztoku 3,4N NH4Br~+
+ 0,71 1litrd 3,4N roztoku KJ do t¥etfho z&sobnfho duplikdtoru. Do hlavniho reak&niho dupli-~
kdtoru se p¥ipravi 219 1itrd Zelatinového roztoku s obsahem 1,37 % Zelatiny (hmotnostné).
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Roztok Zelatiny se vyh¥eje na teplotu 44 °c a reakéni sloZky na 35 °c. Spust{ se Cerpadla
obou recirkulaénich okruhl, kde cirkuluje Zelatinovy roztok, pritok pro ka%dy okruh 10 lit-
rd.min~l. pres T-sm&Sovale se do obou okruhd vst¥ikujf reakéni sloZky (AgN03+KBr) rychlost{
100 ml.min71 po dobu 2 minut. Dile se p¥id& 50 litrd &pavkové vody a srdZenf pokraduje pfi
recirkuladnf pritokové rychlosti 50 l.min'l. Do T-smé&¥ovall jsou pPivad&ny reak®ni slofky
rychlosti pritoku 1,6 l.min-1 AgNO, a sm&s halogenidd po dobu 10 minut. Pokraduje se déle
stejnou recirkula¥ni rychlost{ p¥i vst¥ikovéni reak&nich slo¥ek rychlosti prttoku 1,8 l.min~!
po dobu 47 minut. Emulze se bud vypusti na chladic{ misy, ddle pere a zpracuje b&¥nym zpisobem,
pf{padné se ¥fed{ destilovanou vodou a flokuluje p¥idadnim flokulanich p¥fsad a pere dekantaci.
Ka¥dy recirkuladni proud je v tomto pfipadd d&len na dv& vystupni trysky. V¢stupni rychlost
proudu z trysek je p¥i nukleaci 1,4 m.s”t a p¥i ristu krystald 7 m.s ~.

Uvedeny pffklad slouZi pouze pro ilustraci pouZitf vynélezu a neomezuje mo%né dalsi
aplikace, které jsou z¥ejmé z definice.

PREDMET VYNALEGZU

1. Zplisob v¥roby fotografickych emulz{ na b&zi halogenidd st¥ibra vyznadeny tim, Ze reak&-
ni slofky ve form& roztokd jsou nast¥ikovdny do dvou hlavnich recirkuladnich proudd pfivad&-
nych z reakni tepeln& stabilizované nddoby, p¥idemZ tyto hlavni recirkula&ni proudy s obsahem
reakénich slofek jsou odd¥len¥ pomoci 2-40- trysek vstiikovdny zpét do reak¥nfho prostoru
tepelnd stabilizované reak&nf{ néddoby yistupni rychlostl 0,5-20 ms~ L,

2. 2zpisob podle bodu 1 vyznaleny tim, Ze reakéni prostor nenf v reak®ni naddob& omezen
pevnou pfepéfkou, nebo miZe byt reak&nf{ prostor z &4sti omezen pevnym dnem trysek a/nebo
difuzorem usmdrnujicim proud&ni v prostoru tryskové hlavy a/nebo plédZtém ve tvaru difuzoru
s otvory a otev¥enou .spodni &asti.

2 vykresy
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