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Vynélez se tykd zplsobu p¥ipravy pigmen-
tovych lakli na zdkladé 2-hydroxy-3-mafto-
ové kyseliny obecného vzorce I
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ve kterém M znamend prvek vytvarejici s
molekulou barviva nerozpustnou sl neboli
lak, R! a R? zna¢i metylskupinu a vodik ne-
bo stiidavé chlor a metylskupinu.
Pigmentové laky obecného vzorce I se pfi-
pravuji azokopulaci p¥isluSnych komponent,
pii¢emZ diazotace toluidin- resp. chlortolu-
idinsulfokyselin dusitanem se provadi v pfi-
tomnosti nadbytedné minerdlni kyseliny. Z
patentové literatury a z barvaiské praxe je
zndmo nemdlo piipaddl, kdy pfebytek kyse-
liny dosahuje aZ 3 ekvivalenty, vztaZeno na
vychozi diazokomponentu. Je zFejmé, Ze p¥i-
tomnost mineralni kyseliny v diazosloudeni-
né neni Zadouci, nebot nédsledujici kopula-
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ce s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou probi-
hé za pfidavku alkdlie.

Samo O sob& to znamend vy3Si spotfebu
pomocnych surovin a celkové pak vySSi né-
roky na obsluhu a technologicky reZim, kte-
ry za danych okolnosti neni zdaleka opti-
mélni.

Nyni byla nalezena p¥iprava azolaklli na
zdkladé soli 2-hydroxy-3-naftoové Kkyseliny
zplsobem podle vymédlezu. Zpisob pfipravy
vy3e uvedenych pigmentovych lakli na z&-
klad& soli 2-hydroxy-3-naftoové Kyseliny o-
becného. vzorce I, ve kterém M znamend
vapnik, barium, hot¥&ik, stroncium, kadmium,
mangan nebo nikl nebo dvojici ¢i trojici
téchto prvkei v rtizném =zastoupeni, napfi-
klad vapnik-barium, vApnik-stroncium, vép-
nik-ho¥gik, vapnik-barium-ho¥f¢ik v poméru
0,1 aZ 1:1 pro dvojici nebo 1:1:1 pro tro-
jici lakovacich prvki, R! a R? znali metyl-
skupinu a vodik nebo stfidavé chlor a me-
tylskupinu, diazotaci 4-aminotoluen-3-sulfo-
kyseliny a 3-aminotoluen-4-sulfokyseliny ne-
bo 2-chlor-4-aminotoluen-5-sulfokyseliny ne-
bo 2-chlor-5-aminotoluen-4-sulfokyseliny du-
sitanem, popfipadé se tyto aminosulfokyse-
liny pouZiji jako sodné nebo draselné soli a
kopulaci s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou
za pFidavku regulatoru pH jako hydroxidu
sodného, popripadé& se pasivni komponenta



226132

3

pouZije jako sodnd nebo draselnd nebo i
jako amonnd stl a pfisobenim rozpustnych
soli vapniku, baria, ho¥¢iku, stroncia, kad-
mia, manganu a niklu na vznikld azobarvi-
va spocCivd podle vynédlezu v tom, Ze se dia-
zotace 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny a 3-
-aminotoluen-4-sulfokyseliny nebo 2-chlor-
-4-aminotoluen-5-sulfokyseliny a 2-chlor-5-
-aminotoluen-4-sulfokyseliny, popfipadé sod-
né ¢i draselné soli téchto aminosulfokyselin
provadi dusitanem v pritomnosti ekvivalen-
tu minerdlni kyseliny jako kyseliny chloro-
vodikové a sirové, pridemZ se tento ekviva-
lent vztahuje na dusitan pro ptripad pouZi-
ti volné 4-aminotoluen-3-, popfipadé& 3-ami-
notoluen-4-sulfokyseliny nebo 2-chlor-4-ami-
notoluen-5-, popfipadg 2-chlor-5-aminoto-
luen-4-sulfokyseliny nebo se ekvivalent mi-
neralni kyseliny vztahuje na dusitan a sod-
né ¢i draselné soli t&chto aminosulfokyselin,
popfipad& se diazotace provede v pritom-
nosti povrchové aktivnich latek a latek vy-
tvafejicich s barvivem nerozpustné soli ne-
boli laky, jako chlorid ¢i dusiénan vépena-
ty, barnaty, hofefnaty nebo manganaty a
ziskand diazosloufenina se kopuluje, pfi-
temZ se kopulace provadi pfi teplotd 0 aZ
25°C v rozmezi hodnot pH 7,5 aZ 9,5, po-
pripadé se kopulace a lakovani provede v
pFitomnosti pryskyfiénych mydel nebo po-
vrchové aktivnich latek jako kalafunového
mydla sodného ¢i draselného, kondenzac-
nich produktit etylénoxidu s alifatickymi
karboxykyselinami jako kyselinou palmito-
vou nebo stearovou, kondenza&nich produk-
td etylénoxidu s alkoholy a alkylfenoly jako
nonylfenol, kondenza&nich produktit nafta-
lenu s formaldehydem a na vzniklé azobar-
vivo se po izolaci nebo bezprostfedné po ko-
pulaci plisobi rozpustnymi solemi vapniku,
baria, horgiku, stroncia, kadmia, manganu
nebo niklu, jako chloridy nebo dusi¢nany,
vznikly pigmentovy lak se z reak&niho pro-
stfedi oddéli filtraci pfi teplotd mistnosti
nebo za teploty 90 aZ 100 °C, popf¥ipadé se
izolace provede po tpravé pH na hodnotu 7
nebo se ziskd pfimo pigmentovy lak pokud
se aplikuji rozpustné soli vapniku, baria,
horéiku, stroncia, kadmia, manganu a niklu
pri diazotaci, pFiemZ se lak popfipad# po
zahtati reakéni smési na 90 aZ 100°C izo-
luje, popfipadé& se izolace provede po tpra-
vé pH na hodnotu 7 a ddvkovani regulétoru
pH pri kopulaci se provede pripadn& auto-
maticky.

Technicky vyznamnou okolnosti p¥ipravy
pigmentovych lakl vzorce I je, Ze se diazo-
taci aktivnich komponent ziskaji neutrilns
¢i jen slab& kysele reagujici diazosloudeni-
ny, které se kopuladné snadno zpracovéva-
ji. Kopulace s 2-hydroxy-3-naftoovou kyse-
linou probihd za pridavku alkélie a lze ji
provadé&t tak, Ze se do pfedloZeného rozto-
ku sodné soli této karboxykyseliny, s pfi-
padnou pfisadou pryskyfi¢ného mydla neho
povrchové aktivnich 14tek, zavddi soufasné
diazoslouCenina a &inidlo upravujici pH ko-
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pulaéniho prostfedi, vyhodng& hydroxid sod-
ny, nebo se pouZije smés obou kopula&nich
komponent, kterd se alkalizuje. V daném pri-
padé je spotfeba alkdlie minimélni a che-
micky proces od zafdtku snadno ovladatel-
ny. Sledovani prib&hu kopulace lze prova-
dét bud klasicky teékovacimi barevnymi re-
akcemi, nebo samofinné s pouZitim auto-
matického dadvkovade a zapisovalte pH.

Z pfidavnych latek umoZiujicich kopula-
ci a majicich vliv na vlastnosti koneéného
barviva 1ze uvést kalafunové mydlo sodné
nebo draselné, ddle povrchové aktivni lat-
ky jako alkyl- &i arylpolyglykolétery, tj.
kondenzadni produkty etylénoxidu s vy38i-
mi alkoholy & alkylfenoly, ddle obdobné
kondenzaty etylénoxidu s alifatickymi kar-
boxylovymi kyselinami €¢i jejich amidy, kon-
denzadni produkty linedrné parafinickych
uhlovodikdt s jednoduchymi karboxykyseli-
nami, napf. halogenderivaty kyseliny octo-
vé a propionové, déle sulfonované alifatické
karboxylové kyseliny typu oleje na turec-
kou &erverii, alkylnaftalensulfonany, konden-
zalni produkty alifatickych karboxylovych
kyselin & jejich halogenidfi s taurinem a me-
tyltaurinem a sulfonované alkylamidy.

- Prisada povrchové aktivnich latek je o-
mezend a ridi se jejich u&innosti a vlivem
na vlastnosti konetného barviva. Lze je po-
uzit individualng nebo ve smési v mnoZstvi
od 0,1 do 5 %, vztaZeno na hmotnost aktiv-
ni komponenty. Zviastni vyznam maji prys-
kyfice na bézi kyseliny abietové, kterymi se
ovliviiuji odstin a fyzikdlni vlastnosti pig-
mentu. Z pFidavnych latek p¥ichézi téZ v
tvahu siran barnaty nebo vépenaty, popfii-
padé . uhliitany, které slouZi jako substrét
pFi lakovani nebo se jimi konetné barvivo
vhodné& upravuje. :

Kopulaéni reakce uvedenych aktivnich
komponent s 2-hydroxy-3-naftoovou kyseli-
nou probih4, jak bylo uvedeno, p¥i pH 7,5
aZz 9,5, vyhodné& p¥i pH 8,5, a'lze ji provad&t
v relativng Sirokém rozmezi teplot, vyhodné&
vSak pfi 0 aZ 25 °C, aby se zachovala pavod-
ni krystalickd forma =zédkladniho azobarvi-
va, napriklad alfa-forma dinatriové soli vzor-
cell

SO,N& HO COONa

3

(1l

a snéaze probihal proces lakovéani. Jako la-
kovaci prostfedky slouZi soli vySe uvede-
nych prvkd, napfiklad chloridy, dusiénany,
rozpustné sirany, mravencany a octany ne-
bo se pouZiji rizné smé&si t&chto soli, z nichZ
Zejména chloridy, dusitnany a sirany lze
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s vyhodou aplikovat jiZ p#i diazotaci. Izola-
ce pigmentového laku z reakéniho prostiedi
se provede bud za studena nebo po vyh#ati
suspenze na 90 aZ 100°C. Je vyhodné re-
akéni smés po kopulaci a lakovauni neutra-
lizovat a pigment z neutrdlntho prostiedi za
chladu nebo za horka izolovat.

Zptisobem podle vyndlezu pfipravené azo-
laky Ize pouZit ve specidlnich oborech prii-
myslového zpracovani, pfedeviim v tisku a
v barveni plastickych materialii, kde se vy-
Zaduje c¢isty odstin, snadné dispergovatel-
nost, koloristickd vydatnost a relativnd dob-
rd termostabilita. Tak napf¥. vdpenaty lak
terveného azopigmentu, pFipraveného ze
4-aminotoluen-3-sulfokyseliny a 2-hydroxy-
-3-natfoové kyseliny, se vyznaduje dobrou
dispergovatelnosti ve fermeZi a mimofadns
dobrou koloristickou vydatnosti.

Dale uvedené piiklady provedeni oziej-
muji pripravu pigmentovych lak@l vzorce 1.
Pokud neni jinak uvedeno, jednd se v pii-
padé pevnych latek o dily hmotnostni.a u
latek kapalnych o dily ohjemové.

P¥iklad 1

Do smési 80 dilt odmé&rného roztoku ky-
seliny chlorovodikové o koncentraci ¢
(HCl) = 2,5 mol.1"1 a 170 dila 10% rozto-
ku chloridu vapenatého [pfebytek 50 %
mol}, ochlazené na —5°C, se za dobrého
michéni pfipusti 468 dilit vodného roztoku
20,9 dilu sodné soli 4-aminotoluen-3-sulfo-
kyseliny a 40 dild odmé&rného roztoku du-
sitanu sodného o koncentraci ¢ (NANO2) =
= 2,5 mol . 1"L, Ziskand suspenze diazoslou-
¢eniny se za dobrého michan{ dale zpracuje
pfipudténim do 233 dilt vodného roztoku
21 dild sodné soli 2-hydroxy-3-naftoové ky-
seliny a 52 dild 10% Kkalafunového mydla
sodného nebo draselného. Vyslednd smés o
teploté 5 aZ 10°C a pH 6,0 se dale upravuje
zavddénim 40 aZ 42 dild hydroxidu sodného
o koncentraci ¢ (NaOH) = 2,5 mol . 1"L D4v-
kovani hydroxidu se provadi diskontinualns
nebo kontinudlné pomoci automatického
davkovale, pH reakCni smési se udrZuje v
rozmezi 8,0 aZ 9,0, vyhodné& pfi pH 8,7, pfi-
¢emZ hodnota pH se zjiStuje vizudln& po-
moci bé&Znych indikdtorli, nebo se zapoiji
pH metr se zapisovatem, kterym se prib&h
kopulace zaznamendva graficky. Po skon-
¢eni kopulace a lakovéani se pigment odd&li
tiltraci nebo se reakéni smés nejprve neutra-
lizuje na pH 7 a barvivo pii normadlni teplo-
t& nebo po zahPati na 80 aZ 100 °C izoluje.
Ziskd se vapenatd sfil azobarviva vzorce

(-)

-)
soj‘ HOo COO

H,G N=N calt
©
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kterd se vyznafuje ¢istym Cervenym odsti-
nem a pii aplikaci velmi dobrou koloristic-
kou vydatnosti. Specificky povrch po Gpravé
na prasek cca 81 m?.g™!, m&Feno na pri-
stroji Geotest metodou B.E.T.

Postup podle prikladu 1 lze d&elnd upra-
vit tak, Ze se pri diazotaci pouZije ponskud
vice minerdlni Xkyseliny, a to v takovém
mnoZstvi, aby vyslednd suspenze diazoslou-
¢eniny vykazovala slab8 kyselou reakci na
kongoCerveil. V daném piipadé je Zadouci,
aby se soudasné upravilo i pH pasivni kom-
ponenty piidavkem 5 aZ 10 9% mol alkalie,
napf. hydroxidu sodného, vztaZeno na po-
uzZité mnoZstvi 2,3-hydroxynaftoové Kkyseli-
ny.

Misto vépenaté soli lze pouZit i jiné soli
pro lakovéni barviva, jako soli barnaté, ho-
Fe€naté, strontnaté, kademnaté, nikelnaté a
manganaté nebo kombinace t&chto soli, na-
pfiklad bindrni a terndrni kombinace v po-
meéru prvkh Ca-Ba, Ca-Sr, Ca-Mg 0,1 aZ 1:1,
popiipadé Ca-Ba-Mg 1:1:1. Dédle lze p¥i
kopulaci a lakovani aplikovat mimo prys-
kyFitna mydla téZ povrchové aktivni latky
a dispergat¢ni prostfedky uvedené ve vyzna-
kové &4sti tohoto vynélezu.

Priklad 2

18,72 dilu 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny
se jemn# rozptyll ve 450 dilech vody, pii-
temZ rozptyleni lze usnadnit piisadou po-
vrchové aktivnich latek, b&Zn& alkylnafta-
lensulfonanti, k suspenzi se pfidd ekviva-
lent, tj. 40 dilt kyseliny chlorovodikové o
koncentraci ¢ (HCl] = 2,5 mol.1"1, déale
se pridd roztok chloridu védpenatého a do
smési se zvolna zavede 40 dili dusitanu sod-
ného o koncentraci ¢ (NaNOz2) = 2,5 mol.
.171. Ziska se neutrdlni suspenze diazoslou-
Ceniny, kterd se pfi 5 aZ 10 °C dale kopulu-
je s 2,3-hydroxynaftoovou Kkyselinou analo-
gicky podle pfikladu 1.

I zde jsou moZné riizné varianty co do
upravy prostrfedi p¥i diazotaci a kopulaci
a co do rfiznych lakovacich ¢&inidel ¢i je-
jich smési, které lze aplikovat jiZ p¥i diazo-
taci nebo aZ po diazotaci a po kopulaci.

Priklad 3

18,72 dilu 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny
se rozpusti 40 dily roztoku hydroxidu sod-
ného o koncentraci ¢ (NaOH) = 2,5 mol.
.171, vodou se upravi na 450 dilfi, pFid4 se
40 dild dusitanu sodného o koncentraci e
{NANO2) = 2,5 mol.1"1 a do této smési se
pfi 0 aZ 5°C zvolna zavede 40 dili kyseli-
ny chlorovodikové o koncentraci e (HCl) =
= 2,5 mol.1"l Ziskana neutrdlni suspen-
ze diazoslou€eniny se dédle zpracuje kopu-
laci podle p¥ikladu 1 nebo 2.

Misto volné aktivni komponenty lze po-
uZit pr¥imo neutrdlni roztok sodné soli, pFi-
temZ v piikladu 3 odpadd hydroxid sodny
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a naopak mnoZstvi kyseliny chlorovodikové
se zvy3i na dvojnasobek. I zde lze uplatnit
vdechny obmény a tpravy uvedené v ptikla-
du 1 nebo 2.

Priklad 4

Priprava pigmentovych lak@i podle pii-
kladi 1, 2 a 3 s tim rozdilem, Ze misto 4-
-aminotoluen-3-sulfokyseliny se pouZiji 2-
-chlor-4-aminotoluen-5-sulfokyselina nebo
2-chlor-5-aminotoluen-4-sulfokyselina, pii-
tem¥ se aplikuji uvedend lakovaci &inidla,
pryskyfi¢na mydla a povrchové aktivni lat-
ky.

P¥iklad 5

18,72 dilu 3-aminotoluen-4-sulfokyseliny
nebo 20,9 dilu sodné soli této aminosulfoky-
seliny se diazotuje dusitanem sodnym zpl-
sobem uvedenym v piikladech 1 a 2, ziska-
na neutrdini diazosloudenina se p¥i pH 7,5
aZ 9,5, vyhodné& pf¥i pH 9 a v pritomnosti ka-
Jafunového mydla sodného &i draselného ko-
puluje pi¥i teploté 15°C s 2-hydroxy-3-nafto-
ovou Kkyselinou, pouZitou ve formé& vodné

suspenze nebo jako sodnou sfil, ziskany va-
penaty lak se za studena €i po zahfati na
90 °C izoluje a promyje vodou. Obdobné se
pripravi i jiné laky, jestliZe se védpnik na-
hradi jinymi prvky jako Mg, Sr, Cd, Ba, Co
a Mn a kopulace se provede pfi pH 7,5.

Priklad 6

Piiprava pigmentovych lakd podle p¥Fi-
kladfi 1 aZ 4 tim zpiisobem, Ze se smés aktiv-
nich komponent s 2,3-hydroxynaftoovou Kky-
selinou kontinudlng zavadi do pfedloZené
alkalie, pFitemZ se aplikuji lakovaci Cinidla
a pomocné latky uvedené v pFedvyznakoveé
gasti tohoto vynélezu.

P¥iklad 7

Priprava podle vy3e uvedenych prikladd
provedeni modifikovand tim, Ze se ve fazi
diazotace a kopulace pPidd siran barnaty
nebo vépenaty, popiipad& prislusné uhliti-
tany, a lakovani se provede v pFitomnosti
téchto substritfi, které mohou slouZit i ja-
ko piisady pro kone¢nou tupravu pigmentu.

PREDMET VYNALEZU

Zpasob p¥ipravy pigmentovych lak@l na
zdklad& soli 2-hydroxy-3-naftoové kyseliny
obecného vzorce I

(-) )
so, = HO_ €00

1
R N=N @ M2+
R @

ve kterém M znamend vapnik, barium, hof-
¢ik, stroncium, kadmium, mangan nebo nikl
nebo dvojici & trojici t&chto prvkid v rhiz-
ném zastoupeni, napiiklad vapnik-barium,
véapnik-stroncium, vapnik-ho¥éik, vapnik-ba-
rium-hoféik v poméru 0,1 aZ 1:1 pro dvo-
jici nebo 1:1:1 pro trojici lakovacich prv-
ki, R! a R? znad¢i metylskupinu a vodik ne-
bo stf¥idav& chlor a metylskupinu, diazotaci
4-aminotoluen-3-sulfokyseliny, 3-aminotolu-

en-4-sulfokyseliny nebo 2-chlor-4-aminoto-
luen-5-sulfokyseliny nebo 2-chlor-5-amino-
toluen-4-sulfokyseliny dusitanem, popfipadé&
se tyto aminosulfokyseliny pouZiji jako sod-
né nebo draselné soli a kopulaci s 2-hydro-
xy-3-naftoovou kyselinou za p¥idavku regu-
latoru pH jako hydroxidu sodného, popfipa-
d& se pasivni komponenta pouZije jako sod-
nd nebo draselnd nebo i jako amonna sfil
a plisobenim rozpustnych soli vdpniku, ba-
ria, hoféiku, stroncia, kadmia, manganu a
niklu na vznikld azobarviva, vyznadeny tim,

(1)

7e se diazotace 4-aminotoluen-3-sulfokyseli-
ny a 3-aminotoluen-4-sulfokyseliny nebo 2-
-chlor-4-aminotoluen-5-sulfokyseliny a 2-
-chlor-5-aminotoluen-4-sulfokyseliny, popfi-
pad& sodné ¢i draselné soli téchto amino-
sulfokyselin provadi dusitanem v pFitom-
nosti ekvivalentu minerdlni kyseliny jako ky-
seliny chlorovodikové a sirové, pritemZ se
tento ekvivalent vztahuje na dusitan pro p¥i-
pad pouZiti volné 4-aminotoluen-3-, popfipa-
ds 3-aminotoluen-4-sulfokyseliny nebo 2-
-chlor-4-aminotoluen-5-, pop¥ipadé 2-chlor-
-5-aminotoluen-4-sulfokyseliny nebo se ekvi-
valent minerdlni kyseliny vztahuje na dusi-
tan a sodné &i draselné soli téchto amino-
sulfokyselin, pop¥ipad& se diazotace prove-
de v pfitomnosti povrchové aktivnich latek
a latek vytvarejicich s barvivem nerozpust-
né soli neboli laky, jako chlorid &i dusitnan
vépenaty, barnaty, hofetnaty nebo manga-
naty a ziskanéd diazosloudenina se kopuluje,
pfitemZ se kopulace provadi pri teploté O
aZ 25°C v rozmezi hodnot pH 7,5 aZ 9,5, po-
piipadé se kopulace a lakovéani provede v
pritomnosti pryskyfitnych mydel nebo po-
vrchové aktivnich 1dtek jako kalafunového
mydla sodného ¢&i draselného, kondenzac-
nich produktli etylénoxidu s alifatickymi
karboxykyselinami jako kyselinou palmito-
vou nebo stearovou, kondenzacnich produk-
ti etylénoxidu s alkoholy a alkylfenoly ja-
ko nonylfenol, kondenzaénich produktd naf-
talenu s formaldehydem a na vzniklé azo-
barvivo se po izolaci nebo bezprostiedn& po
kopulaci plisobi rozpustnymi solemi vépni-
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ku, baria, hof¢iku, stroncia, kadmia, man-
ganu nebo niklu, jako chloridy nebo dusic-
nany, vznikly pigmentovy lak se z reakéni-
ho prostiFedi oddéli filtraci pri teplot& mist-
nosti nebo za teploty 90 aZ 100 °C, popfFipa-
d& se izolace provede po tpravé pH na hod-
notu 7 nebo se ziské prfimo pigmentovy lak,
pokud se aplikuji rozpustné soli vépniku,

10

baria, hoffiku, stroncia, kadmia, manganu
a niklu pfi diazotaci, pfiemZ se lak popii-
padé po zahratl reak¢éni smési na 90 aZ 100
stupiiti Celsia izoluje, pifipadné se izolace

‘provede po Gpravé pH na hodnotu 7 a dav-

kovani regulatoru pH pfi kopulaci se pro-
vede pripadné automaticky.
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