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(54) Zpisob Upravy antrachinonovych barviv

Zplisob udpravy antrachinonovych barviv
bbsahujicich triazinové jddro v molekule
na pigmenty, popffpad& kypovd barviva tak,
¥e se amorfn{ forma barviva p¥ipravend pie-
srd¥enfm z kyseliny sfrové bud p¥fmo nebo
popfipadé pres sulfdty smis{ ve vodé€ s po-
vrchové aktivn{ l4tkou za normdlnfho nebo
zvySeného tlaku p¥i teplot& 80 a% 265.°c.
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Vyndlez se tyk4 zpdsobu udpravy antrachinonovych barviv s triazinovym cyklem v molekule

na formy barvd¥sky pou?itelné, a to bud jako pigmenty, nebo jako barviva kypové.

P¥{prava antrachinonovych barviv s triazinovym cyklem obecného vzorce I

ey

/\/

NH

kde X zna®{ neionogenni substituenty jako je vodfik, chlor, skupina metylovd, benzoylaminové‘
a dal3f{, je popsdna a patentové ﬁhrénéna. Zlep8end ptiprava tééhto barviv je popsdna v po-
pise vyndlezu k &s. autorskému osvdd&enf &. 206 995. Postup podle &s. autorského osvéd&en{
&. 206 995 poskytuje nejen dobré vyt&iky, ale i ¥ist3{ barviva ne% pfede3lé postupy, coZ je

hlavn® dileZité p¥i jejich dpravé na pigmentové formy.

Barviva zfskand reakcf z vychozich sloZek v rozpouit¥dle se vyludujf v krystalické for;
mé o rfizné velikosti krystalfi. Velikost krystalfl se d4 sice do zna&né miry ovliviovat zndmy-
mi faktorv, jako je michdnf, reak&éni teplota, zpﬁ;ob vyh¥fvédni{, koncentrace apod., ale i
pfes tyto snahy se barvivo nevyloudf vidy v potfebné form&.Filtrace a promyvdn{ pfiliZ jem-
nych krvstald organickymi rozpouit&dly za horka &inf tfm v&t3{ potfZe, &{m jsou produkty
jemn&j¥{. Pokud pak jide o Ypravu technologického postupu tak,aby reakce probé&hla rychle, v
dobrém vytd¥ku a pfi maximfln{ &istot& izolovaného barviva, je potfebné, aby produkty byly
hrub& krvstalické a dobfe se filtrovaly a promyvaly. Takovd barviva v3ak nejsou vhodné, -ani
pro barven{ jako kypovd - a to i vytahovacim zpisocbem, - tim mén& pak pfo rychlé postupy,
jako je nap¥, Pad-Steam. Naprosto vylouZeno je pak jejich pouZitf jako pigmentd nején z tbhd
d%vodu, %e nemohou mft dobré z#kladni barvd¥ské vlastnosti, jako je vydatnost a brilantni
odstin, ale postriddajf i dobré reologické vlastnosti pot¥ebné pro dispergaci v kapalné aZ

pevné fdzi.

Barviva odpovidajfcf vzorci I majf v¥ak vesm&s jiné dobré vlastnosti, jako je‘svétlo¥‘
stdlost 1 v nizkych koncentracfch a stdlost v pov&trnosti, a v neposledn{ ¥adé& jsou i do-

statedn® termostabilnf. Pokud jsou vhodn& upravena, je moZno s nimi vyhodné& barvit.

Nyn{ bylo nalezeno, %e lze uvedend barviva upravit zpisobem podle vyndlezu jak pro je-
jich pou¥itf jako barviv kypové¥ch, tak pro barvenf ve form& pigmentu, a to nejen upravit
jako barviva prd¥kovd, ale i na formu granuldtd a past se specidlni{m i univerzdlnim pouiitim§

pro barveni.

zpiisob iUpravy antrachinonovych barviv vzorce I spodfv4 podle vyndldzu v tom, Ze se jeho
amorfn{ formy, p¥ivravend pf¥esrdfenim z kyseliny sfrové bud pfimo nebo i pfes sulfdty, pro- |
mi{s{ ve vodném prostfedf s povychové aktivnfmi l&tkami za normdlnfho nebo zvy¥eného tlaku,

s vyhodou 0,1 a% 5,0 MPa, p¥i teplot& 80 a% 265 Oc. zisk4 se tak &&4stednd nebo Udplné& krysta-
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llcké forma.

Uprava spo&ivd jednak v rozruSeni hrubych krystald na prlmérni ¢dstice potrebné vell—
kostl, kterou je mo¥no provést cestou fyzik&lni nebo chemickym piisobenim réznych c1n1del lze
véak té% obd& metody vhodné kombinovat. Rozhodujicf je nejen vellkost céstlc, ale i ‘tvar -
amorfn{ nebo krystalické apod. Dajf se pfedpokilddat rfizné méné a vice krystallcké formy a
jejich sm&si. Rozhodujic{ je pak stabilita t&chto riiznych forem k rozpoust&dlim a hmotdm,
které se jimi barv{. Zm&ny krystalické struktury se daj{ ov&fovat na RTG pfistroji proti
p¥{sluinym standardtim. Pfechody krystalickych stavh se ‘vét&inou vyznaduji tepelnym zégarve—
nim reakce /exotermni nebo endotermnf/, které lze sledovat pfi vhodné dpravé na aiferenciél-
ﬁim kalorimetru /DSC/. Ne vZdy ijde o zménu»krystalové m¥f¥ky, tj. o pfechod na jinou modifi-
kaci, ale nfevd¥n& spife o zménu amorfnich &4stic na krystalické, coZ miZe zahrnovat i né-

kolik mezifdz{.

Neméné dlile%ité jsou pak i pomocné.ldtky potfebné k dpravé povrchu, podle toho, zda md
byt hydrofobn{ nebc hydrofilnf, ddle k stabilizaci primdrnfch &4stic p¥i suSen{, dpraveé pro
snadné suché mletf, snadné dispergovatelnosti pro jednotlivd prostfedf, k dpravé do past,
granulaci p¥ed suenim, vytvd¥en! granuldti jako neprd8ivé dnravy nebo ke zlepSeni filtrace
apod., Vv neposlednf fad& i k ziskdvéni tvarovanych tuhych rganuldtd, p¥ipravovanych na vy-

tla&ovacich strojféh, nebo netvarovanych, pfipravenych rfiznymi postupy.

Nf%e uvedené p¥fklady ilustruji provedéni podle vyndlezu., Dily zna&i dily hmotnostnf,

pokud nen{ uvedeno jinak.

pEfklad 1

10 dilﬁ ilutého barviva obecného vzorce I, kde vSechna X znali vodik, se ‘rozpusti v 60
dilech koncentrované kyseliny sfirové do teploty 40 C. Roztok barvxva se zfiltruje a vkape
do 600 d{1l4 vody za intenzlvniho michdni tak, aby teolota byla v rozmez{ 38 a% 40 °c. Vy—
1ouéené sraZenina dmorfniho parviva se odfiltruje a promyje vodou do neutrdlni reakce. Koldd
;e‘rozmiché ve 100 a¥ 200 dflech vody, poptipad& se zbyld acidita neutralizuje alkdlif, p¥i-
éé se 1 dfl abietové kyseliny ve form& roztoku jejf sodné soli o konicentraci 20 %, pomalu se
vyhfivé k varu, pfi kterém se sespenze udrzuie 1 hodinu. Pokud zlistane &4st sodné soli kyse-
liny abie;ové v roztoku, je ji moZno vysrd¥et okyselenim na volnou kyselinu nebo Ca++, Zn++,
Mg++ a podobnymi kovovymi ionty na nerozpustnou stl. Upraveny polokrystalicky Zluty pigment

se zfiltruje, promyje, usuS{ a semele na vydatné barvici prééek,vkteri lze pouZit pro barve-

n{ PVC, PE, POP ve hmot¥.

Pfiklad 2

Rozm{chany neutrélni koldd barv1va presrézeného -z kyseliny sirové /10 d H,SO, koricentro-
vané/ obsahujfcf 10 d{l& barviva, se zahfeje ve vodé v autoklévu za p¥idavku 1 d{lu Dymerexu;
co¥ jsou.dimerizované pryskyii&né kyseliny ve formé draselné soli, k dosaZeni tlaku 2,0 MPa
po dobu 3 hodin. Okyself ‘se z¥eddnou kyselinou sfrovou na pH 6, zfiltruje, promyje od SOZ /

iont®, su¥f{ a mele. Z{isk4 se 10,5 df1d #lutého pigmentu.
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P¥fklad 3

P¥esrdZend neutrdlni pasta jako v p¥fkladu 1 se smis{ s 10 d{ly 10 % roztoku draselné
soli pryskyfiéhich kvselin a mele 3 hodiny na perlovém mlynu. Disperze barviva se zahteje,
¥ tlak dosihne 5,0 MPa, po ochlazenf zfiltruje a promyje. ZIskany pigment je krystalicky a
vhodny pro barvéni. Lze jej usuXit nebo zpracovat kup¥fkladu flushovdnim pasty, grénule a

batche apod.

P¥fklad 4

K piisrdZenému neutrdlnimu barvivu ve form& pasty jako v p¥fkladu 1 se pfidd ligninsul-.
fonan, kondenza&ni nrodukt 2-naftalensulfokyséliny s formaldehydem, nebo vySe oxetylované
mastné alkoholy, aminy, substituované fenoly nebo jiny dispergdtor nebo jejich smés v poméru
2 : 8 a1 : 1, Ztekucené se upravi minimédlnim mnoZstvim vody a mele se v piskovém mlynu na
potfebnou jemnost. Tenlota se nechd vystoupit a% na 95 Sc. Takto zfskand disperze je vhodnd
k barveni viskdzv, nebo ji lze pouZit jako kypové studené barvivo /barvic{ teplota 20 aZ

40 °c/ s vvsolou fixaci pro rychlé znfisoby barveni, Barv{ jasnym Zlutym odstinem.
P¥iklad 5

10 118 oranZového barviva vzorce I, kde X v polohdch 8- a 8 - zna&{ benzoylaminoskupi-
nu, se rozpust{ v 100 dflech koncentrované kyseliny sfrové a vysrd%{ vlitfm d6 500 dfld vody;
barvivo se zfiltruje a promyje. Pokud se ddle zpracuje analogicky jako v pifikladu 4, ziskd

se barvivo vvbarvujfc{ z kypy v oranfovém tdnu.

P¥fklad 6

10 4118 presrd¥eného oranZového barviva jako v p¥fkladu 5 se zahfeje ve vodé tak, aby
tlak dosdhl 3,5 MPa, po tlakové krystalizaci se p¥idd 10 df1d alkalického roztoku 10 % Poly-
palu, co¥ je sm&s polymerizovanych prysky¥i&nych kyselin, a semele na vhodném mlynu na po-

t¥ebnou velikost &4stic, okyself, zfiltruje, promyje a usuSf. ZIskd se oranZovy pigment.

P¥fklad 7

Postupen obdobnym jako v p¥ikladech 1 a¥ 4 lze upravovat zelenavé Zluté barvivo obecné-

‘ho vzorce I, v né&m# X znad{ skupiny matylové v poloh4ch 2- a 27-.

P¥fklad 8

Postupem obdobnym jako v p¥fkladech 5 a 6 lze upravit oranZové barvivo obecného vzorce
I, v némZ X piedstavuje benzoylaminové skupiny v polohdch 5- a 5°- nebo &ervené barvivo

obecnéhb vzorce I, v n&mZ jsou benzoylaﬁinové skuoiny v poloze 4- a 4=,
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PREDNMNET VYNALEZU
. _ o '

Zpisob dpravy antrachinonovych barviv obedného vzorce I, kde X zna&{ neionogenn{ sub-
stituenty, jako vodik, chlor, skupiny metylové, benzoylaminové, viznadeny tim, Ze se jeho
amorfn{ forma p¥ipravend pfesrd¥enfm z kyseliny sirové bud pf¥imo nebo pop¥ipadé pies sulfd-

ty promfs{ ve vodé s mnofstvim hmotnostn& 10 aZ 100 % povrchové aktivni l4tky za tlaku

0,1 a% 5,0 MPa p¥i teploté 80 a% 265 °C.
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