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Zplsob vyroby pigmentovych azolakd na zdkla-
dé 2-hydroxy-3-naftoaové kyseliny

(57) Azolaky obecného vzorce I, kde M zna-
mend prvek vytvadtejici s molekulou barviva

nerozpustnou sl a R

a RZ znadi stiidave

vodik a methyl nebo chlor a methyl, se pfi-
pravuji tak, Ze se pii kopulaci zavddi pa-
sivni slozka do sloZky aktivni a vzniklé
azobarvivo se béhem kopulace nebo po kopula-
ci pfevede na rozpustnou sul.
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Vyndlez se tykd technicky a ekonomicky velmi vyhodného zplisobu vyroby azolakd obecné-
ho vzorce I

(-) -
504 1o . cool=)

R : N=N M2+

Rr2

ve kterém M znamend prvek vytvdrfejic{ s molekulou barviva nerozpustnou sl neboli lak,
Rl a R2 znati stiidavé vodik, methylskupinu, nebo chlor a methylskupinu.

V €s. autorskych osvédcendich &. 221 701 a 226 132 je popsdna priprava azolakd obecné-
ho vzorce I, pfigem? v obou pfipadech se jednd o technologicky postup, pfi némZ se do pfed-
loZzené pasivni sloZky zavddi sloZka aktivni a vzniklé azobarvivo se za urcéitych podminek
béhem kopulace nebo po kopulaci pfevede na neroupustnou s&l neboli lak. Podobné problema-

tiky se tykd také Gs. autorské osvéddéeni €. 264 245.

Nyni byla nalezena piiprava koloristicko-aplikaéné velmi hodnotnych pigmentovych azo-
lakl na zékladgé 2-hydroxy-3-naftoové kyseliny zplsobem podle tohoto vyndlezu. Zpdsob vy-
roby pigmentovych lakl vySe uvedeného obecného vzorce I, kde M znamend vdpnik, baryum,
hof&ik, sironcium, kadmium, mangan Zelezo a nikl, popfipadé se miZe jednat o sm&s téchto
prvkd v libovolném zastoupeni, R1 a R2 znaci stfidavé vodik a methylskupinu, nebo chlor
a methylskupinu diazotac{ 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny, 3-aminotoluen-4-sulfokyseliny
nebo 2-chlor-4-aminotoluen-5-sulfokyseliny a 2-chlor-5-aminotoluen-4-sulfokyseliny. Tyto
toluidinsulfokyseliny popfipadé toluidinchlorsulfokyseliny se pouziji jako sodné nebo
draselné soli s kopulaci s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou v pfitomnosti reguldtoru pH
jako hydroxidu sodného nebo amoniaku, popfipadé se pasivn{ sloZka pouZzije jako sodnd nebo
draselnd nebo amonnd sil a plsobenim rozpustnych soli vyse uvedenych prvkd, popfipadé je-
jich smési{ v libovolném poméru na vznikld azobarviva, spofivd podle vyndlezu v tom, Ze se
do pfedloZeného roztoku nebo suspenze aktivni komponenty, ziskané pfimou nebo nepiimou
diazotaci uvedenych toluidin - a chlortoluidinsulfokyseliny, pifiem? se pfi diazeotaci
mohou ¢dstelné nebo Uplné aplikovat rozpustné soli jmenovanych prvkd v mnoZstvi pfesahu-
jicim 30 aZ 80 % teoretické spotfeby lakovaciho &inidla, nebo se pifi diazotaci aplikuji
povrchoveé aktivni 1ldtky jako kondenzaéni produkty ethylenoxidu s mastnymi kyselinami,
pfednostné s kyselinou palmitovou nebo stearovou, ddle alkyl- nebo arylpolyglykolethery,
tj. kondenzaldni produkty ethylenoxidu s vy33imi alkoholy €i alkylfenoly, kondenzaéni
produkty linedrn& parafinickych uhlovodikd s jednoduchymi karboxykyselinami, napfiklad
halogenderivdaty kyseliny octové a propionové, dédle sulfonované alifatické karboxylové ky-
seliny typu oleje na tureckou éerven, alkylnaftalensulfonany, kondenza&ni produkty alifa-
tickych karboxylovych kyselin nebo jejich halogenidi s taurinem a methyltaurinmem a sulfo-
nované alkylamidy, diazotace se provede s pouZitim minerdlni kyseliny tak, aby vyslednd
diazoslouctenina vykazovala neutrdlni nebo jen slabé kyselou reakci, se pfi teploté& 0 aZ
25 °C zav4di roztok soli nevo jemnd suspenze 2-hydroxy-3-naftoové kyseliny, ptidemz tento
roztok nebo suspenze miZe navic obsahovat 1 aZ 3 ekvivalenty alkdlie, b&Zné hydroxidu
sodného nebo draselného nebo také amoniak, ddle miZe tento roztok obsahovat pfimés prysky-
Ficénych mydel jako kalafunového mydla sodného nebo draselného a vyse uvedenych povrchové
aktivnich ldtek v mnoZstvi aZz 10 % na hmotnost vychozich komponent, ziskany lak azobarvi-
va se z reak&éniho prostfedi oddél{ filtraci bud za chladu, nebo po vyhidti suspenze
na 80 az 100 OC, popfipad# se izolace provede po neutralizaci, barvivo se za normdlniho
nebo sniZeného tlaku vysu3i, pfigemZ se miZe jednat o klasické suleni v komorovych suSér-
néch nebo s pouzitim pésové nebo také rozpraSovaci suSdrny.
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Zpisobem podle vyndlezu ziskané ldtky, napfiklad vdpenaty lak Gerveného azobarviva.
obecného vzorce I, ve kterém M znati vépnik, R™ methylskupinu a R2 vodik, se vyznaduji
poviechné velmi dobrymi koloristicko-aplika&nimi vlastnostmi, zejména potom &istym jasnym
cdstinem, barevnou vydatnosti, dobrou dispergovatelnosti a thermostabilitou. Vyznamnou
vlastnosti tohoto laku je nizkd prasnost umletého barviva, kterou se umoZnuje sudeni a me-
chanickd dprava na klasickém zafizenf a déle stejnomérnd kvalita dtlezitd z hlediska stan-
dardizace a komercionalizace barviva.

Dale uvedené piiklady proveden{ ozfejmuji zplsob vyroby pigmentovych azolakl podle
tohoto vyndlezu. Uvedené dily jsou bud hmotnostni, nebo objemové a vztahuji se na ldtky
pevné nebo kapalné, teplota je uddna ve .

Piiklad 1

Do chladného roztoku 21 dild sodné soli 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny ve 450 dilech
vody se pfidd 39 dild roztoku dusitanu sodného g(NaNOZ) = 2,5 mol/l, sm&s se podle potieby
ochladf na 10 a% 20 °C a za michéni se ptipusti do smési 22,5 aZ 23,6 nebo 82 az 83 dilu
kyseliny chlorovodikové g(HCl) = 9 mol/1l nebo 2,5 mol/l, didle 16,75 dilt chloridu vépena-
tého a 150 dild ledu. PEi trvale minerdln& kyselé reakci se diazotace dokon&i pfidavkem
1 dilu nitritu g(NaNUz) = 2,5 mol/l, pfipadné nitritovd reakce se zrusi a minerdlni kyse-
lost podle potfeby otupi na pH 3 aZ 3,5. Do takto ziskaného roztoku nebo suspenze aktivni
komponenty se za michdni pfipusti roztok pasivni sloZky ziskany rozpu$ténim 18,82 dild
2-hydroxy-3-naftoové kyseliny ekvivalentem hydroxidu sodného, nebo se tento ekvivalent

-zvy51 o 10 mol %, ddle se pfidd roztok kalafunového mydla sodného nebo draselného a led.
Do kopula&ni smé&si se soutasné nebo dodatedn& zavddi hydroxid sodny v mnoZstvi postagu-
jicim k probghnuti kopulace tak, aby se pH pohybovalo v rozmezi 8 a% 9,0 a nepfestoupilo
hodnotu 10,0. Po skon&ené kopulaci se pigment za chladu nebo po zahifdti suspenze na 80 aZ
90 izoluje, poptipadé se izolace provede po dpravé pH na hodnotu 7, ziskany pigmentovy
lak se vysu3{ a mechanicky upravi. V daném pfipad& byly nam&feny ndsledujici hodnoty:
teplota po skongerié kopulaci 16 OC, vysledné pH 8,74, doba kopulace 1 h 35 min, prasnost
pigmentu po umleti 20 %, cbsah nezreagované pasivni sloiky 0,2 %, sypny objem 3,4 kg/l,
dispergovatelnost ve ferme?i srovnatelnd se zndmymi typy tuzemskych a zahrani&nich barviv.

Piiklad 2

Postupuje se stejné jako v pifikladu 1 s tim rozdilem, Ze lakovaci &inidlo se pfidé
az po skon&eni kopulace. '

PFiklad 3

Vodnd suspenze 18,8 dild 4-aminotoluen-3-sulfokyseliny se rozpusti ptidavkem ekvi-
valentu hydroxidu sodnéha, roztok se popfipad® kleruje filtraci s karborafinem a diazo-
tadné zpracuje stejnym zplsobem jako v pfikladu 1. Obdobné se podle pfikladu 1 provede
i kopulace s tim rozdilem, Ze na rozpudté&ni pasivni slozky se pouziji 2 aZ 3 ekvivalenty
hydroxidu sodného. Toto mnoZstvi je postadujici k dplnému probéhnuti reakce. Ziskd se
pigmentovy lak obdobnych vlastnostni jako v pfikladu 1.

PEiklad 4

a—Aminotulen-B-sulfokyse1inarse diazotuje a kopuluje s 2-hydroxy-3-naftoovou kyse-
linou stejnym zpusobem jako v pfikladu 1 a 2, ktery se modifikuje tim, Ze se kopuladni
reakce provddi v prfitomnosti siranu barnatého nebo vdpenatého.

Piiklad 5

21 dild sodné soli 3-amonotoluen-4-sulfokyseliny nebo 18,8 dild volné sulfokyseliny
se diazotuje a kopuluje s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou za podminek uvedenych v pfikla-
dech 1 a 2.
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Peiklad 6

4-Aminotoluen-3-sulfokyselina a 3-aminotoluen-4-sulfokyselina se diazotuji a kopuluji
s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou za podminek uvedenych v pfikladu 1 a 2, pfidem? misto
chloridu vépenatého se pou?iji jiné rozpustné soli pro lakovdni jako chloridy nebo du-
sic¢nany Ba, Sr, Mg, Co, Ni, Mn, Fe a Cd, které se aplikuj{ ve fd&zi diazotace Gplné nebo
tdsteéné a lakovani se popfipads provede po skoncené kopulaci,

PEiklad 7

Provede se pfiprava pigmentovych lak{ podle ptikladi 1-6 s tim rozdilem, Ze se misto
toluidinsulfokyselin pouZijf 2-chlor-4-aminotoluen-5-sulfokyselina nebo 2-chlor-S-amino-
toluen-4-sulfokyselina. Potom se aplikuji uvedend lakovaci tinidla, pryskyfiénd mydla a
povrchové aktivni ldtky.

Pfiklad 8

Priprava azolakd podle pfikladu 1 a? 4 modifikovéna tim, Ze se pfi diazotaci a kopu-
laci aplikuji povrchové aktivni 14tky uvedené v popisu tohoto vyndlezu.

Piiklad 9

fdst roztoku pasivni sloZky, pfipraveného podle pfikladu 1 a 2, se ptfi teplots
0 az 10 °C zanese do pfedloZeného roztoku nebo suspenze diazotované 4-aminotoluen-3-sulfo-
kyseliny, obsahujici 100 a% 150 % mol. chloridu védpenatého, vzta?eno na mnoZstvi aktivni
sloZzky, vznikld smés azolaku a nezreagované diazoslouCeniny se pak zanese do druhé gdsti
roztoku pasivni sloZky a kopulace a lakovdni se dokoni{. Ziskd se vdpenaty lak tvrd&iho
zrna s nizkou prasnosti.

PEiklad 10

Provede se odd&lend kopulace a lakavéni podle pfikladu 9 s tim rozdilem, ¥e se misto
4-aminctoluen-3-sulfokyseliny pou?ije izomerni 3-aminotoluen-4-sulfokyselina.

PREOMET VYNALEZU
1. ZpGsob vyroby azolakt abecného vzorce I

: 503(“) Ho cool-)

R — N=N

ve kterém M znamend vépnik, baryum, hof&ik, stroncium, kadmium, mangan, 7elezo a nikl,
nebo smés téchto prvkd v-libovolném zastoupent, R1 a R2 znati stridavé vodik a methyl-
skupinu, nebo chlor a methylskupinu, diazotaci aromatického aminu obecného vzorce II,

SOBH

R, —Ni, (I1)
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kde R1 a R2 maji vyse uvedeny vyznam,

kopulaci vzniklé diazoldtky s 2-hydroxy-3-naftoovou kyselinou a lakovdnim lakovacim &i-
nidlem, vyznaguajici se tim, Ze se pasivni slofka zavddi do slozky aktivni a vzniklé
azobarvivo se bé&hem kopulace nebo po kopulaci pfevede na nerozpustnou sdl neboli lak.

. Iptsob vyroby azolakt podle bodu 1, vyznadujici se tim, Ze se do pFedloZené aktivni

slozky zavede &dst pasivni slozky, napfiklad 0,3 aZ 0,5 akvivalentu vztaZeno na mnozstvi
pouZité diazokomponenty, vznikld sm&s se pfepusti do druhé €4sti pasivni slozky a kopu-
lace a lakovdni se pfi teplot& 0 az 20 9C dokonéi.

. Zplsob vyroby azolakd podle bodu 1, vyznatujici se tim, Ze se pro kopulaci pouZije

suspenze nebo sl pasivni sloZky obsahujici 1 aZz 3 ekvivalenty alkdlie.




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

