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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmade
til kontinuerlig fremstilling af azopigmenter ved omsat-
ning af en vandig suspension eller oplgsning af en koblings-
komponent med den vandige oplgsning af en diazokomponent
ved temperaturer péa 10-60°C og opholdstider pa 0,2-4 ti-
mer 1 en reaktionszone, der allerede er fyldt med den azo-
pigmentsuspension, der skal fremstilles, eventuelt i nar-
verelse af gengse tilsatninger, hvorefter pigmentet isole-
res og tgrres, hvilken fremgangsmdde er ejendommelig ved,
at man leder koblingskomponenten i vidtgdende laminer strgm-
ning nedefra og opefter gennem reaktionszonen, der har en
cylindrisk form og er opstillet lodret, at man tilsatter
diazokomponenten fra siden pa 2-50, fortrinsvis 3-10, over
hinanden liggende steder i reaktionszonen, idet man nede-
fra og opefter tilsetter aftagende mengder af diazokompo-
nenten og f@rst pa det ¢gverste tilsatningssted indstiller
koblingsreaktionens stgkiometriske slutpunkt, og at man
indstiller den for omsa@tningen karakteristiske, kendte
pH-vaerdi ved at tilsette fortyndet alkalimetalhydroxidop-
1¢sning fra siden pa 2-50, fortrinsvis 3-10, over hinanden
liggende steder i reaktionszonen, idet tilsztningsstederne
for diazokomponenten pa den ene side og for alkalimetal-
hydroxidoplgsningen pad den anden side er anbragt hgjdemes-
sigt forskudt for hinanden.

De i vand uoplgselige azopigmenter anvendes i stort
omfang til farvning af lakker og kunststoffer samt inden for
trykfarveindustrien.

I DE-PS nr. 1.085.278 og DE-0S nr. 1.644.117 er der
allerede beskrevet fremgangsmdder til kontinuerlig fremstil-
ling af azopigmenter, ved hvilke koblingskomponenten oplgses
i alkalimetalhydroxidoplgsning og som oplgsning omsattes med
den altid sure oplgsning af diazokomponenten (diazoniumsalt-
oplgsning). Ved den i DE-PS nr. 1.085.278 beskrevne frem-
gangsmadde fgres begge oplgsninger til et reaktionssystem, der
indeholder en allerede koblet farvestofsuspension, der pumpes
rundt i stor mezngde. Ved fremgangsmaden ifglge DE-OS nr.
1.644,117 fgres begge reaktionskomponenter til en blandedyse

og hvirvles fint omkring deri.
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Ved begge fremgangsmader er det en ulempe, at den
samlede omsatning forlgber under akvivalensSpunktbetingelser.
Dette betyder, at kun ringe ungjagtigheder ved doseringen
af reaktionskomponenterne kan fordrsage et overskud af dia-
zoniumsalt i reaktionsblandingen, hvorved kvaliteten af de
dannede azopigmenter pavirkes i negativ retning. Ved den i
DE-OS nr. 1.644.117 beskrevne fremgangsmade er det endvidere
ugunstigt, at pH-verdien kun kan holdes konstant inden for
temmelig vide granser pa grund af den umiddelbare sammen-
foring af den alkaliske oplgsning af koblingskomponenten og

den sure diazoniumsaltoplgsning. Det er imidlertid kendt,

~at pH-verdien har en vasentlig indflydelse pa kvaliteten

af de dannede azopigmenter. Ved den i DE-PS nr. 1.085.278
beskrevne fremgangsmdde er det derimod en ulempe, at vasent-
lige mengder farvestofsuspension skal pumpes omkring.

I modsetning hertil undgas ved fremgangsmaden ifgl-
ge opfindelsen, at doseringsungjagtigheder kan pavirke kva-
liteten af de dannede azopigmenter i negativ retning, lige-
som man kan holde de respektive pH-verdier inden for rela-
tivt sn®vre grenser, hvilket ogsa har gunstig indflydelse
p& pigmentkvaliteten.

Opfindelsen kan endvidere fortrinsvis vare ejendom-
melig ved, at man inden isoleringen af pigmentet overfgrer
azopigmentsuspensionen fra reaktionszonen til en eller suc-
cessivt flere opvarmelige opholdszoner og dér omrgrer ved
temperaturer pa 20-100°C og en total opholdstid pa 0,2-5
timer.

Endvidere foretrazkkes det, at man satter de g®ngse
tilsetninger til oplgsningen eller suspensionen af koblings-
komponenten og/eller den azopigmentsuspension, der strgmmer
ud fra reaktionszonen.

Ved de kendte tilsetningsstoffer skal forstas fugte-,
dispergerings—- og emulgeringsmidler, der andrer det dannede
azopigments egenskaber.

Koblingsprocessen til azopigmenter gennemfgres for-

trinsvis ved 15-40°C.
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Fremgangsmade ifglge opfindelsen kan f.eks. gennem-
fores i det péd strgmningsskemaet afbildede og nedenfor be-
skrevne apparat.

I en rgrebeholder 1 befinder sig koblingskomponen-
ten, der er suspenderet med vand, eventuelt i nervarelse af
tilsatningsmidler. Her gar man hyppigt frem pad den made,
at man suspenderer koblingskomponenten i vand, oplgser den
under tilsatning af ca. 25%'s natriumhydroxidoplgsning og
omrgring og dernest igen udfzlder med en syre. P4 denne ma-
de fir man et sazrdeles findelt udgangsprodukt til den se-
nere kobling og indstiller samtidig den til koblingen fore-
trukne pH-verdi.

Suspensionen pumpes ved hjalp af en doseringspumpe 2
kontinuerligt nedefra ind i en cylinderformet koblingsreak-
tor 3. Fra siden tilsettes diazoniumsaltoplgsning pa 2 - 50,
her 3, over hinanden liggende steder i reaktoren 3 via en
ledning 4 og en doseringspumpe 5, idet gennemstrgmningen
o8& de i strgmningsskemaet afbildede tre tilsa@tningssteder
indstilles p& en sddan made, at der pa det nederste og
midterste tilsatningssted i reaktoren bestandigt er et
overskud af koblingskomponent til stede. Reaktionshastig-
heden aftager nedefra og opefter i reaktoren 3. 0Ogsd mang-
derne af den p& de enkelte tils®tningssteder tilsatte
diazoniumsaltoplgsning formindskes nedefra og opefter. Den
pa gverste tilsatningssted tilsatte, mindste diazonium~-
saltmengde indreguleres saledes, at koblingsreaktionens
stpkiometriske slutpunkt (szkvivalenspunkt) nds. Til slut-
punktbestemmelse anvendes kendte metoder, sadsom pletprgve
eller potentialemiling, f.eks. ifglge DE-PS nr. 1.085.278.
Den mindste diazoniumsaltmengde, der skal tilsazttes pa
¢verste tilsatningssted, kan ogsd reguleres automatisk af
det m&lte potentiale ifglge DE-PS nr. 1.085.278.

For at opnd definerede pH-vaerdier i reaktoren 3
tilsettes alkalimetalhydroxidoplgsning, fortrinsvis natrium-
hydroxidoplgsning, fra en forrddsbeholder 6 ved hjalp af

en doseringspumpe 7. Som ved diazoniumsaltet sker tilsaet-
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ningen fra siden p& 2 - 50, her 3, over hinanden liggende
steder i reaktoren 3, idet tilsatningsstederne for diazonium-
saltoplgsningen p3 den ene side og for alkalimetalhydroxid-
oplgsningen pd den anden side fortrinsvis ligger over for
hinanden, men altid er anbragt hgjdemassigt forskudt for
hinanden. Alkalimetalhydroxidmangderne kan reguleres auto-
matisk af pH-vardien. Selve den pH-verdi, der skal indstil-
les, er ikke genstand for den foreliggende opfindelse.
Afhangigt af arten af de anvendte koblingskomponenter vari-
erer det gunstigste omrdde for pH-vardien. Da de fleste kob-
lingsreaktioner er kendte, er ogsd de tilhgrende pH-vardi-
omrader kendte.

Koblingsreaktoren 3 er udstyret med en dobbelt-
kappe til opvarmnings—- eller afkglingsformdl. Desuden er den
udstyret med en omrgrer, der er konstrueret pd en sédan made,
at den frembringer en god rgrevirkning i planet vinkelret pé
rgreaksen, men at der derimod vidtgdende mangler en rgre-
virkning i koblingsreaktorens rgreakse- eller cylinderakse-
retning. Herved opnds en nasten uforstyrret strgmning af
reaktionsblandingen nedefra og opefter gennem reaktoren og
sdledes en defineret opholdstid.

Efter koblingsreaktoren kan der indskydes yderligere
beholdere, f.eks. 8 og 9. De kan vare udstyret med en omrgrer
af samme konstruktion som i koblingsreaktoren 3 og/eller med
en dobbeltkappe til opvarmning eller afkgling. I disse kan
pigmentet efteromrgres og opvarmes.

Koblingsreaktoren og de efterindskudte beholdere er
udstyret med flanger, sadledes at de kan forlanges og afkortes
ved hjelp af mellemstykker. P& denne mdde kan opholdstiden
i koblingsreaktoren @ndres og tilpasses de ved forskellige
koblinger forskellige reaktionshastigheder. Ved de efterind-
skudte beholdere kan omrgrings—- og opvarmningstiderne varieres.

Via ledninger 10 og/eller 1l kan der sattes tilsat-

ningsstoffer til azopigmentsuspensionen.
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Eksempel 1

Fremstilling af o-(2'-nitro-4'-methyl-phenylazo)-

-aceteddikesyrephenylamid med formlen

NO

{ 2 CO-CH,
1
HqC- </ \\ -N=N-~CH-CO-NH-C_ H

675

I et 5 liters bagerglas omrgres 1,350 liter vand,

8 ml af en 8 vagtprocents vandig oplgsning af dibutyleret
naphthalensulfonat ("Leonil’DB"<B , fra Hoechst Aktienge-
sellschaft, Frankfurt/M) som tilsatningsstof og 354 g (2 mol)
N-acetoacetylanilin med formlen CH3COCH2CONH—C6H5 til en
suspension. Ved tils®tning af 76 ml 25%'s natriumhydroxid-
oplesning oplgses N-acetoacetylanilinet under omrgring, og
det udfzldes dernast igen med 36 ml iseddike. pH-Vardien
indstilles p& 6, og suspensionen fyldes i rgrebeholderen 1.
Derfra pumpes suspensionen i lgbet af 1 time kontinuerligt
til koblingsreaktoren 3, der fra et forudgidende forsgg er
fyldt med suspensionen af det azopigment, der skal fremstil-
les. Diazoniumsaltoplgsningen ud fra diazoteret 3-nitro-
-4-aminotoluen tilsattes pd 3 steder via ledningen 4. For

at der p& det nederste og midterste tilsatningssted ikke
skal vere noget, men pd det gverste tilsatningssted et ringe
diazoniumsaltoverskud, tilsettes pd det nederste tilseet-
ningssted 60%, pd det midterste 30% og pd det gverste 10%

af den totale diazoniumsaltmengde (2 mol).

Temperaturen i koblingsreaktoren er 38°%. pH-Verdien
holdes p& 4,2 igennem den totale koblingsreaktor 3 ved til-
setning af 5%'s natriumhydroxidoplgsning fra forradsbehol-
deren 6 p& de 3 pd tegningen viste steder.

Koblingsreaktoren er forsynet med en omrgrer, som
er sdledes konstrueret, at den giver en god rg¢revirkning

i et plan vinkelret pd omrgringsaksen, hvorimod en rgre-
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virkning i retning af omrgringsaksen og cylinderaksen vidt-
géende mangler. Herved opnds en naesten uforstyrret strgm-
ning af reaktionsblandingen nedefra og opad gennem reakto-
ren og som f@glge heraf en defineret opholdstid pd 40 minut-
ter.

Uden efterindskudte, yderligere beholdere strgmmer
det dannede azopigment (2 mol) som en vandig suspension
kontinuerligt bort fra koblingsreaktoren (3) via toppen.
Efter den g®ngse oparbejdning og tgrring fastslds den ful-
de reproducerbarhed af azopigmentets koloristiske egenska-
ber ved koloristisk afprgvning af flere parallelblandinger.

Det fremstillede pigment er blevet afprgvet koloris-
tisk ifglge normforskriffen DIN 53204 i sammenligning med
et ved den gengse, diskontinuerlige fremgangsmade fremstil-
let a-(2'-nitro-4'-methylphenylazo)-aceteddikesyrephenyl-
amid-pigment (i det f@lgende betegnet "standard").

Til bedgmmelse af "fuldtonen" er der herved gaet
frem som fglger:

1 g af det pigment, som skal afprgves, og 1,5 g
linolie afvejes ngjagtigt pa en analysevegt og udrives fint
under standardiserede betingelser ved hjalp af en taller-
kenrivemaskine. En del af den fremkomne pasta udstryges
med en spatel p&d en glasplade. Standarden behandles pad ngj-
agtig samme méde, og den fremkomne pasta udstryges pd glas-
pladen ved siden af den prg¢ve, som skal afprgves.

De to ved siden af hinanden p& glaspladen anbragte
pastaer sammenlignes nu af en kolorist under standardise-

rede lysbetingelser. Til bedgmmelsen tjener fglgende skema:

Betegnelse Symbol
Omtrent som /=/
Spor af forskel I
Nogen forskel I1
Merkbar forskel IIT
Tydelig forskel v
Vasentlig forskel v

Betydelig forskel VI
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Ved fuldtonen bedgmmes "lyset" (lysere/mgrkere) og
farvetonen (grgnnere/rgdere o.s.v.). Tolerancegraznserne
ligger s®dvanligvis ved + II.

Bedgmmelsen af prgven imod standarden ved fuldtonen
har givet /=/.

Til afprgvning af "lysereggrelse" afvejes 0,5 g af
pigmentpastaen og 5 g standardiseret hvidpasta ngjagtigt pa
en analysevegt og udrives fint under standardiserede be-
tingelser pd en tallerkenrivemaskine. Den fremkomne pasta
udstryges med en spatel pa en glasplade. Standarden be-
handles pd ngjagtig samme made. De to ved siden af hinan-
den p& glaspladen anbragte pastaer sammenlignes af en kolo-
rist under standardiserede lysbetingelser, idet der til
bedgmmelsen anvendes samme skema som ved fuldtone (jfr.
ovenfor) .

Ved lysereggrelsen bedgmmes fgrst og fremmest pig-
mentets "farvestyrke", dvs. den egenskab, at det indfarver
hvidpastaen. Tolerancegranserne ligger sadvanligvis ved
+ II.

Bedgmmelsen af prgven imod standarden ved lysere-
ggrelsen har givet /=/.

I yderligere en prgve af pigmentet er indholdet af
uomsat N-acetoacetylanilin blevet bestemt analytisk. Det

andrager 2 g/1000 g pigment.

Eksempel 2

Fremstilling af o-(2'-nitro-4'-chlor-phenylazo)-

~aceteddikesyre=-2-chlor-phenylamid med formlen

NO Cl

2 CO-CH3
1
Cl_Q_N=N_CH_co-NH-©
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I et 5 liters bagerglas omrgres 211 g (1 mol)
N-acetoacetyl-o-chloranilin og 1,550 liter vand til en
suspension. Ved tilsatning af 43 ml 25%'s natriumhydroxid-
oplédsning oplgses N-acetoacetyl-o-chloranilinet under om-
rgring, og det udfeldes dernast igen med 20 ml iseddike.
pH-Vardien indstilles pa 5,5, og suspensionen fyldes i
rprebeholderen 1. Derfra pumpes suspensionen i lgbet af
30 minutter kontinuerligt til koblingsreaktoren 3, der fra
et forudgaende forsgg er fyldt med suspensionen af det azo-
pigment, der skal fremstilles. Diazoniumsaltoplgsningen ud
fra diazoteret 4-chlor-2-nitranilin (1 mol) tilsattes p&

3 steder via ledningen 4, og der arbejdes i ¢vrigt som i
eksempel 1.

Temperaturen i koblingsreaktoren er 280C, og pH-
~verdien holdes pa 4,5 med natriumhydroxidoplgsning.

Der fas 1 mol azopigment med de gnskede koloristi-
ske egenskaber, hvis fulde reproducerbarhed fastslds ved
koloristisk afprgvning (som i eksempel 1 beskrevet) af flere

parallelblandinger.

Eksempel 3

Fremstilling af 3,3'-dichlor-4,4'-bis-[azo-a~
-(1"-acetoacetylamino)-4"-chlor-2",5"~dimethoxybenzen] -

-diphenyl med formlen

Cl Cl

COCH3 H3CO/C
¥
HN-CO~CH-N=N- <\/ \> - </ '\; -N=N-CH-CO~NH

J\/ OCH3
I
cuH,0”
3 Cl

I et 5 liters bagerglas oplgses 420 g (2,2 mol)
l-acetoacetylamino-4-chlor-2,5-dimethoxybenzen i en blan-
ding af 1,600 liter vand og 219 ml 25%'s natriumhydroxidop-
1gsning. Oplgsningen hzldes dernzst ud i en blanding af
275 ml vand, 250 g is og 115 ml iseddike i lgbet af 30 mi-
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nutter. Den fremkomne suspension fyldes i rgrebeholderen 1,
og derfra pumpes den i lgbet af 1 time kontinuerligt til
koblingsreaktoren 3, der fra et forudgdende forspg er fyldt
med suspensionen af det azopigment, der skal fremstilles.
Diazoniumsaltoplgsningen fra diazoteret 3,3'-dichlorbenz-

idin med formlen

c1 c1
c11\12-©-</ \5—N2c1 (2,2 mol)

tilsattes pa 3 steder via ledningen 4, og pH-vardien i
koblingsreaktoren 3 holdes pd 4,5 med natriumhydroxidoplgs-—
ning. Temperaturen i koblingsreaktoren holdes pé& 30%. 1
gvrigt forlgber forsgget som beskrevet i eksempel 1.

Ved opvarmning via dobbeltkappen opvarmes den dan-
nede azopigmentsuspension til 50°C i beholderen 8 og til
80°C i beholderen 9. Via ledningen 10 tilsettes 300 ml/time
af en vandig harpikss&beoplgsning som tilsatning. Der f&s
2,2 mol azopigment med de gnskede koloristiske egenskaber,
hvis fulde reproducerbarhed fastslds ved koloristisk afprgv-

ning (som i eksempel 1 beskrevet) af flere parallelblandinger.

Eksempel 4

Fremstilling af 1-(2'-nitro-4'-methyl-phenylazo)-
—-2~hydroxy-naphthalen med formlen

144 g B-naphthol (1 mol) oplgses i 750 ml vand og
140 ml 25%'s natriumhydroxidoplgsning. Oplgsningen sattes
dernazst i lgbet af 10 minutter til en blanding af 1,0 liter
vand, 105 ml 30%'s saltsyre, 15 ml 80%'s phosphorsyre og
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10

450 g is. Den fremkomne suspension fyldes i rgrebeholderen
1 og pumpes derfra kontinuerligt i lgbet af 1 time til kob-
lingsreaktoren 3, der fra et forudgdende forsgg er fyldt
med suspensionen af det azopigment, der skal fremstilles.
Diazoniumsaltoplgsningen ud fra diazoteret 3-nitro-4-amino-
toluen (1 mol) tilszttes pa 3 steder via ledningen 4, og
pH-verdien i koblingsreaktoren 3 holdes pad ca. 7 med na-
triumhydroxidoplgsning. Temperaturen i koblingsreaktoren
er 28°C. T gvrigt forlgber forsgget som beskrevet i eksem-
pel 1.

Uden efterindskudte, yderligere beholdere strgmmer
det dannede azopigment (1 mol) som en vandig suspension
bort fra koblingsreaktoren via toppen. Efter gangs opar-
bejdning og térring fastslds den fulde reproducerbarhed af
azopigmentets koloristiske egenskaber ved koloristisk af-
prgvning (som i eksempel 1 beskrevet) af flere parallel-

blandinger.

Eksempel 5 (Sammenligningseksempel)

Der arbejdes som i eksempel 1, idet dog diazonium-
saltoplgsningen af 2 mol diazoteret 3-nitro-4-aminotoluen
ikke tilszttes pd 3 steder, men kun pa et enkelt tilsat-
ningssted, nemlig det nederste. Det efter gangs oparbejd-
ning og t¢rring fremkomne pigment afprgves koloristisk
(som i eksempel 1 beskrevet) imod den i eksempel 1 anvend-
te standard.

Bedgmmelsen giver: Fuldtone: IV mgrkere, II r¢dere,

Lysereggrelse: I-.

Eksempel 6 (Sammenligningseksempel)

Der arbejdes som i eksempel 1, idet dog den 5%'s
natriumhydroxidoplgsning til oprefholdelse af en pH-verdi
pd 4,2 ikke tilszttes pa 3 steder, men kun pa et enkelt
tilsetningssted, nemlig det nederste. Det efter gengs op-
arbejdning og t@¢rring fremkomne pigment afprgves koloris-
tisk (som i eksempel 1 beskrevet) imod den i eksempel 1

anvendte standard.
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11

Bedgmmelsen giver: Fuldtone: IV mgrkere, I r¢dere.

Lysereggrelse: I-.

Eksempel 7 (Sammenligningseksempel)

Der arbejdes som i eksempel 1, idet der dog til
frembringelse af en turbulent strgmning ledes luft ind i
reaktoren 3 nedefra gennem en yderligere pdsat studs. I
det efter gengs oparbejdning og tgrring opndede pigment 7
er indholdet af uomsat N-acetoacetylanilin blevet bestemt

analytisk. Det andrager 6 g/1000 g pigment.

Den i eksemplerne omtalte koloristiske bedgmmelse
af stor betydning i praksis.

Bedgmmelsen er nemlig af udslaggivende betydning
i forbindelse med salget af pigmenter, da en i forvejen
fastlagt standard, som ogsd den potentielle kgber er i
besiddelse af, skal overholdes sd ngjagtigt som muligt,
dvs. i hvert fald de fastlagte tolerancegraznser skal over-
holdes.

Eksempel 1 viser, at dette kan lade sig ggre, nar
man arbejder som i dette eksempel beskrevet, dvs. med 3
tilsetningssteder. Sammenligningseksemplerne 5 og 6 viser,
at det ikke lader sig ggre, hvis diazoniumsaltet eller
NaOH-opl¢gsningen kun tilsattes pad et enkelt sted, idet der
i begge tilfzlde opnas alt for m¢rke pigmenter. Grunden
hertil er mgrkfarvede s¢gnderdelingsprodukter, som er op-
stdet, fordi der ved tilsatning et enkelt sted midlertidigt
opstdr et lokalt overskud af diazoniumsalt eller NaOH-op-
lgsning, da suspensionens reaktionshastighed er lav i for-
hold til oplgsningshastigheden. Fglgelig skal lokale reak-
tantoverskud undgds, hvis det fremstillede pigment skal
svare til standarden, dvs. begge reaktanter skal tilsattes
flere steder.

Sammenligningseksempel 7 viser, at anvendelse af
turbulent strgmning i stedet for den gengse laminare strgm-

ning (som i eksempel 1) tredobler andelen af uomsat kob-
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lingskomponent i det ferdige pigment. Dette skyldes, at
der ved turbulent strgmning ikke kan opretholdes en vel-
defineret opholdstid i reaktoren. Tvartimod kan koblings-
komponent fgres direkte fra tilssztningsstedet til pigment-
afgangen.

Bortset fra at det naturligvis er ¢nskeligt, at ud-
gangsmaterialerne udnyttes efter deres formdl i videst mu-
1ig udstrzkning, kan det hgjere indhold af koblingskompo-
nent i pigmentet ogsd pavirke pigmentets koloristiske egen-
skaber, f.eks. dispergerbarheden, i negativ retning.

Ved fremgangsmdden ifglge opfindeisen opnds altsa,
at pigmentets koloristiske egenskaber kan styres malrettet
pd en s&dan mdde, at der opnds produkter, som ngje svarer
til den i forvejen fastlagte standard (eksempel 1). End-
videre opnds, hvilket ogsd er betydningsfuldt, at der er
fuldstendig reproducerbarhed, nadr det drejer sig om gen-
tagen fremstilling af pigmenter svarende til en bestemt

koloristisk standard (eksempel 1-4).
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PATENTZEKRAUV:

1. Fremgangsmade til kontinuerlig fremstilling af
azopigmenter ved omsatning af en vandig suspension eller
oplgsning af en koblingskomponent med den vandige oplgs-
ning af en diazokomponent ved temperaturer pa 10-60°C og
opholdstider pd 0,2 - 4 timer i en reaktionszone, der alle-
rede er fyldt med den azopigmentsuspension, der skal frem-
stilles, eventuelt i nervarelse af gangse tilsatninger,
hvorefter pigmentet isoleres og tgrres, k en d e t e g-

n e t ved, at man leder koblingskomponenten i vidtgdende
laminer strgmning nedefra og opefter gennem reaktionszo-
nen, der har en cylindrisk form og er opstillet lodret,

at man tilsatter diazokomponenten fra siden pa 2 - 50,
fortrinsvis 3 - 10, over hinanden liggende steder i reak-
tionszonen, idet man nedefra og opefter tilsatter aftagende
mengder af diazokomponenten og fgrst pa det gverste til-
setningssted indstiller koblingsreaktionens stgkiometris-
ke slutpunkt, og at man indstiller den for omsatningen
karakteristiske, kendte pH-verdi ved at tils®tte fortyn-
det alkalimetalhydroxidoplgsning fra siden pa 2 - 50, for-
trinsvis 3- 10, over hinanden liggende steder i reaktions-
zonen, idet tilsatningsstederne for diazokomponenten péa
den ene side og for alkalimetalhydroxidoplgsningen pa den
anden side er anbragt hgjdemessigt forskudt for hinanden.

2. Fremgangsmdde if@glge krav 1, k en d e t e g-
n et ved, at man inden isoleringen af pigmentet over-
forer azopigmentsuspensionen fra reaktionszonen til én
eller successivt flere opvarmelige opholdszoner og om-
rgrer ved temperaturer pa 20-100°C og en total opholds-
tid pa 0,2 - 5 timer.
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