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Pfedmé&tem vyndlezu je rychld analytickd metoda pro sledovéni zmdn st¥edni velikosti
tastic disazopigmentl. Metoda nalezne uplatnéni hlavn& jako kontrolnf metoda pfi vyrobnich
postupech, kde se v prib&hu zahfivdni pigmentd v organickych rozpoustddlech m&n{ velikost .
krystalovych &4stic. )

Velikost &dstic u organickych pigmentd je dileZitym parametrem, ktery do znainé miry
ovliviiuje aplika&ni vlastnosti vyrobeného pigmentu. Spolu s distribuci velikosti &&stic
ovliviiuje vydatnost pigmentu, odstin a brilanci odstinu, kryvost, ale té% st&losti a to
hlavné migra®nf stdlost v mé&k&eném PVC a svétlostdlost. Velikosti &&stic je té% ovlivnéna
zpracovatelnost pigmentd v néktergch pojivech, hlavné p¥i pigmentaci nét&rovych hmot. Dile-
¥itou roli hraje velikost &&stic i p¥i vlastni vyrob& pigmentu, kde ovliviiuje hlavn¥ filtrad-
ni vlastnosti suspenze, ze které je pigment izolovdn. Volba optimdlni’ velikosti &&stic
je v nékterych p¥ipadech urdovéna jak koloristickymi vlastnostmi pigmentu tak i jeho chové-
nim p¥i vyrobé.

2 té&chto duvodl je sledovéni a hodnoceni velikosti &4stic v&novéna p¥i vyrobd& organickych
pigmentﬁ velkd pozornost. Existuje ndkolik nepfimych &i p¥imych metod, které umoZfujf kvanti-
tativn& vyhodnotit velikost &4stic i jejich tvar distribuci. Pat¥{ sem pF¥edeviim elektronovd
mikroskopie a sedimenta&n{ analyza. Tyto metody jsou vSak ptistrojovd& i Casové ndro&né
a vhodné tedy pouze k disperzoidni analyze pigmentu po skon&eni jeho vyroby. Existujici
rrchlé metody stanoveni st¥edni velikosti &4stic, jsou bud piistrojov& nérodné (Coulter N4),
n&bo jsou zam&¥eny na proces dispergace pigmentovych prddkd v pojivu (vyvoj barevné sily
pigmentu nebo m&Ffeni lesku).

Z hlediska b&%¥né vybavenosti laborato¥i pfistrojovou technikou je nejpfistupnéjs{
vyhodnocen{ velikosti &&stic z turbidity z¥ed&nych disperzi pigmentu v daném prost¥edi.
VyuZiti tohoto zpisobu m&¥eni viak zt2Zuje nutnost aplikace slofitého matematického postupu
s Fadou omezujicich p¥edpokladl p¥i vypodtu st¥ednich velikosti Castic. Metoda vyZaduje
zZnalost koncentrace pigmentu v m&fené disperzi.

Nyni byla nalezena rychld a p¥istrojov& dostupnéd metoda pro sledovani velikosti &astic
disazopigmentil obecného vzorce I

COCH COCH

3 3
B-N =N~CH-CO~NH-A-NH-CO-CH-N=N-B (1)

kde B je fenyl a A fenylen, které jsou p¥ipadn& ddle substituovany skupinami, které nemaji
solubiliza®ni charakter. Podstatou metody je m&¥eni absorbance vhodn& na¥eddngch disperzi
pigmentl v oblasti maxima absorpce mezi 22 000 aZ 26 000 c:mm1 a na dlouhovlném okraji 1.
ebsorpiniho pésu, pi;éemi mirou velikosti &4atic je parametr P vypo&teny jako pomér obou
zmé&¥enych absorbanci. Uvedend novd metoda vychdzi z poznatku, podle kterého u sérii podobngch
vzorkd pigmentl, které byvaji k dispozici p¥i prib&Zné kontrole jejich rekrystalizace,
dochdzi v rozsahu st¥ednich velikost{ Z4stic 0,01 a%Z 0,5 Am k monotonnim zm&ndm v absorplnim
spektru. Tyto zmény jsou nejlépe registrovdny mé&#fenim absorbance v maximu absorpce té&chto
1l4tek, které se nachdzf mezi 22 000 a¥ 26 000 et
absorpéniho pdsu. DElenim absorbance m&fené na dlouhovinném okraji 1. absorpéniho pésu a

v maximu ebsorpce se ziskd bezrozm&rny parametr P, ktery slou®f k charakterizaci stfednt
velikosti %4stic. P¥evodni funkce parametru P na st¥edn{ velikost &&stic se z{sk& empiricky

a absorbance na dlouhovlnném okraji 1.

‘porovnédnim parameéru P u né&kolika kontrolnfch vzorkd s vysledky m&¥eni provedenych na vhodném

p¥ilgtroji pro p¥imé mdfenf{ velikosti &4stic, s vfhodou p¥i pouiiti p¥fstroje pracujficiho

na principu kvasielastického rozptylu svétla. Ve v&t3in& p¥ipadld vSak pfevod parametru

P na stfednf velikosti &&stic nen{ nutny, ale postafuje vyuffvat pr¥edem zjiZt&nych zivislosti
sledovanych vliastnost{ pigmentu (vydatnosti, odstinu) na hodnot& parametru P,

Popsanid metoda sledovani zm&n st¥ednich velikosti C&stic je dostatelné rychld, aby
mohla sloufit ke kontrole procesu rekrystalizace pigmentl obecného vzorce I, takie je moZno’
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tento proces pferuSit v optimdlnim stavu. P¥i znalosti zé&vislosti filtra&ni rychlosti roz-
poust&dlové suspenze pigmentu na parametru P lze soudasnd p¥erudit rekrystalizaci ve stavu,
ktery vyhovuje i z hlediska technologického. Mimo uvedeny dopad na kvalitu pigmentu vede
tento zplsob kontroly k ilspoYe energie a &asu pot¥ebného k v¢robs.

Kontrola velikosti &4stic se uplatn{ hlavn& p¥i laboratornim vyvoji technologie pigmentd
a déle pfi pfevddéni technologie z laboratofe do poloprovoznihc a provozniho mé&fitka, kdy
zména aparatury ovliviiuje i rychlost rekrystalizace. S vyhodou lze této metody vyuZit
i p¥i vSech dalfich zm&néch v zavedeném postupu v§roby, kdy nap¥. zm&nou kvality surovin,
rozpoustédel apod. mﬁie‘bYt ovlivn&na i rychlost rlstu pigmentovych Z4stic p¥i rekrystalizaci.

Rekrystalizace, kterd je analyticky sledovédna, probih4d zah¥{védnim disazopigmentd obecné-
ho vzorce I nebo smési té&chto pigmentd, na teploty nad 80 % v rozpouSté&dlech jako je toluen,
xyleny, chlorbenzen, o-dichlorbenzen, nitrobenzen, p-chlortoluen, o-nitrotoluen, tetralin,
dimetylformamid, anilin, N-metylpyrrolidon, pyridin, chinolin, cyklohexanon, étery etylen-
glykolu, amylalkohol nebo dioxan, p¥ipadn& i za tlaku ve vod® nebo ve sm&si etanol-voda
apod.

Ndsledujic{ p¥iklady dokumentuji poufitf{ metody.
P¥{klaa 1

25 g pigmentu, p¥ipraveného kopulaci 2 mol aminodimetyltereftaldtu s 1 mol 1,4-bisaceto-
acetylaminobenzenu ve vodném prost¥edf, se zah¥ivd za michéni v 600 ml dimetylformamidu
na teplotu 115 °c. v prib&hu zah¥ivdni se odebiraji 5 ml vzorky suspenze, ze kterych se
pigment odfiltruje a filtra®ni kol&& se promyje vodou. P¥ibliZn& 50 mg vodné pasty se roz-
michd v cca 20 ml 4% vodného roztoku Slovasolu 0 a 3 min se disperguje v ultrazvukové van&
Tesla UC 405 BJ 1. Vodnym 4% roztokem Slovasolu 0 se z¥edf na analytickou koncentraci,
zm8¥{ se absorbance p¥i 18 000 em™! (556 nm), absorbance pEi 24 000 en™! (417 nm) a vypo&te
se pom&r absorbanci p¥i 556 nm a 417 nm. K charakterizaci st¥ednf velikosti &4stic posta-
Suje tento pom&r. Pokud je poZadovéno vyjdd¥enf{ st¥ednf{ velikosti 84stic v absolutni
hodnot¥, odelte se tento ddaj z pF¥edem sestrojené kalibra&nif k¥ivky z4vislosti uvedeného
pom&ru na stfedni velikosti S4stic zjiSté&né jinou metodou nap¥. na p¥fstroji Coulter N4.

Pro uvedeny p¥iklad byly zji3t&ny ndsledujfci hodnoty a spolu s nimi zdvislost v¢voje
barevné sily a odstinu pigmentu.

Doba zah¥ivani P St¥. vel., &4stic Vydatnost Odstin
{hediny) (pm) {proti typu)
0,5 0,098 0,187 87,0 0,278
1 0,130 0,207 88,1 0,228
2 0,134 0,232 91,8 0,628
4 0,238 0,249 96,8 0,938
8 0,279 0,257 100,00 ‘ 1,198

& ..... Cerven&js{
P ..... pomér absorbanci{ p¥i 556 nm a 417 nm

rif{klad 2

Vodnd pasta s obsahem 165 g disazopigmentu, pfipraveného kopulaci{ 2 mol 2-nitro-4-
~chloranilinu s 1 mol 1,4-bisacetoacetylaminobenzenu, se zah¥iv4 za mfchén{ ve 3 000 ml
dimetylformamidu po dobu 4 h,na teplotu 110 °c. ze vzorkd, odebiranych z reak&ni susbenze
. v prib&hu zahf{vénf, se izoluje pigment filtrac{ a filtra&ni kold& se promyje vodou. P¥ibli%¥-
n& 50 mg vodné pasty se rozmich&d v cca 20 ml 1% vodného roztoku Slovasolu EL a 1 min se
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disperquje na ultrazvukovém desintegrdtoru Fritsch Laborette 19, stupei 7. Vodnym 1% roz-
tokem Slovasolu El se zfedi na analytickou koncentraci a zm&¥{ se absorbance p¥i 16 670 emt
(600 nm), absorbance p¥i 22 620 cm-1 (442 nm) a vypo&te se pom&r extinkci p¥i 600 nm a

442 nm (parametr P).

V nésledujfci{ tabulce jsou uvedeny vlinové délky p¥i kterych lze md¥it absorhaﬂci vodngch

disperzi dalSfch disazopigmentll a pomoc{ pom&ru obou nam&fenych hodnot sledovat prib&h
rekrystalizace amorfnich forem té&chto pigmentll z organick§ch rozpoustddel.

P¥iklad Aktivni komponenta Pasivni kOmpoﬂenta Rozpou#tédlo E; E
: cm-l en=1
3 2-metoxy-5-metyl~ 1,4~bisacetoacetyl- o~-dichlor~ 13 000 24 200
anilin aminobenzen benzen
4 2,3-dimetylanilin 1,4-bisacetoacetyl~ cyklohexanon 13 000 23 000
aminobenzen
5 aminodimetylterefta- 1,4-bisacetoacetyl- dimetylforma~ 18 000 24 000
14t amino-2,5-dimetyl~ mid
benzen
6 aminodimetylterefta- 1,4~bisacetoacetyl- dimetylforma- 19 500 24 600
14t amino-2-chlor-5- mid i
-metylbenzen
7 aminodietylterefta~ 1,4~bisacetoacetyl- chlorbenzen 18 000 24 000
14t aminobenzen
8 aminodimetylterefta~- 1,4~bisacetoacetyl- etanol-voda 18 000 24 000
14t aminobenzen 1:1

PREDMET VYNALEZU

Zplsob sledovéni zm&n stfednf{ velikosti &4stic disazopigmentd obecného vzorce I
OCH, COCH, '
B-N=N-CH-CO-NH-A-NH-CO-CH~-N=N~B (I)

kde B je fenyl a A fenylen p¥ipadné ddle substituované skupinami nemajfcimi solubiliza&ni
charakter, vyznaéen tim, Ze se provede m&feni absorbance vhodn& na¥ed&ngch disperz{
pigmentd v oblasti maxima absorpce mezi 22 000 a% 26 000 cm‘l a na dlouhovlném okraji 1.
absorp&nfho pasu, pf¥ilemZ mirou velikosti &A&stic je parametr P vypo&teny jako pomér obou
zm&¥enych absorbancf.

Severografia, n. p'., MOST Cena 2,40 K&s
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