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Anotace:

Prvni ¢ast prace se zabyva stnou historii pigmerit, véetré jejich fyzikalnich a
chemickych vlastnosti. V nasledujici pasazi je pops vyroba disazovych pigméntse
zanttenim na PY 155. Néaslediv experimentalnéasti je amorfni forma PY 155¢vedena na
krystalickou formu PY 155 v laboratornim ¢fitku za zmdny reakni podminek. Ziskané
informace z laborate byly aplikovany v provozu na SBU PaB Synthess, aliky cemuz se
poddilo vyrobit PY 155 v pozadované kvali tonazi. Nakonec jsou diskutované vysledky a
smer, kterym se vyroba PY 155 ubird. VSechny labordter provozni vzorky pigmettbyly
podrobeny koloristickému hodnoceni CIELab 1976.
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Pigment Yellow 155 (PY 155)
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Annotation:

The first part of diploma thesis deals with a bhéftory of pigments including physical
and chemical properties of pigments. Productiordishzo pigments focusing on PY 155 is
described in the next part of the thesis. In expental part, amorphous form of PY 155 is
coverted to crystalline form in laboratory scaleridg the change of reaction conditions.
Obtained information from laboratory was appliedirssines operation SBU PaB Synthesia a.s.
It was possible to produce PY 155 in the requiredlity and quantity thanks to this application.
Finally, result and direction in which the prodectiis going are disscused. All laboratory and
production samples were evaluated by coloristicw@iCIELab 1976.
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1 Uvod

Pigmenty proSly z@adu let dlouhym vyvojem [1] tzn. od prvotniho uziv@norganickych
pigmenti, kde hlavni roli hral fedevsim barevny odstin, az po &g uziti slozigjSich
organickych pigmerit V sowasnosti jsou pigmenty mimo barevny odstin char@deany i
cilovymi aplikacemi a jejich vlastnosti mohou bytmsny nebo optimalizovany regulovanim
fyzikalnich parametr ve vyrok®. Napiklad zmeéna krystalovd modifikace usnage pouZziti
pigmentu v oblasti, ve které jsou obvykle probléseyzpracovanim nebo v pojivu, ve kterém ma
pigment za Bznych podminek Spatné apli viastnosti.

Disazové pigmenty byly objeveny nagatku 20. stoleti, kdy byl trh obsazen monoazovymi
pigmenty. Své uplatmi naSly ve 30. letech pro vybarvovani pryzi azatu lepsi
stalobarevnosti, tepelné odolnosti, koloristickg &i potlaceni migrace. Mezi tyto pigmenty pat
I bisacetoacetarylidovy pigment PY 155. [2]

PY 155 je pigment pouZivanyrqrevsim pro barveni plase na¢rovych hmot, ale své
uplatréni nalezl i v tiskéskych barvachii pro vybarvovani vliaken. V séasnosti se PY 155
vyradbi po celém s¥¢ v riznych modifikacich podiznymi zng&kami, které se od sebe liSi
predevsim tvarem, amorféi krystalickou formou apod. Jenom v Synthesii geskrystalicka
forma PY 155 momentatnvyrabsna v piti znatkach (VZ 4G, VZ 4GN, VZ AGNL, VZ 5GD, VZ
7GD), kdy krystalicka forma PY 155 ségravuje zeit typa surové (amorfni) formy PY 155 tj.
ze VZ 4GJ/S, VZ 4GP/S a VZ 4GN/S. [3] Modifikaci fimiho krystalického pigmentu Ize
ovlivnit kvalitou vstupnich surovinfizenim vyroby amorfni formy, zvolenymi podminkami
krystalizacegi fyzikalnim namahanim(mleti, Kteni).

Cilem prace bylo laboratatmprozkoumat a optimalizovat nestandardni vyrobustatické
VZ 4G z amorfni VZ 4GP/S a nasledaiskané informacefpnést do provozniho dfitka na
SBU PaB Synthesia a.s.. Jednalo se pouze o kmamtalamorfni formy PY 155,fpkteré se

nenenilo chemické slozeni.
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2 Teoreticka ¢ast

2.1 Historie a charakteristika pigmentua
2.1.1 Historie a pouZziti pigmenti

Historie pigmeni je Uzce spjatd se samotnou existenci lidstva. &igynbyly zpgéatku
uzivané pouze k estetickyntalim, jako jsou malby a n&ty na sénach jesky. Nag. Bizon
v jeskyni Altamira byl namalovanied vice nez 150 000 lety.[1] V minulosti nedochazel
k rozliSeni na pojmy pigmenty (nerozpustné ve&a@dbarviva (rozpustné ve vi&d [4]

AZ do 17. stoleti byla Skala pigméntmezena pouze ndipdni zdroje. Jednalo se hlavn
o mineralni pigmenty (oxidy Zeleza apod.), pigmeZitociSného fivodu (hmyz, Skeble) nebo
pigmenty mivodu rostlinného derny bez, svizeliftula, indigo). Prvni synteticky pigment tzv.
berlinsk& motibyla ziskéna r. 1704. Od 19. stoleti jiz bylo di@dem, Ze se vyrély syntetické
pigmenty fiznych/novych odstinnebo dochazelo k nahrazovérivpdni technologie postavené
na ziskavani pigmentu zippdnich zdra} nag. jiZ zminované indigo (r. 1870). [5] Prvni zminky
o indigu jsou ale jiz £iny cca 2500 letip n. . S\tova ra@ni produkce pigmentv r. 1999¢inila
cca 6 000 000 tun/rok, coz znamenaktihovy nafst oproti roku 1989. Z toho 96 % produkce
tvori anorganické pigmenty (titanovélbba, oxidy Zeleza, saze). [6]

Organické pigmenty, na kteréipada pouze 4% stové produkce, se poté daji réiildo
nékolika skupin bd’ podle odstinu (Zlutagervena, modra, zelend) nebo podle chemickych

reakci, surovin, korimeho skeletdi Colour indexu (CI) apod. viz tabulka 1. [7]

Tabulka 1: Zakladni déleni organickych pigmenii

Chemickatida Odstin Vlastnosti
Ftalocyaniny Motke, Prakticky nerozpustné, vynikajici termostabilitastostale,
zelerd odolné vici chemikaliim i rozpougdlum, vysoké absokmi

koeficienty, relativel levné. Spaté se disperguji, a proto
uzivatel ¢asto musi pouzitipd dispergované finalni formy

nebo redukované formy.

Kypoveée VSechny | Kypové pigmenty jsou sith transparentni, brilantni |a

antrachinonové odstiny | swtlostalé. Maji tendenci krvacet a migrovat. Tepelna
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Kypové thiodigoidni | VSechny| Nizka termostabilita velice omezuje jeji pouzititi
odstiny | zpracovani plagt Maji tendenci krvacet a migrovat ja
antrachinony. Maji $edni s¥tlostabilitu.
Kypové perylenové aVSechny | Vynikajici termostabilita a s#lostalost jecini vhodnymi
perynonove odstiny | pro barveni termoplastypu nylon¢i polypropylen.
Azove Zlug az| Jedna se o nejsirdi skupinu. Monoazové pigmentyazuyjk
cervert | krvacivost a nizkou termostabilitu, coz omezujeicfe|
pouziti u plagsi. Polyazové naopak maji vysokou odoln
vici chemikéliim acini je vhodnymi pro elastomerni
termosetové systémy. Nizkeé éfostalosti zamezuji jejich
pouziti pro dlouhodobé venkovni vyrobky. Metalizn@z
azopigmenty jsou obeérdobre, i kdyz obas maji tendendi
se demetalizovat, coz tyto vlastnosti degraduje.
Kondenz&ni azopigmenty maji lepSi &lostalosti, jakoZ
termostability v porovnani s azopigmenty. Proto
pouzivaji u plast zpracovavanychipstrednich teplotach.
Dioxazinové violet Malé tida, vynikajici s¥tlostélost s nizSi termostabilito.
Pouziti pro nizkomolekularni polyethyleny a akrylat
Chinakridonové OranzZe | Vlastnosti podobné ftalocyanim. BohuZel trochu drahg
az violet | Proc¢ast&nou rozpustnost v nylonu jsou pr§ mevhodné.
Isoindolinové Zlut az| Vlastnosti shodné s chinakrinovymi.
cervere
Diketopyrolpyrolové | ¢ervert | NowjSi ttida pigmeni neobvyklych stalosti a velndistych

odstin.

Pigmenty se pouzivaji zpravidla k barveni plastitkfimot a urlych chemickych vlaken,

dale k vyrok tiskovych a olejovych barviv, ldkapod. PouZziti a vlastnosti pigmentu zavisi nejen

na jeho chemickém sloZeni, ale téZ na jeho fyzik&lmlastnostech.
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2.1.2 Fyzikélni a chemické vlastnosti organickych pigment

Jednd se o latky, které jsou prakticky nerozpustndo jak ve vod, tak i v mnoha
organickych rozpoué&tilech. Nerozpustnost se docili pomoci absence ifivhiimi skupiny
(COOH, S@H, PQH2 v molekule) nebo vytv@nim nerozpustné soli od COOH nebosBO
pomoci vysrazeniifslusnym kovem. Pigmenty jako barviva musi mit ki@swého specifického
odstinu/zabarveni taky dalSijedevSim aplikéni vlastnosti. Mezi tyto vlastnosttadime
nerozpustnost, barvici silu, dispangia schopnost, migraci, termostabilitu, édestabilitu ¢i
vSeobecnou stabilituii viivam okoli. [8]

Zpravidla je pozadovano, aby pigment byl co nejgnézpustny v aplikénim médiu, a to
za jakychkoliv podminek (T, p, pH atd.), jelikoz caAst&na rozpustnost fize zapicinit
rekrystalizaci pigmentu a tim i Zmu jeho fyzikalnich vlastnosti. Pouze ve velmi sjieg/ch
piipadech je pozadovano, aby pigment &Adt&né rozpustny, coz z&fini ocekavanou zrnu
fyzikalnich vlastnosti.

U velikosti primarnickeastic zpravidla plati, Z&§m menSi jsou, tim majiétsi schopnost se
uspdadat do krystalovych uskupeni. Proto rozliSujenie@micéstice, agregaty, aglomeraty viz
obrazek 1. PraSkoveé organické pigmenty tudiZ oljsamis takovych krystalit a jednoduchych
krystali. Vzhledem k charakteristice primargéstice nizeme nalézt rozdilné vysledkyip
meéteni a zjifovani fyzikalnich charakteristik napspecifického povrchu, distribuce velikosti

¢astic (ultrasedimentace, elektronové mikroskogigkoumani polymorfismu, krystalinity.

Obrazek 1 Zobrazeni primarnich a sekundarnich pigowychcastic [9]
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Uzitné vlastnosti pigmentu jsou zékladniniigpbem utovany chemickou stavbou, ktera
se promitd do fyzikalnich paramietkrystalové geometrie. Tento zdamliyprimy vztah je
komplikovany skuténosti, Ze se z jedné chemické konstituce g&envyvinout gkolik raznych
krystalovych struktur. Nehl&dna znalosti chemické konstituce sleuain, pouze Siroké znalosti
fyziky pevnych latek dovoluji spolehlivégdpowdi aplikatnich viastnosti pigmentu.

Barevnost pigmentu byla tpodni hnaci silou pro historické vyuzivani tvdda
esteténosti. Barevnost je v Uzkém vztahu ke strigtiatky, kterd podmiuje moznost interakce s
dopadajicim elektromagnetickymieaim o vinové délcer] 400 — 760 nm, na které je citlivé
lidské oko. Z&eni o vinové délce pod 400 nm je ultrafialovéerd (UV), z&eni nad 760 nm je
infracervené (€). Z&eni v &chto oblastech nevyvolava zrakové viem a je prekidoko
neviditelné. Latka, ktera v tomto intervalu vinotydélek (400 — 760 nm) s¥lo rovnongrng
odrazi a rozptyluje, ma bilou barvu. Ta, kterdgenonmerné pohlcuje, m&ernou barvu. Je-li
swtlo pohlcovano jen vé&kterych vinovych délkach, pak jde o barevnou laRednet bude mit

dophkovou barvu k barvivem absorbovanémiitkvviz tabulka 2. [10]

Tabulka 2: Zobrazeni absorbovanych vinovych délek&etné prislusné dopiikove

barvy
VInova délka (nm) Barva Dophkova barva
400-435 Fialova ZelenoZluta
435-480 Modra Zluta
480-490 ZelenomodraOranzova
490-500 ModrozelenaCervena
500-560 Zelena Purpurova
560580 ZelenoZluta| Fialova
580-595 Zluta Modra
595-605 Oranzova Zelenomodra
605-730 Cervena Modrozelena
730-760 Purpurova Zelena

Prislusné barevné odstiny uvnjigdnotlivych barev jsou ovlivmy fyzikalnimi vlastnostmi,
jako jsou krystalova geometréevelikost a tvarcastic.
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Barevné vlastnosti pigmentu jsou definovarrgdevsim barvici silou a kryci schopnosti.
Barvici sila pigmentu je definovana jako stupea ktery barvici pigment da barvu standardnimu
bilému pigmentu, tj. jaké mnozZstvi pigmentu musicedat do latky, abychom dosahli
pozadované barevnosti. Barvici sila je dana absorp koeficienty pigmentu, kdy je jasn
definovano, zecim vysSi je absotmi koeficient daného pigmentu ¢peno ve vhodném
rozpoustdle pi Amay, tim je vysSi jeho barvici sila. S barvici siltaké blizce souvisi
transparentnost/kryvost pigmentute?azna wtSina pigmentu je spise kryva tzn., Zésjusny
material obarvi a znejinledni.

Tepelna stabilita pigmentu je definovana jako jsbbopnost #stat nezrénén v prabehu
tepelného zpracovani vybarvovaného materidtipa@né zrany jsou vysledkem chemického
rozkladu pigmentu, rozpusti pigmentu, krystalovou z&nou, interakci pigmentu s aditivem
piitomnym v polymeru. Tepelna stabilita vapéhu let nabyla naidezitosti s rostouci teplotou
pii zpracovani vybarvovanych mateti@ dirazem na plastické hmoty. [11]

Tokové vlastnosti (rheologické vlastnosti) polyniem tavenin jsou atas hluboce
ovlivnény pritomnosti jistého pigmentu ve zpracovavané formuldato znéna nuize mit
obvykle dw zékladni piciny. Tou prvni gi¢cinou mize byt katalytickd dekompozice polymeru
vlivem pritomného pigmentu v séimnosti s vysokou teplotou zpracovani. Druhadticipou
mohou byt interakce pigment - stabilizator. [12]

Pigmenty vSeobe&memaji vliv na mechanické vlastnosti polyinekteré jsou ve velkych
blocich. Vliv maji pouze na tenka vlakna a filmyikip tomu, Ze pigment t¥d agregaty a
aglomeraty, stava se nejslabSim bodem v polymekoitinuu a niZze tak snizit pevnost v tahu.

Migrace pigmentu je aplikai problém, ktery nastava wisledku rozpughi pigmentu
v aplikaci (polymer) ¢i jinych doprovodnych latkach (plastifikatory) Mage je spojena
predevSim s krvacenim (difuzi pigmentu zéedt aplikace stmem k povrchu; hnaci silou
krvaceni je koncenttai gradient) a vykvétanim (éphnaci silou difuze na povrch, kde pigment
vykvéta/ usazuje). Migrace je @gobena tim, Ze fixai sily mezi polymerem a pigmentem jsou
nizké. Z hlediska organického pigmentu se prot@zaby ngl co nejvyssi teplotu tani a aby byl
coO nejmén rozpustny. Migrani vlastnosti pigmentu Ize potia zvétSenim molekuléarni
hmotnosti pigmentu, omezenim skupinéBujici rozpustnost (népzvyseni pétu amidovych
skupin), zavedenim struktur schopnych intramolekiitdh H-mistki, zvySenim p&tu skupin

schopnych sradzeni, komplexaci kovem.
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Stale malo vime o vztahu mezi konstituci pigmenjah® setlostabilitou ve vybarveném
systému. Primaghodolnost wéi swetlu je dana konstituci barviva. Je jasné, Ze nomaedium
rovréZz hraje velkou roli, protoZze molekuly pigmentu vceéavaném stavu mohou reagovat s
molekulami média a toiere, podle druhu polymeru a nakonec i podle druhuidaladitivnich
latek (nap. mohou reagovat se zktovadly). Resto existuji jisth empiricka pravidla o vztahu
mezi konstituci a sdlostabilitou. U azopigmefit obec plati, Ze zavedenim elektron-
akceptornich skupin do diazoniové komponenty {NCN, halogen, atd.) a zavedenim methoxy a
methylskupiny do fenylového zbytku pasivni kompdgedojde ke zvySeni sWostability v
porovhani s nesubstituovanynii jinak substituovanymi barvivy. Ro¥a plati, Ze poloha
substituent u diazoniové komponenty jeilgZitd, kdy s¥tlostabilita se zvySuje vad® meta,
para, ortho. To souvisi s moznosti tvorby interrkolérnich a je$t Iépe intramolekularnich
vodikovych niistki.

Rovrez bylo zjiSéno, Ze zvySeni pou -CONH- skupin ma ipznivy vliv na
swtlostabilitu. Samozjme, Ze tato skuiost nema Zadnou spojitost s tim, Ze zvySegtupo
amidickych skupin vede ke zlepSeni migrizh viastnosti pigmentui(i nemigruje). Dhkazem je
napiklad to, Ze &koli Zluté monoazopigmenty maji horSi mignavlastnosti nez Zluté diarylové

pigmenty, jejich s#tlostabilita je lepSi. [13]

2.2 Disazové pigmenty

Azopigmenty jsou slateniny charakterizované azoskupinou -N=N- (obvyklerfa trans),
kterd je spojena se systémem sp2 hybridizovanytikiuhPodle pétu azoskupin se oztaji
jako monoazobarviva, disazobarviva, trisazobarvavggolyazobarviva. Obvykle je azoskupina
napojena na benzenovynaftalenovy kruh, a v s@asnosti stale vice najaky heterocyklus. Z
hlediska syntetického se dii, Ze velka ¥tSina azolatek jefjpravovana azokoputai reakci
diazoniovych slogenin s tzv. pasivni komponentou. V souvislosti sitéi se diazoniova
slowenina ozné&uje jako komponenta aktivni.

Azobarviva zaujimaji nefiSi ¢ast trhu s barvivy a pigmenty. Tento jejich &dp je

zagxicinén snadnou syntézou (diazotace, kopulace), vysokpsorgnimi koeficienty,
strednimi s¥tlostélostmi. U barviv reaktivnich slouzi pak aznogkniny jako barevné

chromofory. Diazotaci a diazoniové st@miny objevil v roce 1858 Peter Griess a roku 18@db
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vyrobeno prvni azobarvivo (anilinova E)j14] Vyrobu azobarviv sledem dvou reakci -
diazotaci a kopulaci - zahgjila roku 1865mecka firma BASF. Se stale &sujicim objemem
vyroby se objevuji hlasy, které poukazuji na zdmavaavadnost tohoto druhu pigmeértl5]
Tuto zavadnost se odbornici snazi eliminovat [li6]zachovani fivodnich parameilt coz je
velice obtizné.

2.2.1 Diazotace

Diazotace primarnich aromatickych a heteroaromgtickamiri je prvnim krokem
syntézy azobarviv. Aromaticky amin je obvykle diem@&n ve vodném pragdi dusitanem
sodnym za fitomnosti mineralni kyseliny. Teplota reakce je @°€. Mineralni kyseliny se
obvykle nasazuje vice nez 2,5 molarniho ekvivaleatuinu. Proces diazotace theme
podrobrji rozepsat jako je rozpudti aminu ve vod a vznik amoniové sole - jedna se o tzv.
piimou diazotaci, kde dusitan jeSbeni gitomen. Prvnim krokem je vznik kyseliny dusité.
Druhym krokem je vznik nitrosokationtu, légeceno nitrosilgniho cinidla (NOX). Tretim

krokem je ,nitrosace” aminu a vznik diazoniové sleniny viz rovnice 1. [17]

NaNO, + HX —— HNO, + NaX
HX+HNO, === NO +X +H,0

AI’NHZ + NOX — ArN2+X_ + HZO
Rovnice 1 Vznik diazonioveé soli
Béhem diazotace by pH roztoku n&m byt vysSi dvou (pH2). To ma v podstatdva
davody. Za prvé, p vySSim pH by v roztoku byl &Si obsah ,volné baze" (Nl coz by u

amini bez solubilizanich skupin mohlo vésti k jejich nekompletnimu re&pni v roztoku. Za

N4

druhé, nizka koncentrace vodikovych iomt tim vysSi koncentrace volného aminuisgbi v

priabéhu diazotace vznik nezadouciho triazenu viz rovRice

AN, CI” + ArNH, ——= ArNHNNAr + HCI

Rovnice 2 Vznik nezadouciho triazenu
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Diive nez se sta obnovit volna baze, provedeme rychlou diazotgchlym nalitim
dusitanu sodného do roztoku. Na rozdil od kyselidysitanu pidavame pesny ekvivalent
aminu, kdy diazotujeme do velmi mirnéhaepytku kyseliny dusité (cca TOM). Konec
diazotacegili vznik prebytku kyseliny dusité, indikujeme kapkovou reakai jodoSkrobovém
papirku, kde HN@ zoxiduje KI na jod, ktery zbarvi papirek impregaay Skrobem na modro

Viz rovnice 3.

2HNO , + 2Kl + 2HCl] ——= I, + 2KCl+ 2H ,0

Rovnice 3 Indikacergbytku kyseliny dusité

Pozor, zbarveni do modra musi byt okamzité, protaké diazoniova sl@enina je po
uréittm case schopna oxidovat jodid na jod. Velkjelpytek kyseliny dusité po skéeni
diazotace je Skodlivy, protoze kyselina dusité&mreagovat s diazoniovou sét@minou nap za
vzniku diazonitritu (Ar-N-NOy).

Prebytek kyseliny dusité Ize n&sti odstranit fidavkem vhodného alifatického aminu
(zde vyuzivame faktu, Ze diazoniové sleniny od alifatickych uhlovodikjsou nestalé — vznika
dusik). VSeobeahse pro odstrami HNO, pouziva kyselina sulfamidova (NBOsH) nebo

modovina viz rovnice 4.

I

H2N~/< + HNO, ——= O, +2N, +3H,0
NH,

Rovnice 4 Likvidacergbytku kyseliny dusité
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Jak bylo prokdzano, rychlogtnurcujicim krokem celé diazotace je tvorba N-
nitrosoaminu. Jehorpména na diazohydroxid a posléze na diazonioWdyesrychla viz rovnice
5.[18]

pomalu rychle rychle +
ArNsz ArNHNO —>Ar - N, OH — Ar- N,

2

Rovnice 5 Kinetika vzniku diazoniové soli

2.2.2 Azokopulaéni reakce

Jak uZ bylofeseno v prededlé kapitole, jedna se o C-kopulaci na lsgbridizovaném
uhliku. Z hlediska mechanismu jde o elektrofilnbraatickou substituci viz rovnice 6, kde
elektrofil ArN," je slaby (v porovnani naps NG, CI*, atd.). Znamena to, Ze reakce probiha

pouze v pipad, kdy je stabilizovan aktivovany komplex elektroordrni skupinou Z. Proto

pasivnimi komponentami jsou v podstatouze aromatické aminy a fenoly, naftoly, fenolaty

naftolaty, kde Z = Q NR2, NHR, NH, OH (v uvedenéad: klesa rychlost kopulace).

Z 7 7
+ +
H N, - Ar

N, - Ar

Rovnice 6 Vznik azosléeniny kopuléni reakci

Disazopigmenty [2] maji ve svém skeletué¢dazoskupiny chemicky provazané tzv.
»Spojkou“. Spojkou byvaji nepstji diaminofenylové nebo diaminodifenylové fragmentiz
obrazek 2.
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o
NH NH
\

X

Obréazek 2 spojka na bazi substituovaného diamijfefdilu

, kdy n nabyva hodnot 1 nebo 2; X=H, Cl, Ogi¢bo CH.

Struktural® rozeznavame dva typy disazopigmentzavislosti na tom, zda je azoskupina
zavedena do skeletigs spojku nebo zbyk&stice tvdici molekulu. Obecné struktura typického

disazopigmentu na béazi bisfufik spojky viz obrazek 3.
X
0 0
ch~/§_<NH N;_z\fcm
n
RD, N=N 0 X 0 N=N RD,

RD, RDs RDs RD,
Obrazek 3 Obecné struktura disazového pigmentu

, kdy n mize nabyvat hodnot 1 nebo 2; RIRDs, RDs = H, Cl, CH, OCHs, OGHs nebo
COOCH; X=H, Cl, OCH3 nebo CH3

Disazopigmenty poskytuji Sirokou Skalu barev otkrzeZluté az ngervenalé oranzove.
Ve srovnani s monoazopigmenty maji lepSi aphikavlastnosti. Disazopigmenty se tetji

deli na diarylidové pigmenty, bisacetoacetarylidovgnpenty a dispyrazolonoveé pigmenty.

2.2.3 Diarylidové pigmenty

Byly objeveny jiz roku 1911, ale uplatmi nasSly az o tést 30 let pozdji pro
vybarvovani pryze. i tomto uziti se dostalo prvniho ocmin diazopigmerit, kdy svymi
aplikatnimi vlastnostmi fekonaly monoazové pigmenty (krvaceni, vykvétanidapdrrincipem
vyroby je reakce diazoniové soli odvozené od ,spbgkpasivni komponentou, kterou je v tomto
piipact acetarylid. Obecna struktura diarylidovych pignieriz obrazek 4. [19] [20]
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0o (0]

HsC CHg X CHg
N N
AN v
RD, NH N N NH  RD,
o) o
X HaC
RD, RDg RDg RD,

Obrazek 4 Obecna struktura diarylidového pigmentu

, kdy X=H nebo CI; RD2, RD4 a RD5= H, CI, gHDCHsnebo OGHs,

2.2.4 Bisacetoacetarylidové pigmenty

Bisacetoacetarylidové pigmenty jsou povaZzovanyigazeépigmenty, které jsou ziskany z
bifunkénich spojovacich prik Ty jsou ziskany dvojitou acetylaci aromatickydansini a to

zejména od 4,4 -diaminodifenily nebo 1,4- diamimyle podle reakce viz rovnice 7.

X
H,C

N—o

H2N NH2 + 2 e
n N\

0
(nebo 2 CHyCOCH,COOC ,H5)

X
N»{Q&—NH (+ C,HsOH)
n
H C~(_\<o X O>/_>7CH
3 3
N %

Rovnice 7 Vyroba ,spojky“ pro bisacetoacetarylidgigment

, kdy X = H, CI, CH, OCH: a n miZze nabyvat hodnot 1 nebo 2.
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Bisacetoacetarylidové pigmenty se vyama dobrou odolnosti proti rozpowstum a
dobrou barvici vydatnosti i kdyZ nejsou zdaleka &ilka jako diarylidové Zluté pigmenty.

Bisacetoacetarylidové pigmenty maji obecnou chemickrukturu viz obrazek 5.

X
(0] O
H3C‘/§_<NH N;_?fCH:J,
n
N=—N O X (0] N=—N
/ XRDm / XRDm

Obrazek 5 Obecné struktura bisacetoacetarylidoy@gmentu

, kdy RDn= Cl, CHs, OCHs, OGHs,Br, NO; a COOCH; m nabyva hodnot 0-3; X= H, Cl, GH
nebo OCH .
Tyto pigmenty maji patkud maly obchodni vyznam s vyjimkou PY 155 viz @eia6,

ktery se pipravuje kopulaci diazoniové soli od 2- aminodinygistru kyseliny tereftalové na
bifunkeéni kopul&ni slozky 1,4-bisacetoacetylaminobenzen tzn., famto gipac je ,spojka“

pasivni komponentou kopulace.

H;COOC N—N O O N=N COOCHg4

COOCH; H;COOC

Obrazek 6 Chemicka struktura PY 155
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2.2.5 Disazopyrazolonové pigmenty

Stejre jako Zluté monoazové pigmenty byl tento druh pigth@bjeven jiz kolem r. 1910,
ale na své vyuziti si musel cca 30 letket. Obdobg jako u diarylidovych pigmeiftje tady
aktivni komponentou ,spojka“ (4,4"-diaminobifenyktera se poté kopuluje néiglusny pyrazol.
Komerné jsou dostupnéervené a oranzoveé typy, jejiz hlaviie@nosti je univerzalnost. Jejich
vyuZziti najdeme u tiskakych¢i nagrovych barev, pap v plastikdskéem péimyslu. Piimyslow
vyrabiné disazopyrazolonové pigmenty jsou zaloZzeny narebehemické strukia viz obrazek

7.
HO X OH
~ N\\ //N —
Rl Rl
X

Obréazek 7 Obecna chemicka struktura disazopyrapeiémo pigmentu.
, kdy X=H, CI, OCH ; Ri= CHs, COOGHs; R>= H nebo CH.

2.3 Krystalova struktura, modifikace a polymorfismus

Existujici pitazlivé sily mezi molekulami¢i ionty majici schopnost ipmenovat
individualni osamocen&astice na strukturované krystaly. Navzdory stejnéomemickém
sloZeni, niZe tedy dana latka existovat ve vice krystalogkstib modifikacich. Mezi tyto latky
setadi anorganické latky napAl>Os [21] i organické latky. Mezi organickymi pigmenjsou
v tomto ohledu nejvSestragjii ftalocyaniny, které se mohou vyskytovat azti pnodifikacich.
[16] Prechod mezi jednotlivymi modifikacemi vyZadujecité mnoZstvi energie, které se liSi
v zavislosti na zkoumané latce, modifikaci apod.

O krystalinit organickych pigmeiita jejim stanoveni se doposud vi jen malétSa
pigmenti, jako jsou zastupdiady azovych pigmefitvychazi z vyrobniho procesu jako jemné
prasky s nizkou krystalinitou. Neupravené pigmeétazorky majicasto blize k amorfnimu

stavu nez kidealnimu krystalu. Krystalinita pigriers azoskupinou se r@stji upravuje
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tepelnym namahanim, zatimco krystalinita pigmiebez azoskupiny byvéasto zlepSovana
mechanickym namahanim jako jekeni apod. Vznikem, vyvojem a poruchami idealnilgury
krystali se zabyva nauka zvand krystalografie. [22] Krygspadfie &li pevné latky na krystaly a
latky amorfni.

Amorfni latky jsou latky v pevném skupenstvi, kterémaji pravidelnou (krystalickou)
strukturu. Usptadanicastic je v &chto latkach nadhodné, dite zakonitosti existuji pouze v
polohach navzajem sousedicich atormorfni latky jsou povazovany za izotropni, tjajinve
vSech smirech stejné fyzikalni vliastnosti.

Krystal je pevna latka, v niz jsou stavebni prvato(ny, molekuly nebo ionty) pravidein
uspdadany v periodicky se opakujicim vzoru, ktery sehpaava na velké vzdalenosti (oproti
atomarnim naritkam). Struktura krystalu je tak ¢gnd zakladni jednotkou vzoru, nazyvanou
jednotkova biika, jejiz periodické opakovani véeth rozmdrech tvdi krystalovou nhizku.

Krystalizace je proces, kdy dochazi feené amorfni formy na formu krystalickou.
Snadno krystalizuji latky s jednoduchou atomovowukstirou, naopak latky se slo&gi
strukturou krystaluji obtizsji.

PY 155 se nachazi pouze ve dvou modifikacich, admorfni forn¢ (a- modifikace) a
v jedné krystalické forg (B-modifikace). Pechod mezi amorfni a krystalickou formou neni
jasre definovan. Z toho wvodu se velic&asto hovéi o krystalini€ tj. pigment je vicei meérg
krystalicky. Vznik a tvorbu krystalu ovliwuji mnohé termodynamické (rozpustnost latky) i
kinetické faktory (nukleace aist krystalu). Nejprve musi dojit k rozp&st amorfni formy PY
155 a dodani éitého mnoZstvi energiefiptvorb¢ aktivovaného komplexutimz je zahgjen
proces tvorby krystalu. Proces tvorby krystalu Kdda ze ii fazi — nukleace,ust a ukogeni
rastu krystalu. V pibéhu nukleace dochazi ke vzajemnému kontaktu véamhentovanych
molekul a vznikaji submikroskopicka krystalicka fdad Druhd faze ozw@avana jakoist
krystalu je dynamicky proces, kdy dochazi k interakhodré orientovanych molekul. &t
krystalu je ovliviovan difaznim (rychlost difize molekul v oblasistu krystal) a depozinim
(rychlost oderpani pevné faze z roztoku) stipn VEtSi krystaly vznikaji z malého mnoZstvi
stabilnich krystalickych jader, které rostou volnopechlosti. Rist krystalu je déle ovlivn
zmeénou fyzikalre-chemickych podminek. Finalni faze se nazyva zastawstu krystalu, kdy

dojde k vysrazeni krystalické formy PY 155 z roztok
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Na zaklad technologického vedeni krystalizace alternativmiZze vznikat velké mnoZstvi
drobnych mikro krystdl nebo naopak menSi mnoZzstvétdich krystal. [23] Vlastnosti
krystalického pigmentu zavisi na zvolenych podméhkiérystalizace (rozpouitlo, teplotagas).

Fyzikalni vlastnosti chemicky shodnych pigmefgou do velké miryizeny strukturou
krystalové niizky. To plati pro i nap velikost a tvarcastic, kdy je timto parametrem
ovliviiovana barevna sila, kryvost a transparence. Kiggtabrganickych pigmeitse nejasgji
zjistuje pomoci RTG difrakni analyzy viz obrazek 4] [25], kdy kazda krystalova modifikace
ma prakticky nezagmitelny ,otisk palce”. Mezi dalSi moznosti &eni krystalinity pai TEM,
IR [26], UV, NMR & MS.

Amorfniforma
Krystalicka forma

P e L P :
. o o .
— — — o
' ' ' ' ' ' ' ' 1 (a3
Lo o o o !
1 1 1 1 1 1 I I I Ty i
= — — -
z Co o o
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E Lo o o
— — = — :
P2 I R B L :
+ B e g
0 =
l: n: :P/: 7 Lo
: | I c ol = =
”: o : n: ~ = g
f‘: l: L ;‘Af . 9 _‘ o
L. '“"”,J :l':,."' : ,[ L AL e
; ———t —_— ———t ——
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Arbitrary units

Obrazek 8 RTG difraktogram amorfni formy (modr&)ystalické formydervena) PY 155 [27]
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Obréazek 9 Velikost a tva@stic amorfni formy PY 155 (TEM) [27]

Obrézek 10 Velikost a tvaastic krystalické formy PY 155 (TEM) [27]

2.4 Metody hodnoceni Pigment Yellow 155

2.4.1 Koloristické hodnoceni CIELab

Numerické vyjadeni barevnosti ma géatek uz u Newtona (1642-1727), ktery svym
znamym pokusem rozlozil bilé &lo pomoci skle&gného hranolu na jednotlivé barevné slozky
(Cervena az fialovd) a nasletjej opstovre slozil v bilé s¥tlo. Moderni ngreni barevnosti je

datovano az r. 1931, kdy Commission internatiowi@d'éclairage (CIE) vedena Prof. Davidem
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Wrightem poloZzila zaklady modernimu koloristickénmednoceni tzv. CIELab. Na vzniku
vysledného barevného vjemu se podili zdrajtlay pozorovany fedn®t a pozorovatel viz
obrazek 11.

®

Obréazek 11 Znazoeni barevného viemu Vnimani [28]

Tzn., Ze P zmén¢ jedné z komponent seémi i celkovy barevny viem. Musi se tedy
sjednotit a charakterizovat vlastnostéiného zdroje v oblasti viditelného spektra, sfleavat
standardni podminky o&tovani a pozorovani, popsat a znormovat viastnatdkého oka a
popsat vyslednou barvu a vSechny redlné barvy igalisido jednotného barevného prostoru.
[29] R. 1931 CIE na zakladvySe uvedeného rozboru schvalila 5 dopeni, kter4 poloZila
zaklad moderni kolorimetrii:

» Standardni zdroje stla A, B, C

* Podminky osgtlovani a pozorovani

» Etalonyc¢initele odrazu

» CIE 1931 standardni pozorovatel (2°) a definovany, 2

* Soustava trichromatickych slozek X, Y, Z a barepnystor X, Y, Z

Tato dopordeni se mini a lEhem let postuphdophuji. V r. 1964 byl CIE gjat dophkovy
(10°) standardni pozorovatel, zdrogda D a v r. 1976 jednotny barevnostni prostor zpngako
CIELab. Pravouhle osy tohoto prostoruiivmérna sétlost L*, ktera nabyva hodnot @drnd) az
100 (bila) a d¥ chromatické osy a* a b*, kdy osa a* probih& odkrélbarvy Kerven a osa b*
od modré ke Zluté.
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Prostor CIELab dovoluje i snadné odvozeni modelELCh. Tyto dva prostory se
vzajemr dophuji a umo#uji plnohodnotné popsani barvy. Model CIELCh j@ pachazeni
s barvami velmi intuitivni, nebbodpovida frozenému lidskému pojeti tvorby barev. Hodnota
L* zustava zachovana a udava jas barvy. Hodnota C* adaaytosti barvy a spiia se jako
strana trojuhelnika dle Pythagorowty viz rovnice 8.

C*ab = /(a*)? + (b*)?
Rovnice 8 Vyptet C* ab
, jJde o vzdalenost odistdu diagramu. Hodnota h° pak odpovida odstinu barvgovnice 9.
—h°ab = arctan —
a

Rovnice 9 Vypiet -h°ab

Udava se ve stupnich agid se proti sgru hodinovych raicek, kdy p@atek je na
kladné poloose a* (R 0°, Y 90° atd.)

+a*
red
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Obrazek 12 Zobrazeni s&adnic CIELab [30]

Jak jiz bylo zmiano, tak nejasgji se v prostoru CIE hodnoti barva proti zvolenému

etalonu/typu. Jednotlivé barevné diference se ¥yjpatlle vztali viz rovnice 10.

Aa* = a*vzorku — a*etalonu
Ab* = b*vzorku — b*etalonu
AL* = L*vzorku — L*etalonu
AC,, = C*vzorku — C*etalonu
AE}, =/ (ALY)? + (Aa*)2+(Ab*)?
AHg, = /(AE*)? = (AC*)2—(AL)?
Rovnice 10 Vynpty koloristickych hodnot
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Rozdil barevAE*a, predstavuje dlezitou, obec# uznavanou metodu hodnoceni rozdilu
barev. Pro snadisi orientaci byla stanovena stupnice udavajigba@iwmeshody dvou barev viz
tabulka 3.[31]

Tabulka 3: Stupei neshody dvou bare\AE* 4

AE*ap Rozdil AE*ap | Rozdil

0-0,2 Neposthnutelny

0,2-0,5 Velmi slaby 0,2-1,0Postehnutelny
0,5-1,5 Slaby 1,0-2,0Rozeznatelny
1,5-3,0 Jashpostehnutelny| 2,0-4,0| JeS¢ neruSici
3,0-6,0 Stedni 4,0-8,0 Mirn¢ rusSici
6,0-12,0 Vyrazny

12-0-16,0 Velmi vyrazny

VetSi nez 16,0 Rusici

Uréovani povahy odstinové odchylkyH* s Ize slovré vyjadrit nasledujici tabulkou 4,

Z niz je jasné, Ze rozhodujicim faktorem je i bak@umané fedlohy/standardu.

Tabulka 4: Stupei neshody dvou bare\AH* ap

Barva gedlohy (standardu) ZnaménkaAH* sy | Povaha barevného rozdilu

Cervei + Vzorek je ZIwjSi nez standard

- Vzorek je motkejSi nez standard

Zlut + Vzorek je zele#si nez standard

- Vzorek jecerverejSi nez standard

Zelen + Vzorek je motkjSi nez standard

- Vzorek je ZIugjSi nez standard

Modf + Vzorek je¢ervergjSi nez standard

- Vzorek je zele§Si nez standard
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Samostaté lze hodnotit i odchylky jednotlivych sloZek. Potdravaime Ze:
AL* ap> 0 = vzorek je sitlejSi (a naopak tmavsi)

Aa* > 0 = vzorek j&ervergjSi (a naopak zel&jsi)

Ab* > 0 = vzorek je ZIugSi (a naopak maejsi)

AC*ap > 0 = vzorek jeistSi/ chromaticky (a naopak k&)&i)

2.4.2 Hodnoceni barevneé sily

Pro hodnoceni silovych relaci je zavazna tzv. isglabarevna sila. Vysledna barevna sila
do zn&né miry ovlivauje reflexni vlastnosti povrchu.

I = z K
B S
A=400-700
(K) _(1—2Rp)?
S)y, 2Ru
I
Sila[%)] = 222X 100
typ
Ris = Ry — Ry
“ T 1—Rp—Rpz(1— Ry
0,65 — 0,64.R;
Ry, =
1+ 1.26R;

Rovnice 11 Vyptet barevné sily

,kde R je hodnota nagtené remise pro stanovenauméieného spektra; je hodnota vésSi
reflexe; R2je hodnota vnihi reflexe. [32]

2.4.3 Ovlivnéni koloristického hodnoceni znénou pigmentové disperze

Pigmentova disperze nebo-li sé@vy film je hmota tvéené rtkolika slozkami. Mezi tyto
sloZzky pati negasgji pigmenty, plniva, pojiva, z#kcovadla apod. Na vyslednou kvalitu
nagrového filmu ma velky vliv mnozstwi pomeér jednotlivych komponent. Proto je nezbytn
nutné, aby pro jednotlivd stanoveni aptikich vlastnosti nétového filmu byl postup ip
zhotoveni pigmentové disperze stejny &teni probihalo stale proti stejnému standardu.
Objemové koncentrace pigmentu (dale OKP) vypovidky je obsah pigmentu a plniv
v zaschlém nétu v pongru k obsahu pojiva. Je-li pojiva haglrfnizka OKP), pigment vém

Lplave” a naér vytvori uzaveny povlak, jehoz vlastnosti jsou danggevsim vliastnostmi pojiva.
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Takové byvaly latexové n&t ze 70.let 20. stoleti tzn. lesklé, ,gumové” gormysne. Jeli
pojiva malo (vysoka OKP)géastice pigmentu jsou k s®bspojeny jen na mistech, kde se
navzajem dotykaji. Takovy ni#tje mikroporézni, a proto prodysny a matny. Kemi €chto
vlastnosti byla definovdna OKP, definovana jakoeoigvy podil pigmentu ve vysledném
suchém filmu. Jednotlivé sloZzky jsou navzajem awdivany a pi urcité koncentraci dochazi
k vyrazné zminé. Toto oznaujeme jako kritickd objemova koncentrace (dale KQKR3]

Samotné vyjaitkeni OKP pro objemovou koncentraci pigmentu vycldzivnice 12.

OKP = |4 pigmentu 100
(Vpigmentu+Vpojiva) .

Rovnice 12 Vyptet OKP

, kdy do Wpigmentu S€ Zapoitava i mnozstvi plniv. Pro lepSigarstavu je na obrazcich 13, 14, 15

zobrazeno prostorové schéma vyplinnagrové hmoty pigmentovou sloZzkou s ohledem na OKP.
Obrazek 13 Na@tové hmota pod kritickou hodnotou OKP [33]
Obrazek 14 Na@tova hmota pi kritické hodno# OKP (idedlni stav)[33]

gssssses

Obrazek 15 N&tove hmota nad kritickou hodnotou OKP [33]



2.5 Pigment Yellow 155

2.5.1 Vlastnosti a pouziti

Pigmenty i barviva se klasifikuji a ozhgi podle standardu zvaného Colour Index (ClI).
V piipade PY 155 ozné&eni informuje, Ze se jedna o Zluty pigment (pigmgetlow) o

specifickém chemickém slozeni.

Obréazek 16 Praskova forma PY 155

| pres danou specifikaci a danéni pomoci Cl se iisluSné chemické pigmenty nachazeji
v raiznych modifikacich, které maji rozdilné odstiy nachézeji uplatmi v odliSnych
aplikacich. PY 155 je charakteristicky nazelendigyim odstinem, vysokou koloristickou silou,
dobrou odolnosti v organickych rozpotdiech a stalosti v kyselém i alkalickém ptesi.
Pigment je pedevsim pouzivan do gébvych hmot, plast a tisk&skych barev. Kolem r. 2005
byly uvadny na trh nové typy tohoto pigmentu s hrubSimi gkalickymi) ¢casticemi a vyssi
powvetrnostni odolnosti [34], které &y vytlatovat Zluté anorganické pigmenty na bazi chromu
[35] . PY 155 se pouziva pro gat pramyslovych konstrukci, sildnich dopravnich prostdka a
zenedélskych strofi. BéZné se pouziva pro vybarvovani PVC, HDPE, PP, PS ald.nelze jej
doporuit pro vybarveni v PES.

4C



Pigments

Main applications

E "
g E
" " o
8 2| E | .
- = =
Commercial preducts code @ o | | a | O |Usesandcomments
C.l. Pigment Yellow 155 C.l. 200310
HaCO
Hue Bright yellow 3 COOCH
. : k]
Chemical Class Disazo
First known product Sandorin Yellow 4G S O
CAS (see note p. vii) 68516-73-4/77465-46-4 H-N
EU No. (see note p. vii) 271-176-6 o] N
oH \>—$‘
H O
N ©
N—H
0
H,COOC
OCH,
Graphtol Fast Yellow 3GP CLH PD . = | High performance pigment for plastics and fibres.
H-D Sperse Yellow AP155 HDS LD E Water-based paints, aqueous flexo printing inks, natural and synthetic latices,
textile printing.
P\gmatex Yellow 2GNA SNCG LD - Envimnmemally trleﬂdly non-ionic surfactant-based d\spemlon, for textile industry
P\gmem Yellow 155 CPMA LD B = Provided by one or more CPMA member companies (see p,xu(},
Sandorin Yellow 4G CLH PD
Sandorin Yellow 4GP CLH PD B = HIQI‘I performance p\gment for plaSIICS and fibres.
Sandorin Yellow 5GD CLH PD . .
Sandorin Yellow 5GDP CLH PD B = Higl‘l performance p\gment for plastics and fibres.
Sammsperse Yellow 4G C LD . Surfactant free uispersion, tnermosetting acrylic‘ rubber, nitrocellulose
Sandosperse Yellow E-4G C LD E VOC free dispersion for water-based paints,
Sandosperse Yellow U-4G C LD - For industrial finishes including ol free polyester.

Obrazek 17 Ukazka klasifikace PY 155 dle Cl z 97136]
2.5.2 Vyroba Pigment Yellow 155

Vyroba pigmentu se sklada ze dvou zakladnichistup vyroba amorfni formy a jeji

nasledné krystalizace.

2.5.2.1 Vyroba surové (amorfni) formy Pigment Yellow 155
Z&akladnimi surovinami pro vyrobu amorfni formy jstul- bisacetoacetylaminobenzen a
aminodimetyltereftalat. Do vodné suspenze aminothigiereftalatu se ida kyselina
chlorovodikovd a dusitan sodny a provede se diagotaa vzniku diazoniové soli
aminodimetyltereftalu viz obrazek 18. Nasledna Kkape se provadi ipoustnim gislusné
diazoniové soli do suspenze 1,4- bisacetoacetylaeinzen viz obrazek 19 za vzniku amorfni
formy PY 155 viz obrazek 20, ktery se naskegyiizoluje pomoci filtr&niho za&izeni.[37] [38]
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| presto, Ze kvalitu surového/amorfniho pigmentu Izévait mnoha faktory (T, pH, kvalita

surovin,¢isteni surovin, kondicionace apod.), tak nelze dosahpozadované krystalinity.

o OCHj3 Oxy~OCHs

Diazotace (NaNO,, HCI)

—_—

NH, N, CI

H3CO o H5CO o]

Obrazek 18 Schéma vyroby diazoniové soli; aktismigonenta

COCH,
O
“
NH
=
O
COCH,

Obrazek 19 Chemicka struktura 1,4- bisacetoacetylabenzenu; pasivni komponenta
0 0
H3c~/§_<NH@—N;_2\—CH3
N=N o) 0 N=N

COOCH; HzCOOC

H,COOC COOCH;

Obrazek 20 Chemicka struktura PY 155
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2.5.2.2 Vyroba krystalické formy Pigment Yellow 155

Krystalicka forma PY 155 sefipravuje krystalizaci amorfni formy PY 155 viguSném
rozpoustdle. Rozpouddlem miZze byt ortho- dichlorbenzen, ethanol, methanol,
dimethylformamid, voda atd¢i ptisluSné srési rozpoustdel v definovaném poénu. Dané
rozpoustdlo se voli s ohledem na pozadovanou kvalitu kiydex' 155. Po krystalizaci probiha
izolace pigmentu na filttaich a suSicich #&enich. Jedna se pouze o krystalizaci amorfniyorm
pigmentu, pi které se neini chemické sloZzeni pigmentu. Vysledna kvalita talské formy
PY 155 je zavisla na re&kich podminkéach. [3]

2.5.3 Koloristické hodnoceni jednotlivych zna@ek

V sowasnosti se PY 155 vyrabi po celemétsvv riznych modifikacich podtznymi
znakami, které se od sebe liSfggevsim tvarem, amorfréi krystalickou formou a dalSimi
fyzikalnimi vlastnostmi. Jenom v Synthesii a.s. Keystalicka forma PY 155 momentéin
vyrébsna v @ti znatkach (VZ 4G, VZ 4GN, VZ 4GNL, VZ 5GD, VZ 7GD), kdkrystalicka
forma PY 155 seffpravuje zeit typi surové (amorfni) formy PY 155 tj. ze VZ 4G/S, VBR/S
a VZ 4GN/S. Porovnani koloristiky jednotlivych ek v daném pojivu nalezneme v tabulce 5 a
6. Pro amorfni formu PY 155 neni ani talleFita koloristika (jestlize neni amorfni formaena
k expedici), jako obsah tistot, které ovliviuji naslednou krystalizaci. Pojivo je voleno na
zéklad aplikatnich moznostéi pozadavk finalniho zakaznika. NapPY 155 znéka VZ 4GP/S
vzhledem ke své amorfni foermasla uplaténi pouze ve vybarvovani plasta proto koloristické

hodnoceni probih& v pojivu PVC.
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Tabulka 5: Koloristické porovnani typu krystalické formy PY 155 v pojivu AMF

PY 155 v pojivu AMF fedény tén

TYP 4G Sla% | AE*,, | AH*, | ALY, | AC*,
4GN 108,77 ,35 -,30 ,18 ,06
5GD 99,06 ,78 -,75 -,20 -,10

PY 155 v pojivu AMF plny ton

TYP 4G AE*ab AH*ab AL*ab AC*ab Trans.
4GN 1,25 -1,15 -,23 -, 42 ,23
5GD ,65 -,59 ,24 ,11 -4,22

Tabulka 6: Koloristické porovnani typa amorfni formy PY 155 v pojivu PVC

PY 155 v pojivu PVC rfedény tdon
TYP 4GP/S| Sila % AE*ab AH*ab AI—*ab Aa-*ab Ab*ab AC*ab

AGN/S 83,77 1,53 -1,03 -,71 1,08 -,82 -,88
4G/S 84,07 1,17 -,98 -,48 1,00 -,36 -,41

PY 155 v pojivu PVC plny tén

TYP 4GP/S AE*ab AH*ab AI—*ab Aa*ab Ab*ab AC*ab Trans.
4GN/S ,78 2,65 1,63 ,95 -1,49 -1,98 -1,87

4G/S ,33 4,62 2,35 ,89 -2,05 -4,04 -3,05
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3 Experimentalni ¢ast

Cilem diplomové prace bylo optimalizovat processkajizace v laboratornim dfitku a
prowdtit moznost nestandardni vyroby krystalické formy P55 znaky VZ 4G z amorfni formy
PY 155 znaky VZ 4GP/S. Byla provedena krystalizace surovémiprpigmentu za zgny
reakénich podminek. [34] Vstupni surovinou pro vyrobdrjetlivych vzork byla VZ 4GP/S
MIX 5 (koloristické hodnoceni uvedeno v odstavel.3.1 v tabulce 22).#pracovany PY 155
byl podroben koloristickému hodnoceni CIELab 197@igypu VZ 4G v pIném tonu (dale PT ;.
byla hodnocena koloristika samotného zkoumanéhmeidu) itfectném tonu (dalRT tj. byla
hodnocena koloristika zkoumaného pigmentuidgvkem TiQ). Laboratorni zézenim byla
michana sulfonmi baika opatena zgtnym chladtem. Oltev byl zajiSén pomoci elektrického
topného hnizda.

Na zaklad koloristickych vysledik z laboratornich pokusbyla grevedena krystalizace
z laboratorniho do provoznihoéiitka a byla vyrobena PY 155 v poZzadovanych paraaletr
standardu a tonaZzi na vyrobnintizeni Synthesia a.s.. [39]

Krystalicka forma PY155 byla hodnocena v pojivu AMFstupujici surova forma PY155
byla hodnocena v pojivu PVC, jelikoz amorfni mokkifte neumoznuje koloristické hodnoceni v
pojivu AMF. Predmétem zkoumani byla pouze krystalizace amorfni fopigmentu, pi kterém
se nendnilo chemické sloZeni pigmentu. Podminky krystaledyly voleny dle dostupnosti
chemikalii, laboratorniho vybaveni, provozniho wgai, literarnich pramen34] ¢i provoznich
zkuSenosti.

Intervaly koloristické odchylky VZ 4G proti zvolemé typu byly firmou Synthesia a.s.
stanoveny na hodnoty: barevna sil®V (-5; 5), rozdil barew\E'a v RT (0; 1), rozdil barev
AH 2V RT (-0,5; 0,5), rozdil chromaitiostiAC ab v RT (-0,8; 0,8), rozdil barexE av PT (0; 1)
a transparence v PT (-2; 2). Tolerance koloristiokehylky jsou pro fehlednost uvedeny i

v prislusnych tabulkach koloristického hodnoceni.
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3.1 Seznam pouzitych chemikalii

3.1.1 Pigment Yellow 155

Pro experimentalnfast byl pouzit surovy (amorfni) pigment PY 155 \pgny v Synthesii
a.s. a odpovidajici kvalitVZ 4GP/S. Uvedené vlastnosti jsou pro amorfniviier Zménou

modifikace se vlastnosti éni.

0 0
ch~/§_<NH4<j>fN;_2\ch3

H,COOC N=—N @) O N=—N COOCH;

COOCH;,4 H,COOC
Obrazek 21 Chemické struktura PY 155

Tabulka 7: Vlastnosti PY 155

Vlastnosti
Bezpe&nost Neni toxikologicky ani ekologicky nebezpg
Vzhled @i (20°C) Zluty prasek
Teplota rozkladu (°C 198 °C
Hustota (g/cm3) 1,45
Rozpustnost ve veéd Nerozpustny

3.1.2 Ortho- dichlorbenzen

Ortho- dichlorbenzen (O-DCB) byl vyuZit jako priesdi krystalizace. Bylo vyuZivano
regenerovaného O-DCB, z tohovdu identifik&ni list rozpousdtdla neni uveden vifloze.
Cl

Cl
Obrazek 22 Chemickéa struktura O-DCB
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Tabulka 8: Vlastnosti O-DCB

3.1.3 Ethanol

Ethanol byl v praci vyuZzit pro vymyti rozpogdta O-DCB z pigmentu. Bylo vyuzZivano

regenerovaného ethanolu, z toliwadu identifika&ni list rozpoustdla neni uveden vifloze.

Vlastnosti

Bezpe&nost

Vzhled i (20°C)

Bezbarva tekutina

Teplota tani (°C) -17,03
Teplota varu (°C) 180,5
Hustota (g/cm3) 1,30

Rozpustnost ve ved

Nerozpustny (0,01%

H3C_\

OH

Obrazek 23 Chemicka struktura ethanolu

Tabulka 9: Vlastnosti ethanolu

Vlastnosti

Bezpe&nost

Vzhled i (20°C)

Bezbarva tekutina

Teplota tani (°C) -114.4
Teplota varu (°C) 78,3
Hustota (g/cm3) 0,789

Rozpustnost ve ved

Neomezed misitelné

47




3.1.4 Polyvinylchlorid

Polyvinylchlorid (PVC) byl v praci vyuzit jako pejo pri hodnoceni amorfni formy PY
155 4GP/S. Byl dodan spdéleosti Spolana Neratovice. Identifi list je vlozen do lohové

gasti.

Clll

n

Obrazek 24 Chemickéa struktura PVC

3.1.5 AMF

AMF bylo v praci vyuzito jako pojivo i hodnoceni krystalické formy PY 155 VZ 4G.
Jednd se o rozpoustovy typ pojiva na bazi melamin-formaldehydové gkytice modifikované
alkydem. Bylo vyuzito AMF o susin35 % a 55 % a taky AMF Weisslack s piQdentifikani

listy jsou vlozeny do flohovécasti.

3.1.6 Oxid titani ity

Oxid titanicity (TiO2) byl v praci vyuzit jako bily pigment pro stanovekoloristickych
parameth PY 155 viedtném tonu. Byl dodan spaleosti PrechezaiBrov. Identifika&ni list je

vloZen do pilohovécasti.

3.2 Seznam pouzitého pistrojového vybaveni

V samotné experimentalnfasti byly pouzity nasledujici ifstroje, které jsou dzné
pouzivané pro ifpravu a hodnoceni disperzi v Synthesii tzn. aidgtvahy Ohaus Discovery
DV214C; dispergator LAU Disperger DAS 200; homogétor SpeedMixer DAC 1100 FVZ;
poloprovozni kalandr LAB TECH ENGENNERING; spekwotdmetr Macbeth Color Eye
7000A; komorové laboratorni susarna Memmert; autwke spiralové pravitko; ale taky ale
taky predevSim vyrobni linka Synthesia naeslisku 17300 (smaltované kotle, homogenizéatory,

cerpadla apod.).
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3.3 Krystalizace pigmentu v laboratornim méitku

3.3.1 Postup krystalizace

Do laboratorniho #ézeni bylo pedloZzeno definované* mnozstvi VZ 4GP/S MIX 5.
Nasled® bylo pridano definované* mnozstvi O- DCB. Postdyla reakni snés vyhata na
pozadovanou teplotu*. Na této te@dtyla reakni snes za stalého michani drzena definovanou
dobu*. Po ukowteni krystalizace a ochlazeni &n byla reakni snes Zfiltrovana pes
Blchnerovu nalevku (filtr K4) a promyta ethanolenvedou z dvodu vymyti gislusnych
rozpoustdel. Pasta byla nakonec usuSena v komorové lalbofatuSars pii *definované
teplog.

*hodnoty uvedeny v tabulce jednotlivych pofus

3.3.2 Schéma laboratorniho z&izeni

Obrazek 25 Schéma krystalimdho laboratorniho zézeni
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,kde 1- topné hnizdo, 2- sulfaird baika, 3- teplonir Vertex, 4- skleténé michadlo s teflonovou
koncovkou, 5- kontrolni teplo#n, 6- zgtny chladi.

Vw7

3.3.3 Krystalizace v laboratornim méritku

Podminky krystalizace byly voleny dle dostupnodtiemikalii, laboratorniho vybaveni,
provozniho vybaveni, literarnich prangerf34] ¢i provoznich zkuSenosti. Pro zachovani
piehlednosti je koloristické hodnoceni ugad grimo za tabulkou uvagici zmény v reaknich
podminkach. Koloristické vysledky jsou ueay v tabulce a zi/odu lepSi orientace i v grafu.

Na z&awr jsou vysledky opaeny komentéem.
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3.3.3.1 Vliv teploty krystalizace

Pokusy¢. 1A, 1B, 1C a 1D byly podrobeny zkoumani vlivultgp krystalizace za zsmy

koloristickych parametir. DalSi reakni podminky byly konstantni, viz tabulka 10. Koktitké
vysledky jsou uvéghy v tabulce 11 a zivodu lepSi orientace i v grafu viz obrazek 26 ala.
zawr jsou vysledky opaeny komentéem.

Tabulka 10:Reakéni podminky krystalizace (zn€na teploty)

Vzorek

Mnozstvi

Aparatura Typ MnozZstvi T t T Ot&ky
¢. ¢. 4GP/S rozpoustdla | rozpoustdla | krystalizace | krystalizace | suSeni | michadla
(9) (ml) (°C) (s) °C) (rpm)
1A 1 30 O-DCB 600 90 2 95 240
1B 2 30 O-DCB 600 110 2 95 240
1C 1 30 O-DCB 600 130 2 95 240
1D 2 30 O-DCB 600 150 2 95 240
Tabulka 11: Koloristického hodnoceni PY155 za z#gny teploty
VZ 4G v pojivu AMF fedény tén
tolerance: 100+ 5 max 1 +0,5 0,8
Vzorek | Sla% | AE*,, | AH*, | AL*,, | Aa¥,, | Ab*, | AC*,
620/1A 100,44 ,57 ,52 ,18 -,50 -,22 -,17
620/1B 96,65 ,23 -,21 -,02 ,20 ,11 ,09
620/1C 79,51 1,73 -1,43 -,89 1,46 -,24 -,37
620/1D 59,25 3,56 -2,69 -2,03 2,77 -,93 -1,13
VZ 4G v pojivu AMF piny tén
tolerance: | max 1,5 0+£2,0
Vzorek | AE*,, | AH*,, | AL*, | Aa*,, | Ab*, | AC*, | Trans.
620/1A 1,04 -1,04 ,00 1,04 -,03 ,06 12,72
620/1B ,25 -,13 ,19 ,12 -,09 -,08 ,22
620/1C 1,05 -,63 -,15 ,70 ,77 ,83 -5,46
620/1D 1,25 -1,06 -,23 1,11 ,52 ,62 -4,13
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Zmeéna barevné sily pigmentu

=@=Sila
105,00

95,00
85,00
75,00
65,00

55,00

Barevna sila pigmentu (%)

45,00
90 110 130 150
Teplota krystalizace (°C)

Obrazek 26 Zéna barevné sily pigmentu zaémg teploty

Zména koloristickych paramet( pigmentu

5,00 e AE*abh e AH*alb AC*ab
4,00
3,00
2,00
1,00
00 —— -
-1,00
-2,00
-3,00
-4,00
-5,00

koloristické parametry

90 110 130 150
Teplota krystalizace (°C)

Obrazek 27 Zéma koloristickych parameirza zrény teploty

Dle vysledki je Zz'ejmé, Ze volba krystalizai teploty ma na vysledné koloristické parametry

N4

pigmentu velky vliv tj. ¢im vySSi krystalizéni teplota, tim je pigmentervergjsi, kalrgjsi,

~7 v L

kryvéjSi a még vydatny (&tSi castice).

52



3.3.3.2 Vliv mnoZstvi ndsady pigmentu (koncentrace) na kryalizaci

Pokusy¢. 2A, 2B, 2C a 2D byly podrobeny zkoumani vlivu mstyvi ndsady pigmentu

(koncentrace) za z&ny koloristickych parameir DalSi reakni podminky byly konstantni, viz

tabulka 12. Koloristické vysledky jsou uvfny v tabulce 13 a zisdbodu lepSi orientace i v grafu

viz obrazek 28 a 29. Na z#&jsou vysledky opdéeny komentéem.

Tabulka 12: Reakéni podminky krystalizace (zména mnoZstvi nasady)

Vzorek | Aparatura | MnozZstvi | Typ MnozZstvi T t T Ot&ky
¢. ¢. 4GP/S rozpoustdla | rozpoustdla | krystalizace | krystalizace | suSeni | michadla
(9) (ml) (°C) (s) °C) (rpm)
2A 1 15 O-DCB 600 110 2 95 240
2B 2 30 O-DCB 600 110 2 95 240
2C 3 60 O-DCB 600 110 2 95 240
2D 1 100 O-DCB 600 110 2 95 240
Tabulka 13: Koloristického hodnoceni PY155 za z&ny mnoZstvi ndsady
VZ 4G v pojivu AMF fedény tén
tolerance: | 100+ 5 max 1 +0,5 +0,8
Vzorek | Sla% | AE*,, | AH*,, | AL*,, | Aa*,, | Ab*, | AC*,
620/2A 97,23 ,18 -,11 -,01 ,16 ,09 ,15
620/2B 96,65 ,23 -,21 -,02 ,20 ,11 ,09
620/2C 98,21 ,15 -,02 ,08 ,12 ,02 ,12
620/2D 71,25 2,22 -2,00 -,89 2,02 -,24 -,37
VZ 4G v pojivu AMF plny tén
tolerance: | max 1,5 0+£2,0
Vzorek | AE*, | AH%, | ALY, | Aa*y, | Ab*, | AC*y, | Trans.
620/2A ,22 -,16 ,15 ,15 -,07 -,02 ,15
620/2B ,25 -,13 ,19 ,12 -,09 -,08 ,22
620/2C ,23 -,06 ,22 ,06 ,05 -,05 ,08
620/2D 1,19 -,94 -,20 1,01 ,60 ,70 -5,22
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Zména barevné sily pigmentu

=@=Sila
105,00

95,00 & ®

85,00
75,00
65,00

55,00

Barevna sila pigmentu (%)

45,00
15 30 60 100

Ndsada surové formy (g)
Obrazek 28 Zéma barevné sily pigmentu zadmg mnozstvi nasady

Zména koloristickych parametr( pigmentu

5,00 e \E¥Qh ey AH*a b AC*ab
4,00
3,00
2,00

oo /

,00 % :

-1,00
-2,00 \
-3,00
-4,00
-5,00

koloristické parametry

15 30 60 100

Nasada surové formy (g)

Obréazek 29 Z@na koloristickych parametrza znédhy mnozstvi nasady

Dle vysledk je Zejmé, Ze volba mnoZstvi nasady surové formy pigmékbncentrace)
nema na koloristické parametry pigmentu vliv. Mogi zajiS€na dostattna homogenizace, aby
nedochazelo ke vzniku teplotniho gradientu a mistn@ehivani jako u vzorku 620/2D.
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3.3.3.3 Vliv aparatury

Pokusy¢. 3A, 3B a 3D byly podrobeny zkoumani vlivu apargtma zngny koloristickych

parameth. Aparatury 1, 2 a 3 se liSilyipdevsSim tvarem michadla a sulfénabaiky. DalSi

realkcni podminky byly konstantni, viz tabulka 14. Koktitké vysledky jsou uv&dy v tabulce

15 a z dvodu lepSi orientace i v grafu viz obrdzek 30 a I84&.z&¥¢r jsou vysledky opdeny

komentdem.

Tabulka 14: Reakéni podminky krystalizace (zrména aparatury)

Vzorek | Aparatura | Mnozstvi | Typ MnozZstvi T t T Otaky
¢. ¢. 4GP/S rozpoustdla | rozpoustdla | krystalizace | krystalizace | suSeni | michadla
C) (ml) °C) (s) (°C) (rpm)
3A 1 30 O-DCB 600 110 2 95 240
3B 2 30 O-DCB 600 110 2 95 240
3C 3 30 O-DCB 600 110 2 95 240
Tabulka 15: Koloristické hodnoceni PY155 pi zméné aparatury
VZ 4G v pojivu AMF fedény tén
tolerance: | 100+ 5 max 1 +0,5 +0,8
Vzorek Sila % AE*ab AH*ab AI-*ab Aa*ab Ab*ab AC*ab
620/3A 96,43 ,65 -,63 -,16 ,63 -,04 -,10
620/3B 96,65 ,23 -,21 -,02 ,20 ,11 ,09
620/3C 96,93 ,48 -,33 -,23 ,35 -,23 -,27
VZ 4G v pojivu AMF piny té6n
tolerance: | max 1,5 0+£2,0
Vzorek | AE*,, | AH*,, | AL*, | Aa*,, | Ab*,, | AC*,, | Trans.
620/3A 1,22 -1,06 -,55 1,03 -,37 -,27 -,02
620/3B ,25 -,13 ,19 ,12 -,09 -,08 ,22
620/3C 1,19 -1,09 -,04 1,13 ,37 ,47 ,38
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Zména barevné sily pigmentu —e—5ila

110,00
105,00
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Barevna sila pigmentu (%)
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Obrazek 30 Zéna barevné sily pigmentuignene aparatury

Zména koloristickych parametr( pigmentu

5,00 i \E*al)  emmlymm AH*ab AC*ab
4,00
3,00
2,00
1,00
,00 : '

-1,00 ! - -

-2,00

-3,00

-4,00

-5,00

koloristické parametry

1 2 3
Aparatura Cislo
Obrézek 31 Zena koloristickych parametrp/i zmene aparatury

K laboratornim pokusn bylo vyuzivano i#i laboratornich Zzeni. BRI porovnani

jednotlivych aparatur nebylo odhaleno zasadni dgelani vysledi, které by nilo za nasledek
znehodnoceni diplomové prace.
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3.3.3.4 Vliv doby krystalizace

Pokusy¢. 4A, 4B, 4C a 4D byly podrobeny zkoumani vlivu giokrystalizace za zsmy

koloristickych parametr. DalSi reakni podminky byly konstantni, viz tabulka 16. Koktitké

vysledky jsou uvathy v tabulce 17 a ziwodu lepSi orientace i v grafu viz obrazek 32 al$8.
zawr jsou vysledky opaeny komentéem.

Tabulka 16: Reakéni podminky krystalizace (zrména doby krystalizace)

Vzorek | Aparatura | MnozZstvi | Typ MnozZstvi T t T Ot&ky
¢. ¢. 4GP/S rozpoustdla | rozpoustdla | krystalizace | krystalizace | suSeni | michadla
(9) (ml) (°C) (s) °C) (rpm)
4A 1 30 O-DCB 600 110 1 95 240
4B 1 30 O-DCB 600 110 2 95 240
4C 2 30 O-DCB 600 110 4 95 240
4D 3 30 O-DCB 600 110 6 95 240
Tabulka 17: Koloristické hodnoceni PY155 pi zméné doby krystalizace
VZ 4G v pojivu AMF fedény tén
tolerance: | 100+ 5 max 1 +0,5 +0,8
Vzorek | Sla% | AE*,, | AH*,, | AL*,, | Aa*,, | Ab*, | AC*,
620/4A | 109,48 ,28 ,06 ,27 -,06 ,05 ,06
620/4B 96,65 ,23 -,21 -,02 ,20 ,11 ,09
620/4C 98,60 ,49 -,48 -,09 47 ,06 ,01
620/4D 101,19 ,31 -,30 ,01 ,30 ,06 ,03
VZ 4G v pojivu AMF plny tén
tolerance: | max 1,5 0+£2,0
Vzorek | AE*, | AH%, | Al%, | Aa%y, | Ab*y, | AC*y | Trans
620/4A ,97 -,84 ,04 ,79 -,57 -,50 ,91
620/4B ,25 -,13 ,19 ,12 -,09 -,08 ,22
620/4C ,55 -,49 ,13 47 -,25 -,21 -3,46
620/4D ,68 -,67 -,02 ,66 -,19 -,13 -2,12
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Zména barevné sily pigmentu —e—sila
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Obrazek 32 Zéna barevné sily pigmentuignene doby krystalizace

Zména koloristickych parametr( pigmentu
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koloristické parametry

1 2 4 6
Cas krystalizace (h)
Obrazek 33 Zéna koloristickych parameirpri zmene doby krystalizace

Dle vysledk je Zejmé, Ze vliv doby krystalizace nemé zasadni véiwfslednou koloristiku
pigmentu. Musi byt pouze zagéia dostaten¢ dlouhd doba krystalizace pro umean zmeény
modifikace pigmentu na krystalickou formu, coz spaved|o u 620/4A.
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3.3.3.5 Vliv rychlosti michani reakéni smési

Pokusyc. 5A, 5B a 5C byly podrobeny zkoumani vlivu rychiasichani rea&ni snesi za

zmeny koloristickych parameir DalSi reakni podminky byly konstantni, viz tabulka 18.

Koloristické vysledky jsou uva&dy v tabulce 19 a zisodu lepSi orientace i v grafu viz obrazek

34 a 35. Na za¥ jsou vysledky opd@eny komentéem.

Tabulka 18: Reakéni podminky krystalizace (zrména rychlosti michani)

Vzorek | Aparatura | MnozZstvi | Typ MnozZstvi T t T Ot&ky
¢. ¢. 4GP/S rozpoustdla | rozpoustdla | krystalizace | krystalizace | suSeni | michadla
(9) (ml) (°C) (s) °C) (rpm)
5A 1 30 O-DCB 600 110 2 95 50
5B 2 30 O-DCB 600 110 95 240
5C 30 O-DCB 600 110 95 500
Tabulka 19: Koloristické hodnoceni PY155 pi zméné rychlosti michani
VZ 4G v pojivu AMF fedény tén
tolerance: | 100+5 max 1 +0,5 +0,8
Vzorek | Sla% | AE*,, | AH*, | Al*, [ Aa*,, | Ab*,, | AC*,
620/5A 74,13 2,09 -1,69 -1,10 1,73 -,41 -,56
620/5B 96,65 ,23 -,21 -,02 ,20 ,11 ,09
620/5C 101,92 ,23 -,20 ,08 ,20 ,08 ,06
VZ 4G v pojivu AMF piny tén
tolerance: | max 1,5 0+£2,0
VZO re k AE*ab AH*ab AI-*ab Aa-*ab Ab*ab AC*ab Trans.
620/5A 1,74 -1,18 ,02 1,06 -1,38 -1,28 -3,51
620/5B ,25 -,13 ,19 ,12 -,09 -,08 ,22
620/5C ,82 -,75 ,00 ,72 -,39 -,33 -,32
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Zména barevné sily pigmentu —e—sila

105,00

95,00
85,00
75,00

65,00

Barevna sila pigmentu (%)

55,00

45,00
50 240 500

Rychlost michani (otacky/min)
Obrazek 34 Zéna barevné sily pigmentuignene rychlosti michani

Zména koloristickych parametr( pigmentu

5,00 e \E*¥al) ey AH*ab AC*ab

4,00

3,00

2,00

1,00 \
,00 : P

-1,00 /-

-2,00

-3,00

-4,00
-5,00

koloristické parametry

50 240 500
Rychlost michani (otacky/min)
Obrazek 35 Zéna koloristickych parameirpri zmene rychlosti michani

Dle vysledk je zZejmé, Ze volba rychlosti michani &sn pi krystalizaci nema na
koloristické parametry pigmentu vliv. Musi byt Zjna dostattna homogenizace, aby
nedochazelo ke vzniku teplotniho gradientu a mistn@ehivani jako u vzorku 620/5A.
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3.3.3.6 Vliv teploty suseni v laboratorni komorové suSars

Pokusy¢. 6A, 6B a 6C byly podrobeny zkoumani vlivu teplstySeni v laboratorni susérn

za zngény koloristickych parameir DalSi reakni podminky byly konstantni, viz tabulka 20.

Koloristické vysledky jsou uv&ay v tabulce 21 a zisodu lepSi orientace i v grafu viz obrazek

36 a 37. Na za¥ jsou vysledky op#éeny komentéem.

Tabulka 20: Reakéni podminky krystalizace (zrména teploty suSeni)

Vzorek | Aparatura | MnozZstvi | Typ MnozZstvi T t T Ot&ky
¢. ¢. 4GP/S rozpoustdla | rozpoustdla | krystalizace | krystalizace | suSeni | michadla
(9) (ml) (°C) (s) °C) (rpm)
6A 2 30 O-DCB 600 110 2 60 240
6B 2 30 O-DCB 600 110 80 240
6C 2 30 O-DCB 600 110 105 240
Tabulka 21: Koloristické hodnoceni PY155 pi zméné teploty suseni
VZ 4G v pojivu AMF fedény tén
tolerance: | 100+5 max 1 +0,5 +0,8
Vzorek | Sla% | AE*,, | AH*, | Al*, [ Aa*,, | Ab*,, | AC*,
620/6A 97,23 ,21 -,19 -,05 ,18 ,09 ,07
620/6B 96,65 ,23 -,21 -,02 ,20 ,11 ,09
620/6C 98,11 ,26 -,25 ,02 ,16 ,20 ,04
VZ 4G v pojivu AMF piny tén
tolerance: | max 1,5 0+£2,0
Vzorek | AE*,, | AH*,, | AL*, | Aa*,, | Ab*, | AC*, | Trans
620/6A ,15 -,11 ,06 ,04 -,13 ,08 ,15
620/6B ,25 -,13 ,19 ,12 -,09 -,08 ,22
620/6C ,32 -,17 ,26 ,08 -,16 ,05 ,13
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Zména barevné sily pigmentu —e—sila
110,00
105,00

100,00
95,00

90,00

85,00

Barevna sila pigmentu (%)

80,00

75,00
60 80 105

Teplota suseni (°C)
Obrazek 36 Z@na barevné sily pigmentuignené teploty suseni

Zména koloristiky pigmentu

5,00 e \E*¥al) ey AH*ab AC*ab
4,00
3,00
2,00
1,00

,00
-1,00
-2,00
-3,00
-4,00
-5,00

koloristické parametry

60 80 105

Teplota suseni (°C)

Obréazek 37 Zema koloristickych paramedrpii zmene teploty suseni

Dle vysledki je Zejm¢, Ze volba teploty v laboratorni suS&rnmema na koloristické
parametry pigmentu vliv.
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3.3.3.7 Vliv fluidni susarny

Byly porovnany koloristické vysledky jednotlivychymobenych varek ususenycthi gtejné
teplog (110°C) v komorové susafndale KS) a fluidni sus&n(dale FS). K porovnani byly
uzity pouze varky 1 az 9, jelikoz varky 10 az 12 fiebyly suSeny v komorové laboratorni
susars. Koloristické vysledky jsou uvedeny na obrazciéh 39, 40 a 41.

Zména barevné sily pigmentu —o—5ila ks

110,00 «=@=="Sila FS

105,00
100,00
95,00

90,00

Barevna sila pigmentu (%)

85,00

80,00
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Cislo varky

Obrazek 38 Z@na sily pigmentu na zakladpouZzité techniky suSeni

Zména AE*ab pigmentu et AE*ab KS
—@—AE*ab FS
2,00
1,50
2 1,00
£
§ 50 M
T
o
w 00
-~
QL
& -50
S
S -1,00
-1,50
2,00
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Cislo véarky

Obrazek 39 Zéma 4E*ab pigmentu na zaklad pouzité techniky suseni
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Zména AH*ab pigmentu

e AH*ab KS ~ ==@==AH*ab FS
2,00

1,50
1,00
,50
,00

-,50

koloristické parametry

-1,00
-1,50

-2,00
1 2 3 4 5 6 7 8 9

Cislo véarky

Obrazek 40 Zéna 4H*ab pigmentu na zaklad pouZzité techniky suseni

Zména AC*ab pigmentu

et A\C*ab KS ==@==AC*ab FS
5,00

4,00
3,00
2,00
1,00

,00 9-4’—‘%-—’_—"—’-*

-1,00

koloristické parametry

-2,00
-3,00
-4,00

-5,00
1 2 3 4 5 6 7 8 9

Cislo varky

Obrazek 41 Zéma 4AC*ab pigmentu na zaklad pouZzité techniky suSeni

Dle vysledk je Zejmé, Ze technika suSeni nema na koloristické akgléY 155 vliv. Dle

.

predpokladu a provoznich zkuSenostl hyt pigment po usuSeni na FE®rverg|si, kalrgjsi,
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kryv¢jSi a méw vydatny (&tSi castice). Vliv na kvalitu pigmentu maji parametrgeni FS (T, t,

p), coZ se projevilo na koloristice u varky 1 a 9.

3.4 Krystalizace pigmentu v provoznim néfitku

Na zaklad koloristickych vysledi z laboratornich pokudsa konzultaci s Ing. Jakubem
Steinfeldem byly vystaveny opeérd listy (dale OL) a technologickérgupisy (dale TP)
upravujici technologicky reglement (dale TR) pramd zhotoveni sési v pozadované kvadita
tonazi na vyrobnim z&eni. Jednotlivé varky byly zhotoveny totoZznym htealogickym
postupem. Pouzefipzméng kvality vstupniho materidlu (VZ 4GP/S) bylo nutpézmenit
krystaliza&ni podminky tj. teplotu krystalizace. Jednotlivélyabyly vyrobeny diskontinualnim
zpasobem, kdy obsazeni jednotlivych apand sebe navazovalo dle zvoleného harmonogramu.

Jednotlivé Sarze vstupujici amorfni formy VZ 4GB¥®/ hodnoceny proti typu VZ 4GP/S v
PT i RT v pojivu PVC. Jednotlivé varky vyrobené krystiicformy VZ 4G byly podrobeny
koloristickému hodnoceni proti typu VZ 4G v PRT v pojivu AMF. Kombinaci jednotlivych
varek byly vyrobeny fislusné srési A, B, C.

3.4.1 Postup krystalizace

Na zhotoveni jedné varky byla pouZita nasada 6004&P/S a 18000 kg O-DCB.
Krystalizace probihala ve dvou krystalizatorechleestbe. Po dostateém rozmichani (cca 1h)
byla reakni snts vyhata na krystalizmi teplotu*, @i které byla michana po &itou dobu*. Po
ochlazeni byl pigment zfiltrovan a promyt rozpe@d$y (O-DCB, ethanol) a vodou. Naslednyl
filtracni kol& rozmixovan v teplé upravené @ pidavkem ethanolu a ve stripovacim kotli
byly vodni parou vystripovany zbytky rozpoédl. Pigment byl naslednodfiltrovan, pasta
usuSena a jednotlivé varky zhomogenizovany za wepilslusnych smsi A, B, C. Jednotlive
varky nebyly vazeny, proto byl uvazovan normovawnigiek z jedné varky 545 kg.

*piesné hodnoty uvedeny jsou v tabulce 24
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3.4.2 Schéma vyrobniho zéizeni

3.4.2.1 Rozpousédlova ¢ast

VZ 4G(P, N)

Rozpoustédlova cast S
P surova pras

ABSORPCE ;

jodvzdunéni

SUSpenze

EtOH

o-DCB
VYROBNA ,B* -

104.03

odvzduinéni| oDLUCOVAC

ABSORPCE

kondenzat $
o — e

kondenza
t--—ﬁ-ﬂtf

| |
lejugnén;_:'ﬂp"‘” suspenze VZ 4G(P N} Eleq
---------------------------- AESORPEE /// odtah do sbsarpos \
P 102.05
l I'M{;HV" ! &—EfOH, 0-DCE, voda
Ldestist [ § ':l:rir-w NTE pgdusik
mp% : +>tsuspenze
2, 1102.09 PASTA PY 155 ]
: 5 NTANWA
100.14 : 10014
J, wods voda vods S oy
- 1"‘“‘; o P w0 100.12
CHY Pt
CHY ., Tiltraty
P 121.01
B IS | LS S I
VYROBNA || | | | sspenze
BZ* 101]07a || 101]078|| 101]07C

VODMNA PASTA PY 1355

<
TR B B N L | 1 -
FS PY 155

- rozpougtllovacast

Obrazek 42 Vyrobni #&eni
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3.4.2.2 Vodnéa ¢ast

Vodna éast

121.01

wvodna
suspenze

pigmentu
[ ————

wvoda
P ——————

- veduch

@vodné pasta

O

h
kanalizace B”

121.02 \ /

120.03

12315

N

odprasovaci
zafizeni

|
preklapéé sudl B |
122.07 E @‘Z .ﬂEi

L & 44 O

fi
[=%
=
=]
=

1)

Q0000000 00000000

121.09A 121.09B

|

ettt

suchy pigment

120.11AM

120.13
12012 =

12010

VZ 4G
VZ 4GN

VZ 5GD
VZ 7GD

Obrazek 43 Vyrobniho #aeni (vodnadést, suSictast)
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3.4.3 Krystalizace v provoznim méritku

Podminky krystalizace v provoznimefitku byly stanoveny na zakladiskanych vysledk
z laboratorniho ®ftitka s ohledem na provozni zkuSenosti (teorie podsth apod.). Pro vyrobu
VZ 4G byla k dispozici surova forma VZ 4GP/S MIX-4MIX 11.

3.4.3.1 Koloristické hodnoceni amorfni formy VZ 4GP/S
Amorfni forma VZ 4GP/S MIX 4 — MIX 11 byla podrobarkoloristickému hodnoceni, viz
tabulka 22.

Tabulka 22: Koloristické hodnoceni vstupni surovinyamorfni formy

VZ 4GP/S v pojivu PVC fedény ton

Varka €. | Sila % AEkab AH*ab AI-*ab Aa-*ab Ab*ab AC*ab
MIX 4 98,14 0,57 0,45 0,13 -0,56 0,02 0,06
MIX 5 98,66 0,60 0,19 0,34 -0,23 0,44 0,46
MIX 6 99,04 0,58 0,28 0,32 -0,30 0,38 0,40
MIX 7 102,92 0,62 0,40 0,33 -0,42 0,32 0,35
MIX 8 126,79 0,88 0,32 0,69 -0,36 0,42 0,45
MIX 9 102,78 0,64 0,37 0,36 -0,40 0,36 0,38

MIX 10 104,71 0,74 0,26 0,42 -0,30 0,52 0,54
MIX 11 104,54 0,65 0,29 0,41 -0,32 0,40 0,42

VZ 4GP/S v pojivu PVC plny tén
Varka ¢.| Trans. | AE*y, | AH* [AlL*y,| Aa*y,, | Ab*y, | ACHy,

MIX 4 1,88 3,35 2,18 1,25 -1,98 2,39 2,21
MIX 5 -0,02 1,49 0,85 0,08 -0,75 1,29 1,22
MIX 6 6,74 2,82 2,42 0,73 -2,31 1,45 1,25
MIX 7 0,79 2,26 0,86 0,60 -0,68 2,07 2,01
MIX 8 5,51 4,50 3,68 1,68 -3,48 2,31 1,97
MIX 9 0,26 4,13 1,74 1,62 -1,43 3,52 3,38
MIX 10 0,90 2,30 1,39 0,62 -1,21 1,86 1,73
MIX 11 2,92 2,13 1,41 0,55 -1,27 1,62 1,50
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3.4.3.2 Koloristické hodnoceni krystalické formy VZ 4G
Bylo vyrobeno celkem dvanact varek krystalické fgrwZ 4G. Koloristické hodnoceni je

uvedeno v tabulce 23. Podminky krystalizace jednath varek jsou uvedeny v tabulce 24.

Tabulka 23: Koloristického hodnoceni vyrobenych opeaci znatky VZ 4G

VZ 4G v pojivu AMF fedény tén

tolerance: | 100+ 5 max 1 +0,5 0,8

Varka | Sila% AE*,;, AH*,, JAVI TS Aa*y, Ab* AC* 4
1 97,56 0,47 -0,41 -0,19 0,42 -0,07 0,11
2 95,62 0,71 -0,69 -0,09 0,68 0,20 0,14
3 91,94 0,87 -0,84 -0,15 0,82 0,26 0,18
4 100,58 0,48 -0,43 0,10 0,41 0,24 0,20
5 99,29 0,26 -0,25 -0,08 0,25 -0,02 -0,05
6 109,41 0,26 -0,06 0,25 0,05 0,07 0,07
7 105,72 0,18 -0,13 0,12 0,13 0,02 0,01
8 108,51 0,28 0,03 0,25 -0,04 0,11 0,12
9 101,97 0,21 -0,21 0,02 0,21 0,02 0,00
10 100,72 0,36 -0,05 -0,21 0,08 -0,29 -0,29
11 101,28 0,38 0,17 -0,18 -0,14 -0,31 -0,29
12 106,63 1,08 0,60 -0,40 -0,52 -0,86 -0,80

VZ 4G v pojivu AMF plny tén

tolerance: | max 1,5 0+£2,0

Varka | AE*y | AH*,, | Al*y Aa*,, Ab*y, | AC*,, | Trans.
1 0,76 -0,71 -0,09 0,73 0,18 0,24 -2,76
2 0,66 -0,37 0,07 0,42 0,51 0,55 -2,59
3 0,89 -0,14 0,20 0,21 0,84 0,86 -2,10
4 0,49 -0,27 0,13 0,30 0,36 0,39 -2,20
5 0,70 -0,48 0,15 0,52 0,44 0,49 -1,36
6 1,17 -1,16 -0,10 1,17 0,03 0,14 0,51
7 0,84 -0,83 -0,02 0,84 0,08 0,16 -0,39
8 0,74 -0,73 0,11 0,74 0,02 0,09 0,58
9 0,67 -0,65 0,04 0,66 0,11 0,17 -0,60
10 0,78 -0,70 -0,13 0,73 0,24 0,31 -1,94
11 0,73 -0,58 0,00 0,62 0,39 0,45 -1,27
12 0,64 -0,53 0,07 0,56 0,31 0,36 -1,16
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Tabulka 24: Podminky krystalizace

Podminky vyroby jednotlivych varek

Varka | Tc0) t (h) 4GP/S
1 110-112 3,5 MIX 4
2 110-112 3,5 MIX 4
3 106-108 3,5 MIX 5
4 106-108 3,5 MIX 4(450kg), MIX 6(150kg)
5 100-102 3,5 MIX 9
6 100-102 3,5 MIX 9
7 100-102 3,5 MIX 10
8 100-102 3,5 MIX 9(300kg), MIX 10(300kg)
9 106-108 3,5 MIX 10
10 106-108 3,5 MIX 11
11 106-108 3,5 MIX 11
12 106-108 3,5 MIX 5
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3.4.3.3 Koloristické hodnoceni jednotlivych snési wetné pouzitych operaci

Vyrobené varky byly pibézné susSeny na fluidni suSarmna miseny v homogenigaim
zarizeni (nautamixu). Rbézna kvalita vyrabné sndsi byla kontrolovana vyptem (vazeny
pramér) a pibéznymi vzorky (RED 1, RRED 2 apod.). Referéni vzorek (REF) udava
kone&né koloristické parametry sisi, ktera je utena k expedici.

3.4.3.3.1 SmésA

Smeés A byla vyrobena z varek 1, 2, 3 a 5. Koloristignotlivych varek a sisi je uvedena
v tabulce 25.

Tabulka 25: Koloristické hodnoceni vyrobené srési A

VZ 4G v pojivu AMF fedény ton

tolerance : | 100+ 5 <1,0 +0,5 +0,8
N nasaz.
Smes A| sfa% | AE*ab | AH*ab | AL*ab | Aa*ab | Ab*ab | AC*ab | kosus.
Varka ¢.
1 97,56 47 _41 _19 42 _,07 11 542
2 95,62 71 _,69 _,09 68 20 14 542
3 9194 | 087 0,84 | 015 0,82 0,26 0,18 542
5 99,29 | .2 25 -,08 25 02 05 542
vypocet: 96,10 0,56 -0,55 -0,13 0,04 2169

PRED1 | 95,85 0,62 -0,60 -0,14 0,60 0,12 0,06 1,2
PRED 2 | 95,85 0,37 -0,34 -0,15 0,34 0,03 -001 [1,2,3
REF 98,57 0,48 -0,47 -0,10 0,47 0,01 -0,04

VZ 4G v pojivu AMF plny tén

tolerance : <1,5 0+2,0
N nasaz.
Smes A| aAE*ab | AH*ab | Al*ab | Aa*ab | Ab*ab | AC*ab | Trans. | kosus.
Varka €.
1 ,76 -,71 -,09 ,73 ,18 ,24 -2,76 542
2 ,66 -,37 ,07 ,42 ,51 ,55 -2,59 542
3 0,89 -0,14 0,20 0,21 0,84 0,86 -2,10 542
5 ,70 -,48 .15 52 A4 ,49 -1,36 542
wypodet: | 069 | -043 | 008 053 | -220 | 2169

PRED 1 0,74 -0,32 0,11 0,38 0,63 0,66 -2,87 |1, 2
PRED 2 0,75 -0,18 0,30 0,24 0,64 0,66 -261 [1,2,3

REF 0,76 -0,54 0,06 0,59 0,48 0,53 -1,34
vyrobeno: 2150 kg
zbytek: 19 kg
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Smes ,A“ byla vyrobena v tonazR150 kg a v intervalech poZadované kvality F¥i
zpracovani bylo vyuzito kontrolnich vzdrib¢hem vyroby. Zbytek sisi ,A“ byl zpracovan do
nasledujici srsi.

3.4.3.3.2 SmésB

Smeés B byla vyrobena z varek 4, 6, 7 a ze zbytkéssrA. Koloristika jednotlivych varek a
snesi je uvedena v tabulce 26.

Tabulka 26: Koloristické hodnoceni vyrobené srési B

VZ 4G v pojivu AMF fedény tén

tolerance : | 100+5 <1,0 +0,5 0,8
nasaz.
Smés B Sila % AE*a\b AH*ab AL*ab Aa*ab Ab*ab AC*ab kg sus.
Varka €.

Smés A 98,57 ,48 -,47 -,10 47 ,01 -,04 19

4 100,58 ,48 -,43 ,10 ,41 ,24 ,20 542

6 109,41 ,26 -,06 ,25 ,05 ,07 ,07 542

7 105,72 0,18 -0,13 0,12 0,13 0,02 0,01 542
vypocet: | 105,16 0,28 -0,21 0,15 0,09 1645

REF 106,60 0,24 -0,01 0,21 0,00 0,11 0,11

VZ 4G v pojivu AMF plny tén

tolerance : <1,5 0+2,0
N nasaz.
Smeés B| AE*,, | AH*,, | AlL*,, | Aa*ab | Ab*ab | AC*,, | Trans. | kosus.
Varka €.
Smeés A ,76 -,54 ,06 ,59 ,48 ,53 -1,34 19
4 ,49 -,27 ,13 ,30 ,36 ,39 -2,20 542
6 1,17 -1,16 -,10 1,17 ,03 ,14 ,51 542
7 0,84 -0,83 -0,02 0,84 0,08 0,16 -0,39 542
vypocet: 0,79 -0,75 0,01 0,23 -0,70 1645
REF 0,86 -0,83 0,14 0,84 0,10 0,18 0,20
vyrobeno: 1500 kg
zbytek: 208 kg

Smes ,B* byla vyrobena v tonaz1500 kg, ale za mezi intervaél poZzadované kvality
Pri zpracovani nebylo vyuzito kontrolnich vzérkbéhem vyroby. Zbytek s#si ,B* byl
zpracovan do nasledujici gsi
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3.4.3.3.3 SmésC
Smes C byla vyrobena z véarek 8, 9, 10, 11, 12 a zé¢kebgnesi B. Koloristika jednotlivych
varek a srési je uvedena v tabulce 27.

Tabulka 27: Koloristické hodnoceni vyrobené srési C

VZ 4G v pojivu AMF fedény tén

tolerance : 100+ 5 <1,0 +0,5 £0,8
. nasaz.
Smes C | sfla% | AE*ab | AH*ab | AL*ab | Aa*ab | Ab*ab | AC*ab | kosus.
Varka €.
smés B 106,60 24 -,01 21 ,00 11 11 208
8 108,51 28 ,03 |25 -,04 11 12 542
9 101,97 ,21 -,21 ,02 ,21 ,02 ,00 542
10 100,72 ,36 -,05 5,21 ,08 -,29 -,29 542
11 101,28 ,38 ,17 -,18 -,14 -,31 -,29 542
12 106,63 1,08 ,60 -,40 -,52 -,86 -,80 542
wypocet: | 104,01 | 026 | 0,10 | -0,08 0,23 | 2918
PRED1 | 10417 | 045 | 030 | -012 | -027 | -034 | 031 |B.8 9 10
REF 10324 | 029 | 026 | 011 | 025 | 011 | 0,09

VZ 4G v pojivu AMF piny tén

tolerance : <1,5 0+2,0
N nasaz.
Smes C | AE*ab | AH*ab | Al*ab | Aa*ab | Ab*ab | AC*ab | Trans. | kgsus.
Varka ¢.
smeés B ,86 -,83 ,14 ,84 ,10 ,18 ,20 208
8 , 74 -,73 ,11 ,74 ,02 ,09 ,58 542
9 ,67 -,65 ,04 ,66 ,11 ,17 -,60 542
10 ,78 -,70 -,13 ,73 ,24 ,31 -1,94 542
11 ,73 -,58 ,00 ,62 ,39 ,45 -1,27 542
12 ,64 -,53 ,07 ,56 ,31 ,36 -1,16 542
vypocet: 0,70 -0,65 0,03 0,27 -0,81 2918
PRED 1 0,71 -0,51 0,06 0,55 0,44 0,49 -1,01 |B,8,9,10
REF 0,74 -0,59 0,09 0,63 0,37 0,42 -0,54
vyrobeno: 3125 kg
zbytek: 0 kg

Smes ,C* byla vyrobena v tonaz8125 kg a v intervalech poZadované kvality F¥i

zpracovani bylo vyuzito kontrolnich vzdrkéhem vyroby.
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3.5 Postup pfipravy a hodnoceni jednotlivych vzorka

3.5.1 Priprava vzorku pro hodnoceni v PVC

Barevna sriés se zkouSenym pigmentem bykappavena navazenim jednotlivych slozek
do PP kelimku. Bylo vazeno ggsnosti +/- 0,002 g.
RT = 20,000 g rkéené PVC; 0,100 g zkou$eného pigmentu a 1,000mptitatEloby rutilového
typu.
PT = 20,000 g rkcené PVC; 0,200 g zkouSkoveho pigmentu.

Stejnym zpsobem byl navazen i typovy pigment. Obsahy jedwngth kelimka byly
zhomogenizovany na odstlivce. Nasledhbyly jednotlivé barevné stsi zpracovany ve valcich
pii teplog 145 °C (+/-5°C). Bhem vélcovani byla folie neustatezana a fekladana. Doba

valcovani byla fiblizn¢ 8 minut a tlougka félie cca 0,35mm.

3.5.2 Priprava vzorku pro hodnoceni v AMF

Barevna srs se zkouSenym pigmentem byldppavena navazenim jednotlivych sloZzek
do dispergéni nadoby. Bylo vaZzeno s¢snosti +/- 0,002 g.

Pro gipravu vzorku PT bylo do dispergd nadoby o objemu 100ml navazeno 4,800 g
zkouSeného pigmentu; 15,200 g pojiva AMF 35 % ag53klergnych kulicek. Nadoba byla
uzavena a jeji obsah byl ¢n¢ protrepan a nasledrdispergovan 30 min v dispekgdam zdizeni.
Nakonec bylo do su#si dovazeno je&t40,000 g pojiva AMF 55 % a obsah byl & min
dispergovan. #pravena disperze byla nanaSena deanobily lakovany karton spiralovym
pravitkem 100 um posuvem 3 cm/$ipPavené natry se ponechaly 15 minut oétvat. Koné€nou
fazi bylo 20minutové vytvrzeniipteplo 140°C.

Pro gipravuRT bylo do PP kelimku odvazeno 2,250 g pinotonospelize a 12,000 g bilé
pasty AMF Weisslack s Ti© Obsah kelimku byl 30 s zhomogenizovan naiedsice. Poté byla
disperze nanasena na bily karton spiralovym premitkO0 pm. N&ty se nakonec ponechaly 15

min. odwtrat a byly vytvrzeny 20 min.ipteplo€ 140°C.
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3.5.3 Postup koloristického hodnoceni

U hodnocenych vzotkbyly zmeteny spektralni remisnitivky v rozmezi vinovych délek
viditelné ¢asti spektra od 400 do 700 nm s intervalegtemi 20 nm. Nawtend spektra byla
transformovana do syst@&mrovnonernych barevnych odchylek a byla vyféda barevna
diference. B stanoveni silovych relaci byly pouZzity dohodnutérce pro vyjateni barevné sily
opét na zaklad remisnich kivek. Bylo pracovano se spektrofotometrem MacbethoCEye
7000A, kde bylo vyuZito normovaného éteni D65 a pozorovani normovanym thlem 10°.

Obrazek 44 Spektrofotometr Macbeth Color Eye 7000A
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4 Vysledky
Vysledky koloristického hodnoceni jednotlivych |aétornich poku& ¢ prisluSnych

vyrobnich Sarzi/varek jsou Zidodu prehlednosti uvedeny ifmo v experimentalnicasti.
Laboratorni vysledky jsou uvedeny v odstavci 313.33.3.3.7.. Provozni vysledky jsou uvedeny
v ¢ésti 3.4.3.1. - 3.4.3.3..

4.1 Shrnuti vysledki

Pri krystalizaci v ortho- dichlorbenzenu byl zkoumdiv teploty krystalizace; vliv mnoZzstvi
nasady amorfni formy VZ 4GP/S (koncentrace); vipamtury (eliminace vneseni chyby); vliv
doby krystalizace; vliv rychlosti michani suspenp# krystalizaci; vliv teploty suSeni
v laboratorni komoroveé sus&nvliv techniky suSeni. NefiSi zmeéna koloristickych parametr
byla zaznamenéanatipkrystalizaci za odliSné teploty, kdyisledkem dodani &Siho mnoZstvi
tepla do systému dochézelo &3im koloristickym zmindm, tzn. vysledny krystalicky PY 155
byl predevSimcervergjsi, kalrgjSi, krywejSi a még vydatny (&tSi ¢astice). UEité ovlivneni
koloristickych parametr me¢l i vliv mnozstvi nasady amorfni formy a vliv rydsti michani
suspenze. To je fisuzovano nedostateé homogenizaci a vzniku teplotniho gradientu.
Prekvapiw nebyl potvrzen vliv suSeni na fluidni sugrNestandardni vyroba PY 155 zkg
VZ 4G ze surové formy VZ 4GP/S se povedla a celkgio vyrobeno 6775 kg v pozadované
tonazi a kvali.

Timto zjiS€nim se vyroba PY 155f#iplizila k SirSi variabili¢ vyroby ve spolénosti
Synthesia a.s., jelikoZ je cilem vyedlw jednoho typu amorfni formy (VZ 4GP/S) viechny
pozadované zrty krystalické formy PY 155 (VZ 4G, VZ 4GN, VZ 4GNVZ 5GD, VZ 7GD)
pouhou zmnou reaknich podminek krystalizace. [40] Nejrivie v Synthesii a.s. igdnttem
zkoumani fyzikalni namahani finalniho pigmentu P56 Imleti, h&teni) jako je tomu vyuzivano
u pigment jinych[41] [42], ale prvni poznatky se jiZz objevuge zkoumani PY 155. [43]

4.2 Prinosy diplomové prace

Diplomovéa prace finesla ucelené informace o disazovych pigmenteclzasgienim na
bisacetoacetarylidové pigmenty, konkétRY 155. Za nejtSi pinos diplomové prace Ize
povaZovat fakt, Ze se povedla vyrobit Sarze PY ZAfBky VZ 4G nestandardnz amorfni formy

typu VZ 4GP/S. To vyrazn priblizilo spole&nost Synthesia a.s. k velké variailivyroby.
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V sowasné dob spolgnost Synthesia a.s. z amorfni formy VZ 4GP/S vykapstalické formy
znatek VZ 4G, VZ 5GD, VZ 7GD, VZ 4GNL pouhou zmou reaknich podminek krystalizace.
Pouze znéka VZ 4GN se stale vyrébi ze surové formy VZ 4GN/S.
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5 Zavér

Tato diplomova prace pojednava o disazovém pigmdmnsacetoacetarylidového typu,
konkrétre o PY 155. Pednttem zkoumani byla krystalizace surové formy pigraezrd znény
reakénich podminek, kdy koreym cilem bylo vyrobit PY 155 zdky VZ 4G nestandardnze
surové formy PY 155 typu VZ 4GP/S.

PY 155 je pigment pouzivanyfgaevsim pro barveni plasta né¢rovych hmot, ale své
uplatréni nalezl i v tiskéskych barvachii pro vybarvovani viaken. V séasnosti se PY 155
vyrabi po celém s#¢ v riznych modifikacich podiznymi zn&kami, které se od sebe liSi
predevSim tvarem, amorfrii krystalickou formou apod. Jenom v Synthesii geskrystalicka
forma PY 155 momentatrvyrabina v gti znatkach (VZ 4G, VZ 4GN, VZ 4GNL, VZ 5GD, VZ
7GD), kdy krystalicka forma PY 155 byla donedaviignavovana zett typa surové (amorfni)
formy PY 155 tj. ze VZ 4G/S, VZ 4GP/S a VZ 4GN/Sx #ejwtsi prinos diplomové prace Ize
povaZovat fakt, Ze se povedla vyrobit Sarze PY ZAfBky VZ 4G nestandardnz amorfni formy
typu VZ 4GP/S. To vyraznpribliZilo spole&nost Synthesia a.s. k velké varialsiMyroby.

Modifikaci findlniho krystalického pigmentu Ize owiit kvalitou vstupnich surovirtizenim
vyroby amorfni formy, zvolenymi podminkami krystace ¢i fyzikdlnim namahanim.
NejefektivrejSim feSenim jefidit kvalitu volbou podminkami krystalizace. V diphové praci
byla krystalizace amorfni formy prové&th v ortho- dichlorbenzenu za zkoumani vlivu teplot
krystalizace; vlivu mnozstvi nasady amorfni formy MGP/S (koncentrace); vlivu aparatury
(eliminace vneseni chyby); vlivu doby krystalizacdivu rychlosti michani suspenzeti p
krystalizaci; vlivu teploty suSeni v laboratorn8aug; vlivu techniky suseni. Mezi dalSi zmy,
které by prav&podobré ovlivnily koloristické parametry, ale nebyly pramkmany, nizeme
uvest vliv volby rozpoustlla ¢i vliv pH krystalizace. DalSi vyzkum krystalizaceY PL55

pravcEpodobré povede k ekologizaci a k ekonomizaci vyroby.
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7 Prilohy
7.1 Identifika ¢ni list pojiva polyvinylchloridu

Materidlovy list Priloha M £ 3 k PN 64-002
Sk’ 24.16.31
W SUSPENZNI POLYVINYLCHLORID (PVC()
NERALIT" typ 652

CAS 9002-86-2 (polyvinylchlorid)
CHARAKTERISTIKA

Podle CSN EN 1SO 1060-1 je NERALIT® typ 652 zaifidén: PVC-S, G 100 50 98 25,

Suspenzni polyvinylchlorid NERALIT® typ 652 je urden na vwrobky z mékéeného i nemékieného PVC.

Pro zpracovani je vhodna technologie vytlatovani, valcovini (kalandrovani), pfipadné vstiikovani.

PHi pouziti suspenzniho polyvinylehloridu na vyrobky, které pfichazeji do styku s potravinami a pokrmy, musi
polyvinylchlorid vyvhovovat hygienickym poZadavkim na vyrobky uréené pro styk s potravinami a pokrmy
v platném znéni hygienické smémice Ministerstva zdravotnictvi (viz platny eertifikat).

NERALIT" je ochranna znamka SPOLANA as. Neratovice,

NERALIT" je jemny bily prisek, bez chuti a zipachu, Rrziologicky inerini.

NERALIT® Je staly prott kyselinam, zisadam, alkoholim a alifatieckym uhlovadikim. Je rozpustny v chlorovanych
uhlovodicich a nékteryeh ketonech. Nerozpoust se ve vodé a mnohych organickych rozpoustédiech,

Pii tepelném rozkladu NERALIT"u dochizi ke vzniku toxickych zplodin zejména chlorovodilu a oxidi
uhliku [p]"iEmdné i dalZich toxickych plynu jako je napf. fosgen).

NERALIT" neni klasifikovin jako nebezpeény.

Pfi priaci a jakékoliv manipulaci s NERALIT"em je nezbytné dodriovat predpisy o bezpednosti a ochrané zdravi
uvedené v kapitole V1. prisluiné podnikové normy a v prisludném bezpeénostnim listu.

NERALI'I""je vyrabén podle platné technologické, poZzami a bezpednostni dokumentace.

TECHNICKE POZADAVKY

Znak kvality Jednoika Hodnoty Lkouki se podle

K-hodnota - 64 - 66 SOP-A-358
Sypna hmotnost 2/ml 0,51 - 0,57 SOP-A-354
Sitova analyza - zbyvtek na sité: SOP-A-353

0,063 mm, min, % hm. 95,0

(0,250 mm, max. % hm. 1,0

0,315 mm, max. % hm. 0,05
Tekave latky, max. % hm. 0.3 SOP-A-352
Netistoty, max, ksfl5 g 3 SOP-A-351
Netistoty o velikosti nad 0,250 mm, max. ksfS0 g 3 SOP-A-351
Rybi oka, max. ks/g 5 SOP-A-361
Absorpee zmékéovadla pii pokojove gfld g 22 SOP-A-357
teploté, min.
Zhytkovy vinylchlorid, max, mglkg 1.0 SOP-A-322
€ witisku [ & revize Nahrazuje Materialovy list ze dne Utinnost od Strana | = 1

10 2009-11-01 2016-01-01
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7.2 Identifika éni list oxidu titani ¢itého

Titanium Dioxide

PRETIOX RG U : U';'-ﬂ,z'ggg

Description An universal, high quality micronized rutile titanium
dioxide with an organic and increased inorganic surface
treatment with aluminum and silicon compounds, with
aluminum ion modification in the crystal structure.

Application Characterized by a combination of outstanding dispersion and
optical parameters. It mixes readily using standard equipment
and technology. It is recommended for both decorative paints
and common industrial coating materials which require stable
optical parameters and excellent resistance to climatic
conditions, |.e. for the dispersion of water-soluble paints,
emulsions, air drying synthetic enamel paints, heat curing,
two-compound, and acid curing systems. This titanium dioxide is
suitable also for those more demanding plastics manufacturing
applications, and for products for interior or exterior use, e.g.
injection moulding, rolling, casting, the production of plates and
hollow ohjects, polyolefin products, PVC, etc. In the paper
industry, it is used mainly for surface coatings for paper.or for
barrier papers.

Basic Grade rutile pigment
characteristics Surface treatment Al, Si, organic
Ti0z content 95%
Oil absorption 20g/00g
Classification EN ISO 591 R2
Classification ASTM D476 I, v
Specific gravity 4.0 glem®
Bulk density 650 kg/m®
Tamped density 1 000 kg/m?
CAS No. 13463-67-7
EINECS No. 2366755
Colour index 77891 Pigment white 8
REACH Registration No. 01-2115489378-17-0013
Safety Titanium dioxide PRETIOX is not classified as dangerous under

the relevant EC Directives and is not dangerous according to
transport regulations. PRETIOX RGU complies with the purity
reguirements on materials and articles intended to come into
contact with food as well as with the EC Directives for safety of
tays.
Thiz leaflet is a general guide fo the p?gpemes and fields of potential application of PRETIOX grades. Information on application
are given in good faith and does not constitue any guarantee. For specific grade selection please contact Technical Service.

PRECHEZA a.s.

nabf. Dr. Edvarda Beneie 117024

75002 Prerov

Crech Republic www.precheza.cz
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7.3 Identifika ¢ni list pojiva AMF

Provisional safety data sheet in accordance with 2001/58/EG

AM6 GR[ND]NG MEDIUM 35 % Page: 14
Ident.-number: 5-07-AM6-GM35 Revision Date:  05.08.2008
Version: EU Date of printing: 05.08.2008

1. Identification of the substance/preparation and company

Trade name; AM6 GRINDING MEDIUM 35 %
Use ol the substance/preparation
Industry sector: Industrial Performance Chemicals

Paints, lacquers and vamishes industry
Polymers industry
Type of use: Colorant/organic pigment

Identification of the company: ESSER-LACKE
Karl-Peter Esser
Hohe-Flum-Str. 20
D-79450 Schopfheim

Telephone number: HHMT6IZ / BOG3

Emergency telephone number: 49T 761/999 623

2. Composition/information on ingredients

Chemical characterization
Mixture of resins in hydrocarbons

Hazardous ingredients

Solvent naphta < 0,1 % benzol
Concentration: =25 %

CAS number: G4742-95-0

EINECS number: 265-199-0

Hazard symbaols: Xn N

R phrases: 10, 37,51/53, 65, 66, 67

-

Hazard identification

Flammable

Irritating to respiratory system

Toxic to aquatic organisms, may eause long-term adverse effects in the aguatic environment
Harmful: may cause lung damage if swallowed

May cause sensitization by skin contact

Vapours may eause drowsiness and dizziness

4.  First aid measures

General information
Seck medical assistance if discomfort continues.

After inhalation
Remove the casualty into fresh air and keep him calm.

After contact with skin
In case of contact with skin wash off immediately with soap and water

After contact with eves
Rinse the affected eve with plenty of water, at the same time keep the unaffected eve well protected.
Seek medical aid immediately

After ingestion
If swallowed do not induce vomiting, seck medical advice and show safety data sheet or label,
Vomiting may cause lung damage,
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Provisional safety data sheet in accordance with 2001/58/EG
ﬁMﬁ GRIND[NG MEDIUM 35 o/{} Page: 24

Ident.-number: 5-07-AM6-GM35 Revision Date: 05,08 2008
Version: EU Daate of printing: 05082008

5. Fire-fighting measures

Suitable extinguishing media;
waler spray jet, dry powder, carbon dioxide, foam

Extinguishing media that must not be used for safety reasons: Full water jet

Special hazards from the substance jtself, its combustion products or from its vapours
In case of fires, hazardous combustion gases are formed:  Carbon monoxide (CO), Carbon dioxide {CO2)
Mitrogen oxides (NC)

Special protective equipment for fire fighting
Use self-contained breathing apparatus

6.  Accidental release measures

Environmental precautions
D not allow entry to drains, water courses or soil

Methods for cleaning up/taking up
Teke up with absorbent material (eg sand, kieselgubr, universal binder)
When picked up, treat material as prescribed under heading “Disposal”.

7. Handling and storage

Advice on safe handling
When used and handled appropriately no special measures are needed.
Provide good ventilation of working area (local exhaust ventilation if necessary).

Advice on protection against fire and explosion
Observe the general rules of industrial fire protection.
Keep away from sources of ignition — refrain from smoking.
Take precautions against accumulation of electrostatic charge.

8. Exposure controls/personal protection

General protective measures
Observe the usual precautions for handling chemicals.

Hygiene measures
Wash hands before breaks and after work.
Use barrier skin cream.
Remove soiled or soaked clothing immediately and clean thoroughly before using again.

Hand protection:  Protective gloves
Eve protection:  Safety glasses
Body protection:  Working clothes
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Provisional safety data sheet in accordance with 2001/58/EG
AM& GRIND'ING MEDIUM 35 “Z'Eh Page: 3/4

Ident.-number: 5-07-AMSG-GM35
Version: EU

Revision Date:
Date of printing: 05.08.2008

05.08.2008

9. Physical and chemical properties

Form: liquid

Colour: colourless, lightly yellowish

Odour; characteristic

Boiling point: 160 — 180 C DIN 51751

Flash point: =40°C Information applics to the solvent DIN 517535

Ignition temperature; 450=C

Lower explosion limit: 0,3 % (V) Data relate to solvent

Upper explosion limit: 7% (V) Drata relate to solvent

Vapour pressure / 20 ° C: 5hPa Chata relate to solvent

Density £ 20 * C: 0,900+ 0,100 g/cm?

Solubility in water: not seluble

pH value: not determined

Octanol/water partition-

coefficient (log Pow): not determined

Viscosity: 12 - 14 sec DIN 53211
10. Stability and reactivity

Thermal decomposition: nol determined

Hazardows reactions
When handled and stored appropriately no dangerous reactions are known,

Ewolution of flammahle mixtures possible in air when heated above flash point andfor during

Spraying or misting,

Hazardous decomposition products
When handled and stored appropriately no dangerous decomposition products are know,

11.

Toxicological information

Acute oral toxicity: LDS0 = 2,000 mgke (rat)

Irritant effect on skin: irvitant (rabhit) The data refer to the solvent
Irritant effect on eyes: irritant (rabbit cye) The data refer to the solvent
Sensitization: Mo sensitizing

Remarks

The product has not been tested, The information is derived from the properties of the
individual components,

12

Ecological information

Biodegradability: The low solubility of the material did not permit testing for
degradability in accordance with OECD 301E

Fish toxicity: not determined

Daphnia toxicity: not determined

Algae toxieity: not determined

Bacteria toxicity: not determined

Remarks

Do not allow to enter soil, waterways or waste water,

Harmful to fish and bacteria.

The ecotoxic effect of product has not been tested. The information on this was derived
from products of similar structure or composition.
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Provisional safety data sheet in accordance with 2001/58/EG

AM6 GRINDING MEDIUM 35 % Page: 4/4
[dent.-number; 3-07-AM6-GM335 Revision Date:  05.08.2008
Version: EU Date of printing: 05.08.2003

13. Disposal considerations

Product
Product should be taken to a suitable and authorized waste disposal site in accordance with relevant
regulations and if necessary after consultation with the wasie disposal operator and/or the competent
Authorities.

Uncleaned packaging
Packaging that cannot be cleaned should be disposed of as product waste.

14. Transport information

GGVYSIADR LN 1E66 RESIN SOLUTION, 3, F1(3), 111
IMDG UN 1866 RESIN SOLUTION, 3, 111, F-E/S-E, MARINE POLLUTANT
IATA UN 1866 RESIM SOLUTION, 3 (FLAMMABLE LIQUID), 1L/ Y 310

15. Regulatory information

Labelling in accordance with EC-Dircctives
hazard warning labelling compulsory

Hazard symbaols

xXn Harmful
M Dangerous for the environment
Hazardous component(s) to be indicated on label:
Solvent naphtha
R-phrases
10 Flammable
37 Irritating to respiratory systems
5153 Toxic to aquatic organisms, may cause long-lerm adverse effects in the aquatic environment
63 Harmful: may cause lung damage is swallowed
i3 Avoid contact with the skin in a second way because skin ean get dry, brittled or wrinkled
&7 Vapours may cause drowsiness and dizziness
S-phrases
23 Do not inhale vapour
24 Avoid contact with skin
6l Avold contamination te the environment, Seek specially advice/Consult safety data sheet
62 If swallowed, do not induce vomiting: seek medical advise immediately and show this

container or label

16. Oiher informations

This information is based on our present state of knowledge. 1t should not therefore be construed as guaranteeing specific
properties of the products described or their suitability for a particular application. This product is only for industrial use.
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Provisional safety data sheet in accordance with 2001/58/EG

AM6 WHITE LACQUER 30 % Page: 1/5

Ident.-number: 5-07-AM6-WL30

Version: EU

Revision Date:  05.08.2008
Date of printing: 05.08.2008

1. Identification of the substance/preparation and company

Trade name:

Use of the substance/preparation
Industry sector:

Type of use:

Identification of the company:

Telephone number:
Emergency telephone number:

AM6 WHITE LACQUER 30 %

Industrial Performance Chemicals
Paints, lacquers and vamishes industry
Polymers industry

Colorant/organic pigment

ESSER-LACKE
Karl-Peter Esser
Hohe-Flum-Str. 20
D-79650 Schopfheim
+49(0)7622 / 8063

+49(0)7761/999 623

2. Composition/information on ingredients

Chemical characterization

Paint in mixture of resins in hydrocarbons and pigments

Hazardous ingredients
Solventnaphtha:
Concentration:
CAS number:
Hazard symbols:
R phrases:
Butan-1-ol
Concentration:
CAS number:
Hazard symbols:
R-phrases:
2-Methylpropan-1-ol
Concentration:
CAS number:
Hazard symbols:
R-phrasesc:
Xylene
Concentration:
CAS number:
Hazard symbols:
R-phrases:

Free formaldehyde
Concentration:
CAS number:
Hazard symbols:
R-phrases:

< 0,1 % Benzol
20%

64742-95-6

Xn

10, 37, 52/53, 65, 66

3%

71-36-3

Xn

10, 22, 37/38, 41, 67

32%

78-83-1

Xi

10,37/38, 41,67

1.8%
1330-20-7
Xn

10, 20121, 38

02%

50-00-0

T

23/24/25,34, 40,43

Provisional safety data sheet in accordance with 2001/58/EG
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AM6 WHITE LACQUER 30 % Page: 2/5

Ident.-number: 5-07-AM6-WL30 Revision Date:  05.08.2008
Version: EU Date of printing: 05.08.2008
3. Hazard identification

Flammable

Irritating to respiratory system and skin

Limited evidence of a carcinogenic effect

Risk of serious damage to cyes

May cause sensitization by skin contact

Dangerous to aquatic organisms, may cause long-term adverse effects in the aquatic environment

First aid measures
General information
Seek medical assistance if discomfort continues.

After inhalation
Remove the casualty into fresh air and keep him calm.

After contact with skin
In case of contact with skin, clean with soap and water

After contact with eyes
Rinse the affected eye with plenty of water,
Seek medical aid immediately

After ingestion
When swallowed seck medical aid immediately and show safety data sheet or label.

Fire-fighting measures
Suitable extinguishing media:
water spray jet, dry powder, carbon dioxide, foam

Extinguishing media that must not be used for safety reasons: Full water jet

Special hazards from the substance itsclf, its combustion products or from its vapours
In case of fires, hazardous combustion gases are formed:  Carbon monoxide (CO), Carbon dioxide (CO2)
Nitrogen oxides (NO,)

Special protective equipment for fire fighting
Use self-contained breathing apparatus

Accidental release measures
Environmental precautions
Do not allow entry to drains, water courses or soil

Methods for cleaning up/taking up
Take up with absorbent material (eg sand, kiesclguhr, universal binder)
When picked up, treat material as prescribed under heading “Disposal™.

Handling and storage
Advice on safe handling
When used and handled appropriately no special measures are needed.
Provide good ventilation of working area (local exhaust ventilation if necessary).

Advice on protection against fire and explosion
Observe the general rules of industrial firc protection.
Keep away from sources of ignition ~ refrain from smoking.
Take precautions against accumulation of electrostatic charge.

Provisional safety data sheet in accordance with 2001/58/EG
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Ident.-number: 5-07-AM6-WL30 Revision Date:  05.08.2008
Version: EU Date of printing: 05.08.2008

Exposure controls/personal protection

General protective measures
Observe the usual precautions for handling chemicals.

Hygiene measures
Wash hands before breaks and after work.
Use barrier skin cream.
Remove soiled or soaked clothing immediately and clean thoroughly before using again,

Hand protection: Protective gloves
Eye protection:  Safety glasses
Body protection: Working clothes

Butan-1-ol 71-36-3 310 mg/m?’ TRGS 900
2-Methylpropan-1-ol 78-83-1 310 mg/m® TRGS 900
Solventnaphtha 64742-95-6 100 mg/m* RCP-Mecthode
Xylene 1330-20-7 440 mg/m’ TRGS 900
Formaldehyde 50-00-0 0,62 mg/m’ TRGS 900
9. Physical and chemical properties

Form: liquid

Colour: white

Odour: characteristic

Boiling point: not determined

Flash point: ~40°C Information applies to the solvent DIN 51755

Ignition temperature: 450°C Data relate to solvent

Lower explosion limit: 0.8% (V) Data relate to solvent

Upper explosion limit: 7% (V) Data rclate to solvent

Vapour pressure / 20 ° C: not determined

Density /20 ° C: 1,250 g/em’® £ 0,050 g/en?

Solubility in water: not soluble

pH value: not determined

Octanol/water partition-

coefficient (log Pow): not determined

Viscosity / 20°C: 40 — 50 sec DIN 53211

10. Stability and reactivity
Thermal decomposition: not determined
Hazardous reactions

When handled and stored appropriately no dangerous reactions are known.
Evolution of flammable mixtures possible in air when heated above flash point and/or during
spraying or misting,
Hazardous decomposition products
When handled and stored appropriately no dangerous decomposition products are know.
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Ident.-number: 5-07-AMO-WL30 Revision Date:  05.08.2008

Version: EL Date of printing: 05.08.2008
11. Toxicological information
Acute oral toxicity: LD30 = 2.000 mgke (rat)
Irritant effect on skin: irritant (rabbit) The data refer to the solvent
[rritant effect on eves: irritant (rabbit eve) The data refer to the sclvent
Sensitization: sensitizing
Remarks
The product has not been tested. The information is derived from the properties of the
individual components,
12. Eeological information
Biodegradability: The low solubility of the material did not permit testing for
degradability in accordance with OECD 301E
Fish toxicity: not determined
Daphnia toxicity: not determined
Algae toxicity: not determined
Bacteria toxicity: not determined
Remarks
D not allow to enter soil, waterways or waste water,
Harmfiel to fish and bacteria.
The ecotoxic effect of product has not been tested. The information on this was derived
from products of similar structure or compaosition,
13. Disposal considerations
Pradusct
Product should be taken to a suitable and authorized waste disposal site in accordance with relevant
regulations and if necessary after consultation with the waste disposal operator and‘or the competent
Authorities.
Uncleaned packaging
Packaging that cannot be cleaned should be disposed of as product waste.
14. Transport information

GGVEADR UN 1263 PAINT, 3, FL{3p 101
IMDG LW 1263 PAINT, 3, 111, F-E/5-E, MARINE POLLUTANT
[ATA UN 1263 PAINT, 3 (FLAMMABLE LIQUID), 11/ % 310
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15. Regulatory information

Labelling in accordance with EC-Directives
hazard warning labelling compulsory

Hazard symbaols

Xn Harmful
N Dangerous for the environment
Hazardous componentis) to be indicated on label:
Solventnaphiha
R-phrases
1 Flammable
37/38 Iritating to respiratory system and skin
40 Limited evidence of a carcinogenic effect
41 Risk of serous damage to eyes
43 May cause sensitization by skin contact
51433 Taid to aquatic organisms, may cause long-term adverse effects in the aguatic environment
63 Harmful: may cause lung damage is swallowed
G Avoid contact with skin, in case of a repeat offence skin can get dry, brittle or wrinkled
a7 Vapours may cause drowsiness an dizziness
S-phrases
23 Do not inhale vapour
24 Avoid contact with skin
26 In case of contact with eves, rinse immediately with plenty of water and zeek medical advice
3739 Wear suitable gloves and eye/face protection
3 Use only in well-ventilated areas

16. ther information

This information is based on our present state of knowledze. It should not therefore be construed as guarantesing
specific properties of the products described or their suitability for a particular application. This product is only for
industrial use.
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