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Spos6b otrzymywania pigmentéw organicznych
o wysokim stopniu rozdrobnienia i migkkiej teksturze

. [ o
_ Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywania pigmentow organicznych o wysokim stopniu rozdrob- .-
 nienia i migkkiej teksturze przez zastosowanie jako $rodkéw powierzchniowo-czynnych, pozwalajacych na

uzyskanie koricowej formy pigmentéw o korzystnych wtasnosciach aplikacyjnych, substancji z grupy silikonéw. -

Znane dotychczas sposoby otrzymywania pigmentéw o miekkiej teksturze polegaja na mieleniu 100%
pigmentu z solami nieorganicznymi, np. zsiarczanem barowym, wzglednie na wytrgcaniu i osadzaniu
zdyspergowanych pigmentéw na réznych rodzajach zywic, np. na pochodnych kalafonii, przy czym zawarto$é
substancji obcigzajacych siega 20—80% wagowych tacznej masy produktu koricowego. Tak wysokie obcigzenie
pigmentéw. powoduje obnizenie ich wydajnosci kolorystycznej. Stosowanie tych metod wymaga ponadto
dtuzszego czasu dyspergowania. '

Proces dyspergowania pigmentéw prowadzi sie znanymi sposobami takze w obecnosci soli dwuamin
alifatycznych z kwasem oleinowym, w ktérych jeden atom wodoru grupy aminowej jest podstawiony rodnikiem
alkilowym o dtugim taricuchu weglowym oraz w obecnosci innych srodkéw powierzchniowo czynnych, z reguty
o charakterze hydrofilowym.

Srodki powierzchniowo czynne z grupy silikonéw, a mianowicie oleje metylosilikonowe, stanowigce ciekte
polimery krzemoorganiczne o strukturze taricuchéw polisiloksanowych, znane pod nazwa Silol, sg substancjami
silnie hydrofobowymi o niskim napigciu powierzchniowym i znalazty zastosowanie jako specjalne oleje hydrau-
liczne, specjalne smary, ciecze do ultratermostatoéw i tazni, srodki przeciwprzyczepne, zwtaszcza w przetwors-
twie tworzyw sztucznych i kauczuku, jako podstav_v_y do réznych kreméw i masci ochronnych, leczniczych
i kosmetycznych, atakze jako dodatki do farb ilakier6w, poprawiajace rozlewno$é, wodoodporno$é iinne ..
wtasnoéci tych wytworéw. Emulsje wodne wymignionych wyzej olejéw, znane pod nazwa Aquasil, sa stosowane
do hydrofobizacji szkta, ceramiki i innych materiatéw nieorganicznych.

Stwierdzono, ze wymienione $rodki powierzchniowo czynne z grupy silikonbw mozna wykorzystaé
w procesie dyspergowania pigmentéw organicznych, przy czym uzyskuje sie produkty o doskonatych wtasnos-
ciach aplikacyjnych.
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Sposobem wedtug wynalazku dodaje si¢ do masy reakcyjnej w czasie syntezy pigmentéw, do wody
uzywanej do ptukania pigmentdw po ich syntezie, do masy zawierajacej pigmenty i poddawanej rozdrabnianiu
lub obrébce na drodze permutoidalnego pecznienia, ewentualnie do wody, uzywanej do wymywania kwasu
siarkowego po procesie permutoidalnego pecznienia albo do zawiesiny wodnej, poddawanej suszeniu w suszarce
rozpytowej, jako srodki powierzchniowo czynne zwigzki metylosilikonowe w postaci oleju, emulsji wodnej lub
roztworu w rozpuszczalniku organicznym takim, jak benzen, toluen, ksylen, aromatyczne pochodne chlorowco-
we itp. Korzystnym jest stosowanie 0,5—5% wagowych zwigzku metylosilikonowego, w przeliczeniu na czystg
substancje, w stosunku do facznej masy produktu koricowego.

Postepowanie sposobem wedtug wynalazku pozwala na skrécenie czasu rozdrabniania pigmentéw
o 10—-30%, podwyZszajac o te¢ sama wielkosé wydajnosé kolorystyczng procesu barwienia, przy korzystnym
wptywie na zywo$é odcienia iréwnoczesnym poprawieniu tekstury pigmentdw oraz obnizeniu ich liczby
olejowe;j.

Wynalazek ilustruja nastepujace przyktady, w ktorych czesci i procenty oznaczajg czesci i procenty
wagowe, a stopnie temperatury podane s3 w stopniach Celsjusza.

Przyktad I. 30 czeici formy § ftalocyjaniny miedziowej uciera si¢ w ugniatarce zetowej z dodatkiem
160 czesci soli kuchennej, rozdrobnionej do wymiaréw czastek $rednio ponizej 20 u m oraz z dodatkiem
35 czescei glikolu etylenowego. Po uzyskaniu okreslonego wyzej rozdrobnienia pigmentu dodaje sie do ucieranej
masy w koricowym etapie rozdrabniania roztwér oleju metylosilikonowego w ksylenie, otrzymany przez
rozpuszczenie 0,3 czesci Silolu 350 w 3 czesciach ksylenu. Po przemyciu rozdrobnionej masy od soli kuchennej
iglikolu oraz po wysuszeniu izmieleniu otrzymuje si¢ zywy btekitny pigment o bardzo miekkiej teksturze,
charakteryzujacy sie dobrg wydajnoscig kolorystyczna. Pigment ten mozna stosowa¢ do wyrobu farb poligraficz-
nych i lakieréw oraz do barwienia mas plastycznych. _

Postepujac sposobem, opisanym w przyktadzie |, mozna zastgepowad ksylen, uzyty do rozpuszczenia oleju
metylosilikonowego, benzenem, toluenem albo aromatyczna pochodng chlorowcowa.

Przyktad Il. 50 czesci pigmentu, uzyskanego na drodze kondensacji z benzydyng produktu sprzegania
zdwuazowanego antranilanu metylu z kwasem 2-hydroksy-3-naftoesowym, w postaci przemytej wodnej pasty po
syntezie, miesza sie z 1000 czesci wody oraz roztworem oleju metylosilikonowego w toluenie, uzyskanym przez
rozpuszczenie 1 czesci Silolu 350 w 5 czesciach toluenu. Catosé podgrzewa sie w ciggu 2 godzin, przy intensyw=
nym mieszaniu, do temperatury 80°, po czym chtodzi si¢ otrzymang zawiesing, odsacza, suszy i miele.
Otrzymuje sie zywy czerwony pigment, tatwo dyspergujacy w Srodowiskach lakierniczych i poligraficznych,
a takze podczas barwienia mas plastycznych.

Postepujac sposobem opisanym w przyktadzie || mozna zastepowaé toluen, uzyty do rozpuszczenia oleju
metylosilikonowego, benzenem, ksylenem albo aromatyczng pochodna chlorowcowa.

Przyktad Ill. Postepuje sie sposobem, opisanym w przyktadzie |l, przy czym zamiast roztworu oleju
metylosilikonowego w toluenie stosuje sie wodng emulsje oleju metylosilikonowego w postaci 3 czesci
Aquasilu E. Otrzymuje sie zywy czerwony pigment o wtasnosciach, podanych w przyktadzie I1.

Przyktad IV. Postepuje sie sposobem, opisanym w przyktadzie ||, przy czym zamiast roztworu oleju
metylosilikonowego w toluenie dodaje sie do wodnej pasty pigmentu mieszaning 1000 czesci wody i 3 czesci
emulsji oleju metylosilikonowego w postaci Aquasilu E. Cato$¢ miesza sie intensywnie w ciggu 1 godziny,
odsacza i suszy. Otrzymuje sie Zywy czerwony pigment o wtasnos$ciach, podanych w przyktadzie 11.

Przyktad V. 100 czesci formy 8 indantronu, stosowanej pod nazwa Btekitu pigmentowego R, poddaje
sie¢ w temperaturze 40° permutoidalnemu pecznieniu w $rodowisku 1500 czesci 75% kwasu siarkowego, az do
uzyskania jednorodnej zawiesiny formy a indantronu. Otrzymana mase wylewa sie przy mieszaniu do wodnej
emulsji oleju metylosilikonowego, uzyskanej z 2000 czesci wody i 4 czesci Aquasilu E. Pigment odsacza sie
nastepnie, przemywa od kwasu siarkowego i suszy. Uzyskany produkt charakteryzuje sie bardzo miekka teksturg
i wysoka wydajnoscig kolorystyczna. .

Przyktad VI. 100 czeéci formy 8 indantronu poddaje sie permutoidalnemu pecznieniu sposobem,
opisanym w przyktadzie V, po czym odsacza si¢ pigment i przemywa wodnym roztworem emulsji zwigzku
metylosilikonowego, uzyskanym przez rozpuszczenie 8 czesci Aquasilu E w 4000 czesci wody, az do catkowite-
go usunigcia kwasu siarkowego, a nastepnie suszy. Otrzymuje si¢ pigment, charakteryzujacy sie bardzo miekka
tekstura, wysokq wydajnoscia kolorystyczng i zywym odcieniem.

Przyktad VII. 30 czesci 4,10-dwubromoantantronu, stosowanego pod nazwa Oranzu pigmentowe-
go RK, poddaje sie¢ ucieraniu sposobem, opisanym w przyktadzie |, przy czym zamiast ksylenowego roztworu
Silolu 350 dodaje sie 2 czesci Silolu 350 bezposrednio do ucieranej masy. Po przemyciu rozdrobnionej masy od
soli kuchennej i glikolu oraz po wysuszeniu izmieleniu otrzymuje sie Zywy szkartatny pigment o wybitnie
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miekkiej teksturze i wysokiej wydajnosci kolorystycznej. Pigment ten mozna stosowa¢ do wyrobu lakieréw
piecowych i farb poligraficznych oraz do barwienia polichlorku winylu.

Przyktad VIIl. Do 30 czesci formy a ftalocyjaniny miedziowej, zawieszonej w 270 czesciach wody;
dodaje sie roztwor oleju metylosilikonowego w ksylenie, uzyskany przez rozpuszczenie 0,3 czesci Silolu 350
w 3 czeéciach ksylenu. Otrzymang zawiesine suszy sie w suszarni rozpytowej przy temperaturze 140° powietrza
wlotowego i70° powietrza wylotowego. Otrzymuje sie pigment o bardzo migkkiej teksturze i wysokiej
wydajnosci kolorystycznej, ktéry mozna stosowaé¢ do wyrobu farb i do barwienia mas plastycznych.

Przyktad IX. Do mtyna kulowego o pojemnosci 51 taduje sie 40 czesci formy  ftalocyjaniny
miedziowej, 200 czeséci bezwodnego siarczanu sodowego, 2 czesci oleju metylosilikonowego i 6 kg kul mielacych.
Catos¢ poddaje sie mieleniu w ciagu 30 godzin. Po wymyciu siarczanu sodowego wodg i wysuszeniu uzyskanej
masy otrzymuje sie¢ bardzo dobrze rozdrobniong ftalocyjaning miedziowa w formie 8, charakteryzujaca sie duza
sita krycia, zywym odcieniem, bardzo migkka teksturg i dobra dyspergowalnoscia w lakierach, farbach graficz-
nych i masach plastycznych.

Przyktad X. Do 20 czesci chlorobenzenu dodaje sie 2 cze$ci chlorku kwasowego barwnika,
otrzymanego przez sprzeganie zdwuazowanej, 2,5-dwuchloroaniliny z kwasem 2-hydroksy-3-naftoesowym,
1 czgé¢ p-aminobenzoilo-p’-amino-o’~chloroanilidu i 0,1 czg¢$¢é oleju metylosilikonowego. Otrzymana mase ogrze-
wa sie przy intensywnym mieszaniu w temperaturze wrzenia, wynoszacej okoto 130°, w ciagu 14 godzin. Po '
zakoriczeniu procesu kondensacji zawiesing pigmentu odsgcza si¢ na goraco, przemywa wrzacym dwumetylofor= .-
mamidem do uzyskania bezbarwnego odcieku, a naétepnie wodg i suszy. Otrzymuje sie Zywy czerwony pigment
o bardzo miekkiej teksturze i wysokiej wydajnosci kolorystyczne;j. '

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania pigmentéw crganicznych o wysokim stopniu rozdrobnienia i miekkiej teksturze
przez dodawanie srodkéw powierzchniowo czynnych do masy reakcyjnej w czasie syntezy pigmentéw, ewentual-
nie do wody uzywanej do ptukania pigmentdw po ich syntezie, do masy zawierajacej pigmenty i poddawanej
rozdrabnianiu lub obrébce na drodze permutoidalnego pgcznienia, ewentualnie do wody uzywanej do wymywa-
nia kwasu siarkowego po procesie permutoidainego pecznienia albo do zawiesiny wodnej poddawanej suszeniu
w suszarce rozpytowej, znamienny tym, ze jako srodki powierzchniowo czynne stosuje sie zwigzki
metylosilikonowe w postaci oleju, emulsji wodnej lub roztworu w rozpuszczalniku organicznym, takim jak
benzen, toluen, ksylen, aromatyczne pochodne ct:lrrowcowe itp.

2. Sposdb, wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze zwigzek metylosilikonowy stosuje sie w ilosci
0,5—5% wagowych czystej substancji w stosunku do tgcznej masy koricowego produktu.
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