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{(54) Zpusob mikronizace ftalocyaninu médi

Mikronizace ftalocyaninu m&di beta .
modifikace tak, Ze se vodnd suspenze fta-
locyaninu m&di o koncentraci 80 a% 350 g/1
mele v perlovém mlynu za p¥{tomnosti slou~
&eniny obecného vzorce I

R1CONR2(CN2)n COOM ()

kde Rj je.alkyl nebo alkenyl o poltu ato-
mi uhliku 12 a% 20, Ry je alkyl o poltu
atomd uhliku 1 a% 4, n je 2 aZ 4, M Jje
sodik nebo draslfk v mnoZstvi 0,5 aZ

40,0 g/l p¥i teplot& 15 a% 60 ©C a p¥i pH
7 a$ 10. Produkt mikronizace je vhodny
pro vyu¥iti pro polygrafické idlely.
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Vynalez se tyk4 zplsobu mikronizace ftalocyaninu m&di beta modifikace, pri&emf produkt
této mikronizace je vhodny pro dal¥{ dpravu do formy ur&ené pro polygrafické tclely.

P¥i primyslové vyrobé se z{skdvé reakc{ ftalanhydridu, mooviny a chloridu m&dnatého
za katalytického plisobenf molybdenanu amonného surovy ftalocyanin mé&di v beta modifikaci
s Y4sticemi o velikostech a% 100 pm. Z nepigmentové formy se musf{ vyrobit produkt vyhovujici
po¥adavkim na p¥fslu¥né aplikadn{ vlastnosti, prilem’? je p¥edev&im nutno &4stice surového
ftalocyaninu zmen$it. To se p¥i vyrob& pigmentové formy beta modifikace ftalocyaninu mé&di pro-
vAadi tzv. mikronizacf v perlovych mlynech a s vyufitim hnétacich za¥izeni tak, aby vysledny
produkt m&l primidrni &4stice o st¥edni velikosti asi 0,05 Pm.

Mikronizace ftalocyaninu m&di se provadd{ nap?. mletfm za p¥ftomnosti organického rozpou-
tédla /US pat. 2 556 726; 2 556 728; 2 556 730/, nebo ve vodnych suspenzich /US pat. 2 816 115;
3 999 862/ s vyuZitim perlovych mlynl, pf¥ipadn& za p¥itomnosti povrchové aktivnich léatek
/US pat. 3 775 149/. Pigmentovou beta formu lze rovn&% ziskat mikronizac{ ve hné&tédcich
/US pat., 2 982 666/.

C4stice ftalocyaninového pigmentu o st¥edni velikosti asi 0,05 fm maji snahu sniZovat
vysoké hodnoty volné povrchové energie tvorbou agregdtl /Moilliet J., Plant D. A., J. 0il
Col. Chem. Assoc. 52, 289/19 691/.P¥{tomnost agregdtl zhor¥uje dispergovatelnost pigmentd
v aplikadnich systémech a diisledkem je to, Ze se plné nevyuZije vybarvovaci schopnost pigmen-
tu. C4stice pigmentu se proto po mikronizaci &asto upravujf riznymi pomocnymi ldtkami, &IimZ
se tvorba agreg&tl potladfi. Vyb&r pomocnych l&tek se provdd{ s ohledem na konkrétni aplika&-
ni{ poZadavky.

Oprava &4stic pigmentu s vyuZitim pomocnych l4tek a konelné i vysledné vlastnosti vyro-
bengch produktl jsou vyrazné ovliviiovdny povrchové aktivnimi l&tkami, které se p¥i mikronizaci
pou¥fvajf pro usnadn&ni mikroniza®niho procesu. Tyto povrchové aktivni latky se musi bud
pfed dal¥fim zpracovdnim pigmentu (tj. pfed dpravou &4stic) odstranit; anebo - pokud se neod-
stran{ - nesm{ negativn& ovlivhovat jak dalZf zpracovdni pigmentu na findlni formu, tak i
vysledné aplika&ni vlastnosti produktu. Tak nap¥. bé&Zné pouii?ané povrchové aktivni latky
zalofené na kondenza&nich produktech formaldehydu s 1- nebo 2-naftalensulfonovou kyselinou,
nebo na sulfonovanych kondenzdtech fenolu, kresolu a formaldehydu, p¥ipadn& oxyetylované alkyl-
fenoly, nelze pou%ft p¥i mikronizaci ftalocyaninu m&di, jestliZe p¥i dald3f{m zpracovdni md
byt vyrobena fin&lnf forma ur&enéd pro polygrafii. V tomto p¥ipadé tyto obvykle pouZivané povr-
chové aktivni l&tky negativn& ovlivhuj{ vlastnosti vysledného produktu.

Podle tohoto vynilezu lze uvedené obtiZe odstranit zpisobem mikronizace spo&ivajici
v tom, %e se vodnd suspenze ftalocyaninu m&di beta modifikace o koncentraci 80 a% 350 g/l
mele v perlovém mlynu za p¥fitomnosti sloudeniny nebo smési sloulenin obecného vzorce

R, CONR, (CH,) COOM (1)

kde R; je nasyceny nebo nenasyceny alkyl o podtu atomi uhliku 12 aZ 20,
R, je alkyl o podtu atomd uhlfiku 1 a% 4,
n je 2 ai 4,
M je Na nebo K

v mnoistvi 0,5 aZ 40,0 g/l p¥i teplot& 15 a%Z 60 %% a pfi pH 7 aZ 10.

Podle tohoto vyndlezu lze mikronizovat ftalocyanin m&di vyrobeny napf. klasickou jedno-
stupfiovou syntézou z ftalanhydridu, modoviny a chloridu m&dného za p¥{tomnosti molybdenanu
amonného, pfifem? reakce se provddi v prost¥ed{ trichlorbenzenu nebo bezrozpouSté&dlovym kon-
tinuédlnim postupem p¥i teplotdch do 200 Yc. s vyhodou lze mikronizovat ftalocyanin m&di vyro-
beny suchym zplsobem a déle pak pre&iitdny nap¥. pomoci rozpouitédel nebo zfed&nim kyseliny
sirové.
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Ve vhodném mixéru se p¥ipravf vodn4 suspenze ftalocyaninu m&di o koncentraci 80 a%
350 g/l a slouteniny obecného vzorce I v mnoZstvi 0,5 a% 40,0 g/1, p¥ipadné miZe byt pouZita
smés té&chto sloufenin. Pro mikronizaci zplsobem podle tohoto vyndlezu jsou vhodné napi.
N-metyl-N-(2-natriumkarboxyetyl)-8-heptadekanamid, N-etyl-N-(3-natriumkarboxypropyl)-hexade-
kanamid, p¥ipadné mohou byt pouZity kondenza&nf produkty hydrolyz4td bilkovin s halogenidy
resp. estery vyS8ich alifatickych kyselin atd.

C4stice ftalocyaninu m&di beta modifikace se ve vodné suspenzi mikronizuj{ za p¥{tomnosti
povrchové aktivn{ 1l4tky obecného vzorce I mletim s vyhodou v perlov§ch dispergédtorech do dosa-
Zenf{ poZadované velikosti pigmeqtovfch‘ééstic. Mikronizace se provadd{ p¥i teploté& 15 a%¥ 60 °c
a p¥i pH 7 a% 10.

" Mikroniza&nim postupem podle vyndlezu se vyrobf pigmentovd forma ftalocyaninu mé&di beta
modifikace, p¥ifemZ vodn4 disperze tohoto pigmentu mi%fe byt upravovédna na produkt vhodny
pro polygrafické GZely, nap¥. postupem podle &s. AO 234 629. Povrchovd& aktivni l&4tka obecného
vzorce I, pou¥fvand p¥i mikronizaci ftalocyaninu m&di, nemd nep¥izniv§y vliv na Qali{i zpraco-
védn{ disperze po mikronizaci ani na aplikaéni vlastnosti vysledného produktu. Povrchové& aktiv-
ni l4tky, pouZfivané p¥i mikronizaci podle tohoto vynédlezu, jsou biologicky odbouratelné, takZe
jejich p¥ftomnost o odpadnich voddch neni zdvadnd z ekologického hlediska.

P¥EfLfklad 1

Do vertikdlnfiho laboratornfho perlového mlynku (primér nddoby 0,010 m, primé&r mleciho
kotoute 0,080 m) bylo p¥edloZeno 116 g vodné suspenze obsahujici 25,0 g ftalocyaninu mé&di
beta modifikace (99,2 %), 1,5 g N-metyl-N-(2-natriumkarboxyetyl)-8-heptadekanamidu a 130 ml
sklen&n¢ch kulilek o priméru cca 0,6 mm. Mikronizace ftalocyaninu mé&di byla proQédéna p¥i otdd-
kdch 1 500 aZ 1 600 ot/min., a teploté 45 ¢, pH sm&si bylo 8,1. Po dvou hodindch mletf byla
mikronizace ukon&ena, sklenéné kulilky byly oddéleny na sité& a ulp&léd disperze byla z kulicdek
vmeta asi 300 ml vody. Takto narfed&ni disperze ftalocyaninu m&di byla podle &s. AO 234 629
zpracovdna na findln{ formu urenou pro pigmentaci hlubotiskovych barev.

K suspenzi byla za mfchdnf{ p¥ipuft&na b&hem 10 minut emulze 3,5 g monoetanolamidu kyse-
liny olejové v 90 ml vody. Po skon&eném ddvkovani byla smé&s zah¥&ta na 70 °c, okyselena 10 ml
kyseliny ¢&hlorovodikové (z¥ed&né 1 : 1) a za té&chto podminek byla udrZovdna 1 hodinu. Pak byl
produkt odfiltrovdn, promyt horkou vodou a usuSen p¥i 90 c.

8 vyufitim produktu byla vyrobena hlubotiskovd barva a ta byla poufita pro zkuSebni hlu-
botiskové nétisky. Pigmentov4 preparace se velmi dob¥e dispergovala v hlubotiskovém systému
(toluen + pojivo + pomocné l&tky), zkuSebni nétisky byly kvalitn{ z hlediska vydatnosti i
odstinu.

Pigmentovd preparace vyrobend v¢Ze uvedengym zpisobem z disperze ziskané mikronizaci fta-
locyaninu m&di beta modifikace za piff{tomnosti kondenza&niho produktu formaldehydu s 2-nafta-
lensulfonovou kyselinou byla v hlubotiskové barvé& koloristicky nevyhovujici.

pf{klaad 2

Vodné suspenze obsahujfcf 0,6 kg ftalocyaninu m&di beta modifikace (97,1 %), 2,4 1 vody
a 0,050 kg kondenza®nfho produktu hydrolyzdtu bflkovin s oleylchloridem byla pfedemleta
na laboratornim prito&ném rotorovém mlynu Fryma (typ MK-95/R). Suspenze byla z¥edé&na 0,6 1
vody a pak byla umleta dvéma prichody perlovym mlynem W. A. Bachofen KDL Special 0,6 1 naplné-
nym 0,48 1 sklen&nfch kulidek o primé&ru 0,75 mm, p¥i obvodové rychlosti kotou&h 15 m/s. S vyu-
%¥itim elektronového mikroskopu JEM 100 byla hodnocena velikost &4stic ftalocyaninu mé&di v umle-
té disperzi. Stfedni velikost &4stic byla D = 0,044 um, co% znamend, %e provedenou mikronizaci
bylo.dosa%eno poZadované hodnoty.



259936 4

Disperze po mikronizaci byla nafed&na vodou na celkovy objem 6,5 1. K této disperzi byla
pak za mfchdnf pfipu¥t&na emulze 0,065 kg monoetanolamidu Zivo&ifnych kyselin a 0,007 kg
di-(2-etyl-hexyl)sulfojantaranu sodného v 1,7 1 vody. Sm&s byla vyh¥&ta na 70 °c, okyselena
80 ml kyseliny chlorovodikové (1 : 1) a mfchdna 30 minut. Pak byl produkt zfiltrovén, promyt
a usuSen do konstantni hmotnosti.

Vyslednd pigmentovd.preparace vyhovéla aplikainim zkouskdm v ilustra&nim hlubotisku.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob mikronizace ftalocyaninu m&di beta modifikace vyznafeny tim, Ze se vodnd suspenze
ftalocyaninu mé&di beta modifikace o koncentraci 80 a% 350 g/l mele v perlovém mlynu za p¥i-
tomnosti sloudeniny nebo sm&si slou&enin obecného vzorce I

R, CONR, (CH,) COOM (1)

1

kde Ry je alkyl nebo alkenyl o poltu atomi uhlfku 12 a% 20,
R2 je alkyl o po¥tu atomd uhliku 1 aZ 4,
n je 2 a% 4,
M je sodik nebo draslik
v mno%¥stvi 0,5 aZ 40,0 g/l p¥i teplotd 15 a% 60 %% a p#i pH 7 aZ 10.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 K¢s
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