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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmade til fremstilling
af letdispergerbare pigment- eller farvestofgranulater.

Fremstillingen af pigmentgranulater ved en fremgangsmade, hvor-
ved en vandig pigmentdispersion og en oplgsning af en vanduoplgse-
lig organisk barer sammen omrgres i en med vand ikke blandbar orga-
nisk vaske, er kendt. Ved de kendte fremgangsmdder indeholder det
resulterende produkt imidlertid noget oplgsningsmiddel, og det er
ngdvendigt at fjerne det organiske oplgsningsmiddel fra produktet
ved destillation. '

Fra DE-patentskrift nr. 1.767.245 kendes endvidere en fremgangsmade
til fremstilling af let dispergerbare pigmenter pd konventionel form,
ved hvilken en harpikssyre eller et salt deraf og en vandoplgselig
amin eller et salt deraf sattes til en vandig pigmentdispersion.
Aminen oplgses i den vandige pigmentdispersion. Harpikssyren eller
dens salte anvendes i stort overskud og dens smeltepunkt ligger be-
tydeligt over 100°C.

Det er formdlet med opfindelsen at fremstille let dispergerbare,

stgvfri pigment- eller farvestofgranulater :pd mere enkel made.

Dette opnds ved, at man til en vandig pigment- eller farvestofdis-
persion satter en vanduoplgselig amin ved en temperatur under 100°¢,
ved hvilken aminen er flydende, dvs. foreligger i smeltet tilstand,

hvorpé man oplgser aminen ved tilsaztning af syre og fjerner den.

I overensstemmelse hermed er fremgangsmdden ifglge opfindelsen
ejendommelig ved, at man blander en vandig pigment- eller farve-
stofdispersion med en amin, som er flydende ved temperaturer under
100%¢, oplgselig i vand ved pH-verdier under 7, og uoplgselig i
vand ved pH-vardier over 7, ved en pH-verdi pa over 7 og tempera-
turer over aminens smeltepunkt men under 100°C, indstiller blan-
dingen p& en pH-vardi under 7, og .isolerer det dannede granulat

fra blandingen.

Ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen opnds de stgvfri, let disper-
gerbare pigment- eller farvestofgranulater direkte i oplgsnings-
middelfri tilstand.
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Aminen kan f.eks. vere en aromatisk eller substitueret aromatisk for-
bindelse, eller en mono- eller di-alkylanilin, hvori hver alkylgruppe
har 1 til 8 carbonatomer, eller et derivat deraf, sésom anilin, N-
methylanilin, N-ethylanilin, N-propylanilin, N-butylanilin, N,N-di-
methylanilin eller N,N-diethylanilin, N,N-dipropylanilin, N-cyclo-
hexylanilin, N-cyclohexyl-N-hydroxyethylanilin, N-octylanilin,
N-methyl-o-toluidin, N-ethyl-p-toluidin, N-butyl-m-toluidin, N,N-
diethyl-m-toluidin, N,N-dimethyl-m-toluidin, methylanthranilat, men
er fortrinsvis N,N-diethylanilin. Alternativt kan aminen wveere en ali-
phatisk smin, sasom en C6~012 lineswr, forgrenet eller substitueret
alkyl- eller cycloalkylamin, f.eks. n-hexylamin, n-octylamin, di-iso-
butylamin, 2-ethylhexylamin, cyclohexylamin eller ™Primene 81R" (en
syntetisk Cio forgrenet aliphatisk amin) ,

Sedvanligvis er den anvendte mengde aminforbindelse fra 0,1 til 2
vegtdele, fortrinsvis 0,% til 0,6 wvegtdele,pr. del pigment.

Fremgangsmaden kan ogsad gennemfgres under tilstedeverelse af et orga-
nisk berestof eller berer. Den organiske berer kan vare enhver organisk forbindel-
se, som er oplgselig i eller i det mindste blgdgpres af aminforbindelsen, og som
er uoplgselig eller kan ggres uoplgselig i vand gennem hele

det 1 fremgangsméden anvendte pH-omrdde. Bxreren kan vere en vaske,
hvis forholdet mellem pigment og bzrer er hgjt, f.eks. 90:10 eller
hpjere; ved lavere pigmentandele er det fordelagtigt at anvende en
forbindelse med et smeltepunkt pa over 10°C som berer.

Egnede bzrere er f.eks. carboxylsyreestere afledt af alkyl-, aryl-,
aralkyl- eller cycloalkylcarboxylsyrer eller -polysyrer og alkyl-,
aryl-, aralkyl- eller cycloalkyl-mono- eller -polyhydroxyforbindelser,
sdsom fedtsyreesterne cetylpalmitat, glyceroltristearat, glycerol-
monostearat, glyceroltripalmitat, glyceroltrioleat, ethylenglycol-
dilaurat, ethylenglycoldistearat, diethylenglycoldistearat eller
benzoesyreestere, sésom ethylenglycoldibenzoat, neopentylglycol-
dibenzoat, trimethylolethantribenzoat, trimethylolpropantribenzoat,
eller dicarboxylsyreestere, sésom dibenzylphthalat, dibutylphthalat,
dioctylphthalat, dicyclohexylphthalat og lignende estere af adipin-,
sebacin- eller azelainsyre, amider af de ovennzvnte carboxylsyrer og
ammoniak, eller alkyl-, aryl-, aralkyl- eller cycloalkyl-mono- eller
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polyamider, sdsom stearamid, oleamid, palmitamid, N-alkyl-stearamider
eller -oleamider, ethylen-bis-stearamid, phosphatestere, sdsom tri-
phenyl- eller tricresylphosphat, harpikser, sésom carbonhydridharpiks-
er, xylen-formaldehydharpikser, coumaron, coumaron-inden- og keton-
harpikser, vinylpolymere, sésom polyvinylchlorid- og vinylchlorid-
copolymere, acrylat—- og methacrylatpolymere og -copolymere, poly-
vinylacetat- og vinylacetat-copolymere, styren-homo- og -copolymere,
polyolefiner, sésom polyethylen, polypropylen og polyisobutylen, fedt-
alkoholer, som er vanduoplgselige, sésom cetylalkohol og stearylalko-
hol,og fedtaminer, som i sig selv ikke giver vandoplgselige salte, sé~
som didodecylamin og distearylmonomethylamin, og fedtoxazoliner,
vanduoplgselige carboxylsyrer, f.eks. Clg,og hgjere fedtsyrer, sésom
laurinsyre, stearinsyre, behensyre og rosinderivaterne, sésom tre-
rosin eller dets hydrerede eller disproportionerede versioner. Disse
syrer kan ogsé sxbttes til pigmentet som alkalimetal- eller ammonium-
salte oplest i vand. I dette tilfelde gennemfgres fremgangsméden for-
trinsvis under tilstedeverelse af vandoplgselige uorganiske salte,
f.eks. natriumchlorid eller calciumchlorid.

Disse syrer anvendes som deres oplgselige salte og kan ogsa kombine-
res med ikke-vandoplgselige berere, ismr sorbitanesterne, som define-
ret i britisk patentansggning nr. 48061/77. S&danne kombinationer gi-
ver granulater, som er yderst nyttige til pigmentering af FVC.

Veegtforholdet mellem pigment eller farvestof og bmrer kan vere indtil
%%,3%:66,7, fortrinsvis fra 95:5 til 50:50, ismr fra 90:10 til 60:40.

Nar fremgangsmdden gennemfgres under tilstedeverelse af en organisk
berer anvendes en s&dan mengde aminforbindelse, som vil danne en op-
lgsning af eller i det mindste blgdgere bmreren. Ved anvendelse af

hoje forhold mellem pigment og berer, eller hvis der anvendes en be-
rer, som er tungtopleselig i aminforbindelsen, kan der kreeves hgjere
andele af aminforbindelsen for at danne tilfredsstillende granulater.

Pigmenter og farvestoffer, der kan anvendes er sédanne, som er vand-
uwopleselige og stabile i det pH-omréde,der kreves for granulatdannelse
og isolering. Egnede pigmenter er azo-, azomethin-, anthraquinon-,
phthalocyanin-, nitro-, perinon-, perylen-, dioxazin-, thioindigo-,
Aisoindolinonr eller quinacridonforbindelser eller azo- eller azo-



s . DK 1533278B

methin-metalsalte eller -komplekser, blandinger af pigmenter kan ogsa
anvendes. Vanduoplgselige farvestoffer er f.ecks. oplosningsmiddel-
oplgselige azo- og phthalocyaninfarver. Disse farver kan ogsd anvendes

som blandinger og i blanding med pigmentet.

Den organiske bmrer kan tilszttes sammen med aminforbindelsen, enten
oplgst eller dispergeret 1 aminen,eller de kan begge tilszttes inden
opvarmning eller pd& ethvert tidspunkt under opvarmning. Bereren kan
ogsa tilsmttes i form af en vandig dispersion, f.eks. en vandig
dispersion af en polymer eller en harpiks, sasom polyvinylchlorid,
vinylchlorid-copolymer eller lavmolekylsr (oxideret) polyethylen.

Der kan anvendes savel rene pigmenter eller farvestoffer som brugs-
feerdige pigmenttilberedninger, d.v.s. tilberedninger, der foruden
pigmentet indeholder f.eks. 5 til 90 vegtprocent, fortrinsvis fra 10
til 40 wveegtprocent af en bzrer.

Der smttes fortrinsvis et beskyttelseskolloid til blandingen for at
hjelpe ved dannelsen af granuler og fremstillingen af granuler med en
mere ensartet sterrelsesfordeling. Ved anvendelse af et beskyttelses-
kolloid blandes dette fortrinsvis med en vandig pigmentopslemning
eller en vandig dispersion af aminforbindelsen inden pigmentet og
aminforbindelsen bringes sammen. Egnede beskyttelseskolloider er
bl.a. cellulosederivater, sasom hydroxyethylcellulose, hydroxypropyl-
cellulose, polyvinylalkohol, polyethylenoxid, polypropylenoxid,
copolymere af ethylenoxid og propylenoxid, addukter af ethylenoxid
eller propylenoxid, polyvinylpyrrolidon og dets copolymere eller
blandinger af disse forbindelser. De foretrukne forbindelser er dem
af hydroxyethylcellulosetypen, eksempelvis "Natrosolerne". Hercules
Powder Company.

Mengden af béskyttelseskolloid kan vere indtil 15 vegtprocent, men er
fortrinsvis mindre end 5 vegtprocent, beregnet pa pigmentet.

Fremgangsméden kan gennemfpres ved en udvalgt temperatur, hvorved bzre-
ren i det mindste blgdgeres, men fortrinsvis oplegses i aminderivatet

ved den anvendte temperatur.

Blandingen formuleresroprindelig til eller indstilles til et pH pa
mindst det, hvorved aminforbindelsen er uopleselig i vand. Blandingen
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omrgres,i det mindste indtil pigmentet er vandret fra den vandige
fase til den organiske fase. Der anvendes tilstrekkelig omrgring til at
holde dréberne (eller granulaterne) i suspension.Granulatsterrelsen
kontrolleres i nogen grad af omrgringshastigheden. Forgget omrgring
eller turbulens giver en reduktion af granulatsterrelsen.Hgj turbulens
og derfor smé granulater kan opnés ved anvendelse af den modificerede
blander/emulgeringsmaskine, der beskrives i britisk patentansggning nr.
48061/77. Granulaterne kan vere fra 0,1 til 5 mm i1 diameter, men er
fortrinsvis fra 0,5 til 2 mm i diameter.

Fremgangsmadens varighed kan varieres afhzngigt af det anvendte pig-
ment og de gnskede produktegenskaber. F.eks. er nogle pigmenter, iser
azopigmenter, modtagelige for krystalvekst, nér de holdes i kontakt
med anilinforbindelsen, idet mengden af vekst er afhengig af kontaktens
varighed og temperaturen. TForgget krystalstorrelse giver et pigment
med hojere opacitet. I disse tilfmlde, og hvis der krmves et produkt
med god opacitet og forbedret rheologi i applikationssystemet, kan
varigheden af kontakten mellem pigmentet og aminforbindelsen derfor
forgges. Hvis der p& den anden side anvendes et pigment af denne

type, men gnskes et produkt med god transparens, kan fremgangsmédens
varighed afkortes til at were tilstrekkelig til,at pigmentet vandrer
til den organiske fase. I disse tilfmlde hjeslper tilseetning af en be-
rer til sterk dannelse af granulater og forkorter derved yderligere
fremgangsmédens varighed. Udvelgelse af aminen kan ogsé pévirke opaci-
teten / transparensen. Aliphatiske aminer har mindre krystalliserende
virkning end aromatiske aminer og giver sdledes mere transparente

sammensetninger.

Med de pigmenter, der viser lille eller ingen tendens til krystal-
vekst i fremgangsmiden,er der ingen fordel ved forgget varighed af
kontakten mellem pigmentet og aminforbindelsen udover den,der kreves
til dannelse af granulater. Granulatdannelsen fremmes i s&danne til-
fxlde vesentligt ved anvendelse af en bmrer. I disse tilfelde fremmes
granulatdannelsen  yderligere ved anvendelse af uorganiske salte,
som oplgses i vandet under kontakten. Serlig typisk for sadanne pig-
menter er dem, der er behandlet med et krystalliserende oplgsnings-—
middel i et tidligere fremgangsmé&detrin, f.eks. halogeneret kobber-
phthalocyanin (grent).
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Blandingens pH reduceres derefter il under den verdi, hvor aminfor-
bindelsen bliver fuldstendigt opleselig i vand. Dette er sedvanligvis
under 7, fortrinsvis under 5, ved tilsetning af en syre, som vil dan-
ne et vandopleseligt salt med aminforbindelsen. De foretrukne syrer
er saltsyre og eddikesyre. Dette forérsager, at aminforbindelsen Op-
lgses i vandet som et salt og efterlader den organiske berer, hvis en
s&dan anvendes,O08 pigmentgranulaterne 1 suspension. Om ngdvendigt,
f.eks. for at fremme oplgsning, eller om pnsket for héndterings- eller
produktegenskaber, kan blandingens temperatur forgges eller formind~
skes.Granulaterne udvindes derefter ved sigbning,vask og terring. De gra-
nulater, der er for smd til at udvindes p& denne made, kan frafiltre-

res og genanvendes i en efterfoglgende charge.

Til udvinding af oplesningsmidlet hsxves filtratets pH, sedvanligvis
til et pH p& over 7, f.eks. 10, hvorved oplgsningsmidlet bliver uop-
1gseligt og skiller fra vandet og kan udvindes til senere anvendelse,
f.cks. ved dekantering. Anilinderivatet kan renses yderligere, om
ngdvendigt ved dampdestillation.

Det er ogsd muligt at kombinere den omhandlede granuleringsproces med
en'pigmentoplgsningsmiddelbehandlingsproces for at forbedre de pig-
mentegenskaber, der forbedres ved en oplgsningsmiddelbehandling.
Oplegsningsmiddelbehandlingen kan udfgres for eller under granulerings-
trinet. F. eks. kan en phthalocyanin i en hgjaggregeret tilstand 1

en a/p-krystalformblanding, som er dsnnet ved tgrformaling, de-aggre-
geres og i det vesentlige omdannes til p-formen ved anvendelse af
aminforbindelsen som oplgsningsmiddel 1 en oplgsningsmiddelbehand-

lingsproces.

Risledygtigheden af granulaterne,iser af dem med en diameter pé& under
1 mm kan forbedres umiddelbart og under lagringen ved tilsmtning af
en lille procentdel, f.eks. indtil 2 wvegtprocent, af et findelt uorga-
nisk eller modificeret uorganisk materiale, der er almindeligt an-
vendt til bibringelse af sddanne egenskaber, sésom en findelt kisel-
syre eller et silicat. Sadanne materialer kan passende smttes til gra-
nulaterne ved simpel blanding. Smrlig fordelagtige materialer af
denne type er findelte kiselsyrer med overflademodifikationer med
organiske grupper, sasom "Aerosil R 972" fra Degussa.
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De ved den omhandlede fremgangsméde opndede produkter kan anvendes

til pigmentering af ethvert system, sédsom overfladebelegningsmedier,
f.eks. maling og sverte eller kunststoffer. Den anvendte bzrer wvel-
ges normalt séledes, at den er forenelig med systemet,der skal pigmen-—
teres. Ved inkorporering i systemet friger produktet pigmentet fra
granulerne, hvorved materialet farves.

Den foreliggende opfindelse belyses nzrmere af de fglgende eksempler,
hvori dele er vzgtdele.

Eksempel 1.

25,5 dele "C.I.Pigment Yellow 93" fra en 30 wvmgtprocents vendig pres-
sekage omrgres med 600 dele vand indeholdende 0,5 dele hydroxyethyl-
cellulose i 10 minutter ved stuetemperatur. 13 volumendele diethyl-
anilin tilsettes, og pH hzves til 10,0. 1,5 dele sorbitantristearat

og 3,0 dele dicyclohexylphthalat tilssttes, og temperaturen hmves til
8500. Efter omrgring i yderligere 30 minutter ved 8500 senkes pH til
1,0 ved tilsztning af 5 N saltsyre.

Omrgringen fortsettes i yderligere 60 minutter, og de s&ledes dannede
granulater udvandes ved at sende blandingen gennem en "B.S. 60 mesh" sig-
te og vaske granulaterne med vand skiftevis ved 5000 og ved stuetem-
peratur,indtil de er chloridfri.Granulaterne giver efter terring ved
40°C i et torresksb med cirkulerende luft en klar gul film ved inkor-

porering i polyvinylchlorid og polyethylen.

Fksempel 2.

Fremgangsmiden ifslge eksempel 1 gentages, bortset fra, at 3,0 dele
carbonhydridharpiks ("Hercules A80") erstatter de 3,0 dele dicyclo-
hexylphthalat. Lignende resultater opnds.

FEksempel 3.

Fremgangsméden ifplge eksempel 2 gentages, bortset fra, at 19 volumen-
dele diethylanilin anvendes som oplgsningsmiddel. Iignende resultater

opnas.
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Temperaturen heves - til 8500 og holdes i 30 minutter, hvorefter 9,6
dele "Hercules A8O" tilszttes. Efter yderligere 30 minutters omrgring
senkes pH til 1,0,0g efter omrgring i yderligere 4 timer skilles
produktet fra som i eksempel 1. Produktet kan inkorporeres i en tynd
litografisk trykfarve og giver en tilfredsstillende dispersion.

Eksempel 4.

741 18,0 dele "C.I. Pigment Yellow 13" i 600 dele vand, opnéet ved en
konventionel kobling med vand under tilsetning af acetatpuffer, seet~
tes 0,36 dele hydroxyethylcellulose. pH hzves til 10,0 ved tilsetning
af en 2 N natriumhydroxidoplegsning, 0g der tilsmttes 2,4 dele sorbi-
tantristearat og 10 volumendele diethylanilin. Temperaturen forhg jes
$i1 85°C og holdes ved demne hgjde i 30 minutter. S& tilsettes 9,6
dele carbonhydridharpiks. Efter omrgring i yderligere 30 minutter
senkes pH-verdien til 1,0,08 efter omrgring i yderligere 4 timer op-
arbejdes det opnéede granulat som 1 eksempel 1. Det dispergeres godt

i tryksverter.

Eksempel 5.

:0,2 dele hydroxyethylcellulose oplgses i 200 dele vand. 18 dele

n¢,I. Pigment Blue 15.3" opslzmmet med 120 dele vand tilsettes sam-
men med en oplesning i 200 dele vand af 3,7 dele af saltet,der dan-~
nes af "C.I. Direct Blue 86" og roginamin D. Til denne blanding settes
10 dele diethylanilin,og pH-verdien indstilles til 10,0 ved tilset-
ning af en 2 N natriumhydroxidoplgsning. Temperaturen heves til 8500
og holdes ved denne temperatur i 30 minutter. 20 dele af en smelte

af "Hercules A80" (en carbonhydridharpiks) og cetylalkohol i forholdet
2.1 tilszttes, og efter yderligere 60 minutter senkes pH-verdien til
1,0 ved tilsetning af 5 N saltsyre. Omrgringen fortszttes i yderligere
60 minutter, og de resulterende granulater udvandes som i eksempel 1.
De siledes fremstillede pigmenterede granulater kan let dispergeres

i et tryksvertemedium.

Eksempel 6.

0,2 dele hydroxyethylcellulose oplsses i 200 dele vand og dertil seet-
tes 27 dele kobberphthalocyanin (der forinden er formalet med 12
vegbprocent calciumchlorid til et «/B-forhold p& 60:40) i 150 dele
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vand og en oplgsning i 300 dele vand af saltet der dannes af "C.I.
Direct Blue 86" og monomethyl—di—(hydrogeneret'talg)—amin.]I)deledi—
ethylanilin tilsmttes,og blandingens pH-verdi hzves derefter til 10,0
som i eksempel 5, hvorefter fremgangsmdden og mmngderne atter er som
i eksempel 5. De séledes fremstillede pigmenterede granulater kan let
dispergeres i et tryksvertemedium.

Eksempel 7.

Til en omrgrt vandig opslemning af 100 dele pigment "C.I. Pigment
Yellow 13" tilssttes 2 dele hydroxyethylcellulose. Temperaturen hzves
il SOOC,og pH-veerdien indstilles til 10 ved tilsmtning af en 2 N
natrivmhydroxidoplesning. En oplesning af 20 dele dicyclohexylphthalat
i 50 dele diethylamilin tilsettes derefter,og blandingen omrgres, ind-
til pigmentet er vandret fra den vandige fase til den orgeniske fase.
pH-Veerdien indstilles derefter til 1 ved tilsmtning af saltsyre. Om-
rgringen fortswttes ved pH-verdi 1 i yderligere 15 minutter. Pigment-
sammensetningen, 120 dele, fjernes derefter ved sigtning "60 mesh" og
vaskes forst med vand og syre (pH-verdi 3) og derefter med vand alene.
Produktet teorres ved 60°C. Den resulterende ikke-stgvende sammenset-
ning inkorporeres tilfredsstillende i en litografisk fernis.

Eksempel 8.

Til en omrgrt vandig opslemning af 40 dele "C.I. Pigment Blue 15.3"

i 800 dele vand med pH-verdi 10 tilssmttes 10 dele lavmolekylert oxide-
ret polyethylen i form af en 20 vegtprocents emulsion. 0,2 dele
hydroxyethylcellulose tilsmttes derefter, og blandingen omrgres pa

en energirig omrgrer ved 8500. Den energirige omrgrer fjernes deref-
ter, og der anvendes en skovlomrgrer. 20 dele diethylanilin tilsst-
tes, og blandingen fortsettes i 30 minutter. pH-Veerdien indstilles

til 1 ved tilesmtning af HCL i legbet af 2 til % minutter, og blandingen
omrgres i yderligere 30 minutter. De resulterende granulater sigtes
fra p& en "60 mesh" (B.S.) sigte, vaskes med fortyndet syre og deref-
ter med vand og terres derefter ved 6000, hvorved der opnéds 50 dele

af et produkt, som kan dispergeres i polyethylen.
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Eksempel 9.

10 dele "Staybelit"-harpiks (hydreret treerosin) og 22,5 dele af en
50%'s vandig kaliumhydroxidoplgsning omrgres hurtigt under anvendelse
af en hulrumsblander i 100 dele vand ved 5000, indtil der er dannet
en jevn dispersion (ca. 20 minutter).

T en serskilt beholder oplgses 15 dele dicyclohexylphthalat i 30 dele
diethylanilin under opvermning og 10 dele af en forbindelse med gen-

nemsnitsformlen

©

CuPc SO5

o~
Eﬂ‘cﬂa (01 Fs)
2

der fremstilles som beskrevet i eksempel 6 i britisk patentansggning
nr. 187%6/76, tilszttes under omrgring, hvorved der dannes en Jjevn
pasta ved 50—6000. Denne pasta smttes til dispersionen af "Staybelite"-
harpiks ved hjelp af yderligere 10 dele diethylanilin, og det hele
hurtigomrgres, indtil der er dannet en jevn bld emulsion (ca. 15 mi-
nutter).

92 dele rat kobberphthalocyanin og 8 dele phthalimid formales i en
kuglemglle, indtil 55% af kobberphthalocyaninet er i a-krystalform.
97,8 dele af denne blanding, svarende til 90 dele kobberphthalocyanin,
omrgres i 200 dele vand ved 5000, indtil den er grundigt gennemvzdet.
Under hurtigomrgring hxldes den ovennzvnte bld dispersion i det gen-
nemveedede pigment, og omrgringen fortsettes i %0 minutter under an-
vendelse af den ngdvendige udvendige afkgling til opretholdelse af

en blandingstemperatur pé mellem 50 og 5500.

Fn skovlomrgrer ssttes 1 stedet for hurtigomrgreren. Under omrgring
ved ca. 150 omdr./min. tilszttes en oplegsning af 5 dele calcium-
chlorid og 71 dele koncentreret saltsyre i 500 dele vand i lgbet af

5 minutter. Efter yderligere 30 minutters omrgring isoleres den séle-
des dannede pigmentsammensetning ved filtrering, vaskes salt- og
syrefri med varmt vand og terres ved 50—6000.

Der opnds 120,8 dele smé, ikke-stgvende granulater med udmerket rheo-
logi og farvestyrke i toluenbaserede tryksvamrter.
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Eksempel 10.

20 dele af et B-kobberphthalocyaninpigment og 0,3 dele "Synperonic
NX" (et nonylphenol—ethylenoxid—kondensat) omrgres i 500 dele vand,
indtil pigmentet er grundigt gennemveedet. pH-Verdien heves til 11
med fortyndet natriumhydroxidoplgsning, og der tilsettes 0,5 dele
hydroxyethylcellulose, inden temperaturen hzves til 5000.

5 dele af en coumaron-inden-harpiks (Escores 11028) oplgses i 10 dele
diethylanilin under opvarmning. Denne oplgsning settes til pigment-
opslemningen under omrgring med en skovlomrgrer ved ca. 150 omdr./
min., og blandingen omrgres ved 50°C i 30 minutter. Under fortsat
omrgring senkes pH-verdien til 1 ved tilsmtning af saltsyre 1 lebet
af 5 minutter.

Efter omrgring i yderligere %0 minutter udvindes den saledes dannede
pigmentsammensetning ved at helde reaktionsblandingen pé& en "100
mesh" sigte, vaske salt- og syrefri med varmt vand og terre ved 50

£i1 55°C.

Der opnds 22,% dele sfmriske granulater af ensartet storrelse med en
dismeter p& ca. 1 mm, hvilke grenulater egner sig til fremstilling
af litografisk trykfarve.

Eksempel 11.

48,9 dele af den formalede kobberphthalocyaninblanding fra eksempel
9, indeholdende 45 dele kobberphthalocyanin, omrgres i 5 timer under
tilbagesvaling i 250 dele 2-propanol-vand-azeotrop. 250 dele vand
tilsettes, og 2-propanol-vand-azeotropen fjernes ved destillation.
Yderligere 250 dele vand tilssttes for at ssnke temperaturen til
50°C. 12,5 dele af en carbonhydridharpiks ("Hercules A80") oplgses i
25 dele diethylanilin under opvarmning og szttes til den omrgrte pig-
mentopslemning. 15 minutter senere tilsmttes 5 dele af kobberphthalo-
cyaninsulfonsyre-talgamin-forbindelsen fra eksempel 6, og blandingen
omrgres i yderligere 15 minutter. Reaktionsblandingen indstilles til
sur resktion ved tilsetning af 30 ml koncentreret saltsyre i 30 ml

vand.
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Den saledes dannede pigmentsammensetning udvindes pd en "60 mesh"
sigte (B.S.), vaskes med varmt vand og terres ved 50-55°C.

Der opnds 58,2 dele sfmriske granulater, hvoraf 78% har en diameter
pa& 0,21-0,3%2 mm.

Eksempel 12 til 18.

0,2 dele hydroxyethylcellulose smttes til 20 dele "C.I. Pigment
Yellow 17", som findes i en vandig opslemning fra en azokobling. Tem-
peraturen hzves til SOOC,og pH-veerdien indstilles til 10. 10 dele
alkylanilin og varierede mengder di-isooctylphthalat (DiOP), som vist
i tabellen nedenfor, tilsmttes derefter. Blandingen omrgres i 20
minutter, hvorefter der er dannet perler med diametre pé& 1-2 mm; pH-
verdien indstilles derefter til ~ 1 med saltsyre, og omrgringen fort-
settes i 5 minutter. Perlerne filtreres derefter fra, vaskes og tor-
res ved SOOC. De resulterende produkter er granulater af ensartet
stgrrelse, som kan inkorporeres i plastificeret PVC under dannelse

af en klar gul film.

FEksempel Alkylanilin Dele DiOP
12 N,N-diethylanilin 2
13 N,N-diethylanilin 4
14 N,N-diethylanilin 6
15 N-ethylanilin 2
16 N-butylanilin 2
17 N-cyclohexylanilin 2
18 N-hydroxyethyl-N-
cyclohexylanilin 2

Eksempel 19 til 23.

0,2 dele hydroxyethylcellulose ("Watrosol 250HR") sattes til 20 dele
"g.I. Pigment Yellow 17", som findes i en vandig opslemning efter en
azokobling. Temperaturen hzves til SOOC,og pH-verdien indstilles til
10 ved tilsstning af en 2 N natriumhydroxidoplgsning. 10 dele N,N-
diethylanilin og 2 dele af en bzrer, som vist i nedenstéende tabel,
tilsettes. Blandingen omrgres i 60 minutter, hvorefter granulater pa
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1-2 mm er dannet. pH-Verdien indstilles derefter til 1 med saltsyre,
og omrgringen fortsettes i 5 minutter. Granulaterne filtreres fra,
vaskes fri for salte og terres ved 5000. De resulterende produkter
dispergeres i litografiske trykfarvemedier, hvilket giver et tryk-

farvekoncentrat.
Eksempel Bzrer
19 "Hercules A80" (en carbonhydridharpiks)
20 Cetylpalmitat
21 "Crodamide O" (oleamid)
22 Celluloseacetatpropionat
23 "Kemamine 19701" (monomethyl-(di-
hydreret) talg-amin)

Fksempel 24.

20 dele "C.I. Pigment Yellow 17", som findes i en vandig opslemning
efter en azokobling,og 0,2 dele hydroxyethylcellulose ("Natrosol
250HR") indstilles til pH-veerdi 10 ved tilsetning af en 2 N natrium-
hydroxidoplesning. 2 dele hydreret trmrosin ("Staybeliteharpiks")
som en vandig oplegsning af kaliumsaltet smttes til pigmentopslemnin-
gen. Efter 10 minutters omrgring tilszttes 1 del calciumchloriddi-
hydrat i 10 dele vand, og temperaturen hzves til 8500. 10 dele N,N-
diethylanilin tilssttes derefter, og omrgringen fortszttes i en time
ved 8500. pH-Verdien indstilles til 1 med saltsyre, og granulaterne
fjernes ved filtrering. De vaskes derefter og terres. Produktet dis-
pergeres let 1 en litografisk fernmis.

Eksempel 25.

Til pigmentopslemningen, der anvendes i eksempel 24, szttes 0,2 dele
hydroxyethylcellulose ("Natrosol 250HR"), 2 g stearinsyre og 0,6 dele
calciumchloriddihydrat. pH-Verdien indstilles til 10 ved tilsmtning
af en 2 N natriumhydroxidoplegsning, temperaturen hmves til 85°C,og

10 dele N,N-diethylanilin tilsmttes. Efter en times omrgring indstil-
les pH-veerdien til 1 ved tilsetning af 5 N saltsyre, og granulaterne
fjernes ved filtrering. De vaskes derefter og terres. Produktet kan

dispergeres i polyvinylchlorid.
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FEksempel 26.

En vandig opslamning af 100 dele "C.I. Pigment Yellow 13", dannet ved

en konventionel azokobling,og 2 dele hydroxyethylcellulose "Natrosol
250HR" omrgres sammen i 20 minutter ved 1500. Opslamningens pH-verdi
indstilles til 10 ved tilsmtning af en 2 N natriumhydroxidoplegsning,
og der tilszttes en blanding af 10 dele dioctylphthalat og 100 dele
diethylanilin. Omrgringen fortsmttes i 90 minutter wved 1500, indtil
granulatdannelsen er fuldstendig. pH-Veerdien indstilles derefter til
ved tilsmtning af saltsyre, og de resulterende granulater, 100 dele,
udvindes ved fraskillelse p& en "60 mesh" sigte, vaskes og terres
ved BOOC. Produktet kan dispergeres i litografiske trykfarvemedier.

Eksempel 27.

20 dele "C.I. Pigment Green 7" i form af en 30 wvegtprocents presse-

kage dispergeres i 600 dele vand, hvori der er oplest 30 dele natrium-

acetat og 10 dele natriumchlorid. Efter forhgjelse af temperaturen
til 85°C tilsmttes 10 dele N,N-diethylanilin, og omrgringen fortsat-
tes 1 2 timer ved 8500. pH-Veerdien smnkes derefter til lige under 1
ved tilsetning af 5 N saltsyre. 20 dele granulater fjernes pé en

"60 B.S. mesh" sigte,og efter omhyggelig vask for at fjerne uorgani-
ske salte og syrer teorres produktet ved 5500. De resulterende ikke-
stovende granulater kan dispergeres i litografiske trykfarvemedier.

Eksempel 28.

16 dele "C.I. Pigment Green 7" i form af en %0 vegtprocents presse-
kage dispergeres i %00 dele vand. Til demne dispersion szttes 3 dele
drogeneret trerosin ("staybeliteharpiks") som en vandig oplgsning af
kaliumsaltet. Denne blanding omrgres i 2 timer, hvorefter 0,2 dele
hydroxyethylcellulose ("Natrosol 250HR) og 3 dele sorbitantristearat
(Span 65) tilsmttes. Denne blanding, nu med en pH-verdi pa 9, opvar-
mes til 8500, pH-veerdien indstilles til 6 med 5 N saltsyre, og der
tilsmttes 24 dele natriumacetat, 8 dele natriumchlorid og 16 dele
N,N-diethylanilin. Blandingen omrgres ved 8500 i 5 minutter,og pH-
veerdien indstilles derefter til under 1 ved tilsmtning af 5 N salt-
syre. De resulterende granulater frafiltreres pé en "60 B.S. mesh"

hy-
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sigte, vaskes fri for uorganiske salte og syrer og terres ved 55°C.
Det resulterende produkt, 22 dele, kan dispergeres i plastificeret

PVC.

Eksempel 29 til 34.

En serie bisarylamidazopigmenter fremstilles ved konventionelle azo-
koblingsteknikker. Til 20 dele af de forskellige pigmenter som 5 vegt-
procents vandige suspensioner, som vist i tabellen, tilsmttes 0,2 dele
hydroxyethylcellulose "Natrosol 250HR" og efter indstilling af  pH-
verdien til 10 med 2 N natriumhydroxid, 10 dele N,N-diethylanilin. T
hvert enkelt tilfelde hmves temperaturen til 850C, og omrgringen
fortsettes ved denne temperatur i 2 timer; pH-verdien indstilles der-
efter til lige under 1 ved tilsstning af 5 N saltsyre, og det granu-
lere produkt isoleres ved at blive vasket frit for uorganiske salte

og syrer, efterfulgt af torring ved 60°C. De resulterende produkter
dispergeres i litografiske olietrykfarvemedier.

Fksempel Pigment
29 "G.I. Pigment Yellow 13"
30 "g,I. Pigment Yellow 127
31 "G.I. Pigment Yellow 14"
%2 "G.I. Pigment Yellow 17"
33 "C.I. Pigment Yellow 55"
34 "G.I. Pigment Yellow 63"

Fksempel 3%5.

20 dele "C.I. Pigment Yellow 13" som en 5 vegtprocents vandig opslem-
ning, fremstillet ved konventionel vandig azokobling, og 0,2 dele
hydroxyethylcellulose ("Natrosol 250HR") opvarmes til 85 C ved pH-
veerdi 6. 10 dele N,N-diethylanilin tilsmttes derefter, og omrgringen
fortsettes i yderligere 30 minutter. pH-Veerdien indstilles til lige
under 1 med 5 N saltsyre, og det granulere produkt isoleres ved filtre-
ring, vaskes frit for uorganiske salte og syrer og terres ved 55 C.
Egenskaberne af dette produkt svarer til dem af produktet ifelge
eksempel 29.
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Eksempel 3%6.

100 dele af en vandig opslemning af "C.I. Pigment Yellow 13", frem-—
stillet som i eksempel 35, indstilles til pH-veerdi 11 med en 2 N
natriumhydroxidoplesning, og der tilssttes 1 del hydroxyethylcellulo-
se ("Natrosol 250HR") og %0 dele hydrogeneret treerosin som en vandig op-
lgsning af kaliumsaltet. Blandingens temperatur heves til 85 C og hol-
des ved denne temperatur i 15 minutter. pH-Verdien indstilles deref-
ter til 6,2, og der tilsmttes 50 dele N,N-diethylanilin. Omrgringen
fortsettes i 15 minutter, og pH-verdien smnkes derefter til lige un-
der 1 ved tilsetning af 5 N saltsyre. De regulere sferiske granula-
ter udvindes ved filtrering, vaskes fri for uorganiske salte og syrer
og terres ved 5500; De resulterende granulster dispergeres i lito-
grafiske olietrykfarvemedier og giver udmerket glans ved trykning.

Eksempel 3%7.

Fremgangsméden og mxngderne ifglge eksempel 36 anvendes, men mengden af
hydrogeneret trmrosin ssnkes +il 10 dele. Et lignende produkt med de

samme egenskaber opnés.

Eksempel 3%8.

20 dele af en 5 vegbprocents vandig suspension af en "C.I. Pigment
Yellow 13" sammensstning, dannet ved behandling med et sulfonsyre-
farvestof og rosin amin D ifglge eksempel 109 i britisk patentskrift
nr. 1.%356.253% indstilles til pH-veerdi 10 ved tilsztning af en 2N
kaliumhydroxidoplegsning; 0,2 dele hydroxyethylcellulose ("Natrosol 25CHR)
og 2 dele hydrogeneret trerosin ("Staybeliteharpiks") som en van-
dig oplesning af kaliumsaltet, tilsmttes,og blandingen opvarmes til
85°C. 10 dele N,N-diethylanilin tilszmttes derefter, og blandingen om-

rgres i en time ved 85°C inden den indstilles til lige under 1 ved
tilsetning af 5 N saltsyre. De resulterende sfzriske granulater fil-
treres fra, vaskes fri for uorganiske salte og torres ved 50 C. Dette
produkt kan dispergeres i litografiske olietrykfarvemedier og viser
stgrre transparens end produktet ifslge eksempel 37.



17 DK 153327B

Fksempel %9.

Fremgangsméden og mzngderne ifglge eksempel %7 anvendes, men mzEngden
af trerosin forgges til 6 dele. Der opnds et produkt med lignende

udseende og egenskaber som det i eksempel 12.

Eksempel 40.

20 dele af en 5 vegtprocents vandig opslemning af "C.I. Pigment

Yellow 13", fremstillet som 1 eksempel 9, og 0,2 dele hydroxyethyl-
cellulose ("Natrosol 250HR") indstilles til pH-veerdi 10 ved tilsmt-
ning af en 2 N natriumhydroxidoplesning. Der tilsmttes 20 dele N,N-
diethylanilin og 2 dele dioctylphthalat, og blandingen omrgres i 45
pinutter ved 20°C. pH-Verdien indstilles derefter til lige under 1

ved tilsmtning af 5 N saltsyre. Granulatsammensetningen isoleres ved
filtrering, vaskes fri for uorganiske salte og syrer 0g torres ved
5500. Det resulterende granulere produkt kan dispergeres i litografisk

trykfarve.

Eksempel 4l.

20 dele "C.I. Pigment Yellow 74" som en 5 vegtprocents vandig opslem-
ning, fremstillet ved konventionel vandig azokobling, og 0,2 dele
hydroxyethylcellulose ("Natrosol 250HR") indstilles til pH-veerdi 10
ved tilsmtning af 2 N natriumhydroxid; 2 dele hydrogeneret trerosin
("Staybeliteharpiks") som en vandig oplesning af kaliumsaltet, til-
settes derefter, temperaturen hzves til 85°C,og 10 dele N,N-diethyl-
snilin tilsebtes. Omrgringen fortsmttes ved 8500 i 2 timer, pH-verdi-
en indstilles til lige under 1 ved tilsmtning af 5 N saltsyre, og pro-
duktet isoleres ved filtrering p& en "60 B.S. mesh” sigte, vaskes
frit for uorgsniske salte og syrer og tgrres ved 55°C. De resulteren-
de generelt sferiske  granulater kan dispergeres i litografisk
trykfarve eller 1 dekorationsmaling. Ved den sidstnzvnte anvendelse

kan opnds en serdeles onskelig uigennemsigtig film.
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Eksempel 42.

20 dele "C.I. Pigment Yellow 83" som en 5 wvegtprocents vandig opslem-
ning, fremstillet ved en konventionel azokobling, indstilles til pH-
verdi 7 ved tilsmtning af en 2 N kaliumhydroxidoplgsning,og % dele hydro-
generet trzrosin ("Staybeliteharpiks") tilsettes som en vandig op-
lgsning af dens kaliumsalt. 0,3 dele hydroxyethylcellulose ("Natrosol
250HR") tilszttes derefter, og opslamningen, nu med en pH-verdi pa
10, opvarmes til 8500 og holdes ved 8500 i 10 minutter, inden den
indstilles til pH-veerdi 6 med 5 N saltsyre. 30 dele N,N-diethylanilin
tilssettes derefter, og omrgringen fortszttes ved 85°C i yderligere

10 minutter. pH-Verdien indstilles derefter til mindre end 1 ved til-
setning af 5 N saltsyre, og granulaterne isoleres ved filtrering pa
en "60 B.S. mesh" sigte, vaskes fri for uorganiske salte og syrer og
torres ved 60°C. Det resulterende produkt kan dispergeres 1 olietryk-
farve og giver en sterk transparent trykfarvefilm. En flydende tryk-
farve med nitrocellulose som binder og en alkohol som oplgsningsmid-
del har udmserket rheologi, og den resulterende film viser udmerket
glans og klarhed.

Eksempel 43.

30 dele af en vandig opslemning af "C.I. Pigment Yellow 83", som
fremstillet i eksempel 42, og 0,3 dele hydroxyethylcellulose ("Natro-
sol 250HR") indstilles til pH-veerdi 7 og opvarmes til 8500. 20 dele
N,N-diethylanilin tilsettes under omrgring, og kontakten fortsettes 1
% timer ved 8500. pH-Veerdien indstilles derefter til lige under 1 ved
tilsetning af 5 N saltsyre, og de generelt sfzriske granulater isole-
res ved filtrering pa& en "60 B.S. mesh" sigte, vaskes fri for uorga-
niske salte og syrer og torres ved 60°C. De tgrre granulater er ris-
ledygtige og robuste overfor et pafert tryk. Inkorporering i en lito-
grafisk trykfarve giver en film, der er 1idt mere uigennemsigtig end
produktet ifplge eksempel 42. En nitrocellulosebinder-alkoholoples-
ningsmiddel-trykfarve viser atter god rheologi ogden endelige film har
udmzrket glans som i eksempel 42.
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Eksempel 44.

En blanding af 30 dele af en vandig opslemning af "C. I. Pigment
Yellow 83", som fremstillet i eksempel 42, og 0,2 dele hydroxyethyl-
cellulose ("Natrosol 250HR") indstilles til pH-verdi 11, og der til-
settes 15 dele N,N-diethylanilin. Temperaturen hmves til 9500 og hol-
des ved denne temperatur under konstant omrgring i 6 timer. pH-Verdien
smnkes derefter til 0,5 ved tilsetning af 5 N saltsyre. Produktet
udvindes derefter ved filtrering péa en "60 B.S. mesh' sigte, vaskes
fri for uorganiske salte og syrer og teorres ved 5500. Det resulterende
produkt bestdr generelt af sfzriske granulater med gennemsnitsdiame-
ter pa 0,5-1 mm.

Eksempel 45.

Fremgangsméden ifglge eksempel 44 gentages med identisk formulering
og omrgringsbetingelser, men med udeladelse af hydroxyethylcellulosen.
Det resulterende produkt bestér af granulater med en diameter p&

3-5 mm.

Eksempel 46.

15 dele "C.I. Pigment Red 38" i form af en 5 vegtprocents vandig op-
slemning, der opnds ved en konventionel vandig kobling, smttes til

400 dele vand,og pH-verdien hzves til 6,3%; 0,2 dele hydroxyethylcellu~
lose tilszttes,og opvarmning pdbegyndes. Ved opnéelse af en temperatur
pa 7000 tilszttes 15 dele N,N-diethylanilin, og temperaturen hzves

til 80°C. Efter omrgring ved 80°¢ i yderligere 3 timer smnkes pH-veer-
dien til lige under 1,0 ved tilsetning af 10 N saltsyre, 0g produktet
skilles fra og terres som i eksempel 45. De resulterende sferiske
granulater kan let dispergeres i et litografisk trykfarvemedium.

Eksempel 47.

18 dele af et B—kobberphthalooyaninpigment og 2 dele bis-cetyloxy-
sulfanilid af kobberphthalocyanin, hvis fremstilling er beskrevet 1
britisk patentansggning nr. 50054/76, i form af en 10 vegtprocents vendg
opslemning dispergeres 1 500 dele vand, hvori der opleses 40 dele
natriumchlorid. Til denne dispersion szttes 0,2 dele hydroxyethyl-



20 DK 1533278B

cellulose ("Natrosol 250HR"),og opvarmning pébegyndes under omrgring.
Ved 7OOC tilszttes 5 dele dicyclohexylphthalat oplest i 15 dele N,N-
diethylanilin, temperaturen hmves til 8000, og omrgringen fortsettes
i 2 timer. pH-Verdien smnkes til lige under 1,0 ved tilsztning af

10 N saltsyre. De resulterende granulater skilles fra ved filtrering
og vaskes chloridfri med vand og terres ved 10°C i et teorreskab med
cirkulerende luft. Produktet kan dispergeres i litografiske tryk-
farvemedier og i tryksvertemedier.

Eksempel 48.

200 dele af den vandige pigmentopslemning ifglge eksempel 47 settes
til 500 dele vand, hvori der er oplgst 20 dele natriumchlorid. Til
denne dispersion szttes 0,5 dele af en primer fedt-(talg)-amin
(Crodamine IT) som acetat i vandig oplesning og 1,5 dele af en hydrogene-
ret trmrosin (Staybeliteharpiks") som en vandig oplesning af dens
kaliumsalt og 0,1 del hydroxyethylcellulose. Opvarmning pabegyndes,
‘der tilsmettes ved 70°C 15 dele N,N-diethylanilin, temperaturen hxves
til SOOC,og omrgringen fortszttes i yderligere 80 minutter. pH-Veerdi-
en nedszttes derefter som i eksempel 21, og det resulterende produkt,
-der er sammensat af generelt sfmriske granulater, fraskilles pé en
'"B.S. 60 mesh" sigte, vaskes fri for chloridioner og terres ved 40°¢

som i eksempel 47.

Eksempel 49.

27 dele kobberphthalocyanin, der forinden er formalet til et a/f-for-
hold péa 60:40, og %0 dele natriumchlorid dispergeres i 700 dele vand.
0,1 del hydroxyethylcellulose tilssttes,og opvarmning pébegyndes. Ved
opndelse af en temperatur pa 70°C tilswbtes 1,5 dele af en sekundesr
fedt-(kokosngddeolie)~amin (Armeen 2C), oplest i 11,2 dele N,N-di-
ethylanilin. Temperaturen hsves til SOOC,og en time efter tilsztning
af diethylanilinet tilsettes 6 dele af en hydrogeneret trmrosin (Staybe-
liteharpiks) som en vandig oplgsning af dens kaliumsalt. Dette efter-
folges af 3 dele af bis~cetyloxysulfanilidet af kobberphthalocyanin
ifplge eksempel 21. Efter omrgring i yderligere 15 minutter sasnkes
pH-verdien til lige under 1,0 ved tilsztning af 10 N saltsyre, og de
resulterende generelt sferiske granulater fraskilles som i eksempel
28. De sdledes opnéede granulater kan let dispergeres i et litografisk
farvetrykmedium.
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Eksempel 50.

%0 dele kobberphthalocyanin, der forinden er formalet til et o/B-for-
hold p& 55:40, og 30 dele natriumchlorid dispergeres i /00 dele vand,

og der tilsmttes 0,1 del hydroxyethylcellulose. Opvarmning pabegyndes,
og der tilsmttes 7,5 dele af en hydrogeneret trzrosin (Staybeliteharpiks
som en vandig oplesning af dens kaliumsalt. Ved en temperatur pa

7500 tils&ttes-lS dele N,N-diethylanilin, og blandingen omrgres ved

80°C i vderligere 2 timer. pH-Verdien senkes som 1 eksempel 47, og de
resulterende granulater kan efter fraskillelse og terring som i

eksempel 48 let dispergeres i et litografisk trykfarvemedium.

Eksempel 51.

81,0 dele af pigmentet fra eksempel 24, 90 dele natriumchlorid og

9,0 dele af bis-cetyloxysulfanilidet af kobberphthalocyanin fra eksem-
pel 47 dispergeres i 1500 dele vand. Opvarmning pébegyndes, og der
tilszttes 2,25 dele af en primsr fedt-(talg)-amin (Crodamine IT) som
acetat i vandig oplegsning og 20,25 dele af en.hydrogéneret trerosin
(Staybeliteharpiks) som en vandig oplgsning af dens kaliumsalt. Omrg-
ringen fortsmttes i en time, og der smttes 70 dele N,N-diethylanilin
til opslemningen ved 80°C. Efter yderligere 15 minutter smnkes pH-
verdien som i eksempel 27, og de resulterende granulater kan refter
fraskillelse og terring som i eksempel 48 let dispergeres i litogra-
fiske trykfarvemedier og i tryksvertemedier.

Fksempel 52.

24 dele "C.I. Pigment Orange 24" i form af en 5 vegtprocents vandig
opslemning, opndet ved en konventionel vandig kobling med acetat som
puffer, dispergeres med 100 dele vand,og pH-veerdien hzves til 7,0
ved tilsetning af 2 N kaliumhydroxidoplgsning. 12 dele N,N-diethyl-
anilin tilsettes,og temperaturen hsves til 80°C i lgbet af 45 minut-
ter. Efter omrgring ved 80°C i yderligere 15 minutter smnkes pH-veer-
dien til lige under 1,0 ved tilsmtning af 10 N saltsyre. De resulte-
rende granulater fraskilles ved filtrering og vaskes chloridfri og
tgrres som i eksempel 47. Granulaterne med en diameter pa 0,5-4 mm
kan let dispergeres i et litografisk trykfarvemedium.
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Eksempel 53.

120 dele "C.I. Pigment Orange 34" i form af en 5 vegtprocents vandig
opslemning, opndet ved en konventionel vandig kobling med acetat som
puffer, szttes til 500 dele vand,og pH-verdien hzves til 8,0 ved til-
setning af en 2 N natriumhydroxidoplgsning. 0,6 dele hydroxyethyl-
cellulose tilszttes, og opvarmning pébegyndes. Ved opndelse af en tem-
peratur pa 60°C tilsmttes 120 dele N,N-diethylanilin, og temperaturen
heeves til 80°C. Efter omrgring ved 80°C i 2 timer senkes pH~-veerdien
il lige under 1,0 ved tilsmtning af 10 N saltsyre, og produktet fra-
skilles og torres som i eksempel 48. De resulterende sfmriske granu-
later med en diameter p& 0,3-1 mm kan let dispergeres i et litogra-
fisk trykfarvemedium.

Fksempel 54.

15 dele "C.I. Pigment Red 3" i form af en 5 wegtprocents vandig op-
slemning, opndet ved en konventionel vandig kobling, dispergeres med
400 dele vand,og pH-vaerdien hsves til 8,0 ved tilsmtning af en 2 N
natriumhydroxidoplgsning. 0,3 dele hydroxyethylcellulose tilssttes,

og opvarmning pdbegyndes. Ved opnéelse af en temperatur pa 80°¢C +il-
sebttes 10 dele N,N-diethylanilin, og blandingen omrgres i yderligere
2 timer ved 80°C. pH-Veerdien sznkes derefter til 1,0 ved tilsztning
af 10 N saltsyre, og produktet fraskilles og tgrres som i eksempel 47.
De resulterende granulater kan let dispergeres i et litografisk
trykfarvemedium.

Eksempel 55 til 60.

Fremgangsméden if@lge eksempel 36 gentages, bortset fra, at N,N-di-
ethylanilinet erstattes med en tilsvarende mmngde af de nedenstdende
aminer. Produktets udseende og egenskaber er som i eksempel 36.

Eksempel Amin
55 N,N - dimethyl-3-methylanilin
56 ' N,N - dipropyl-anilin
57 N-ethyl-2-methylanilin
58 N,N - dibutylanilin
59 2,5-dimethylanilin

60 methyl-anthranilat
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Eksempel 61 til 69.

20 dele af et pigment, der findes i en vandig opslemning dannet ved
konventionelle azokoblingsteknikker,og 0,2 dele hydroxyethylcellu-
Tose ("Natrosol 250HR" ) opvarmes ved pH-veerdi 8 til 85°C. En oplesning
af 5 dele af en organisk bmrer i 15 dele af den pigeldende amin til-
settes, og blandingen omrgres i1 en time ved 85°C. pH-Verdien indstil-
les derefter til ~y 1, og granulaterne udvindes ved filtrering, vask
og teorring. Alle produkter kan dispergeres i litografisk fernis. Den
folgende tabel angiver de anvendte pigmenter, bzrere og aminer.

Fksem-—
pel Pigment Beerer Amin
6l "C.I.Pigment Herdet ricinusolie Anilin
Yellow 13"
62 " ' " N,N - dimethylbenzylamin
63 " " di-isobutylamin
64 " ' " n-octylamin
65 n , " "Primene SIR" *
66 " " 2-ethyl-hexylamin
67 "C.I. Pigment Dicyclohexyl-
Yellow 13" phthalat 2-ethyl-hexylamin
68 "C.I. Pigment
Yellow 14" "Hercules A80" " "
69 "C.I. Pigment Dicyclohexyl-
Yellow 12" phthalat n i

* 012 forgrenet primsr amin.

Eksempel 70.

20 dele "C.I. Pigment Yellow 13" som en vandig opslemning fremstille*
ifglge eksempel 35, 0,2 dele hydroxyethylcellulose (Natrosol 250HR)
og 5 dele dicyclohexylphthalat opvarmes ved pH-verdi 8 il ]_5—850077
og der tilsmzttes derefter 15 dele 2-ethyl-hexylamin. Blandingen hol-
des ved 85°C i en time og indstilles derefter til pH-veerdi 1,5 med
10 N saltsyre, og granulaterne udvindes ved filtrering, vask og tor-
ring ved 5500. Produktet kan dispergeres i en litografisk fernis.
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FEksempel 71.

10 dele "Solvent Yellow 48" dispergeres i 200 dele vand og 0,1 del
kaliumresinat og 0,1 del hydroxyethylcellulose (Natrosol 250HR).
Blandingen indstilles til pH-veerdi 7/, og der tilszttes 5 dele N,N -
diethylanilin. Blandingen opvarmes til 80°¢ og holdes der i 30 minut-
ter inden indstilling til pH~verdi 1 med 10 N saltsyre. De resulte-
rende granulater udvindes ved filtrering, vask og terring ved BOOG.

Eksempel 72.

En vandig opslemning af 20 dele af en”C.I. Pigment Red 57"-harpiks-
sammensztning (16:4 deles forhold ved dannelse af pigmentmetalsaltet
under tilstedeverelse af "Staybelite"-harpiks), 0,5 dele hydroxyethyl-
cellulose (Natrosol 250HR) og 3,3 dele abietylamin, tilsat dels som
vandoplgselige acetatsalte, opvarmes til 9500 ved pH-verdi 10. 10 de-
le N,N -diethylanilin tilsettes derefter, pH-verdien indstilles til 7,
og omrgringen fortssttes i 2 timer ved 9500. pH-Verdien indstilles
derefter til 3,2 ved tilsztning af iseddikesyre. Granulaterne isole-
res, vaskes og teorres ved 90°C. Produktet kan dispergeres i en lito-
grafisk trykfarvefernis. '

* Indstilling til pH-veerdi 1 med koncentreret saltsyre skal undgés,
da det resulterer i et produkt med darlige egenskaber, antagelig pa
grund af nedbrydning af metalsaltet ved denne pH~-veerdi.

Eksempel 73.

100 dele "C.I. Pigment Green 7" som en 35 vegtprocents pressekage
dispergeres i 2000 dele vand under anvendelse af et modificeret
blander/emulgeringshoved, som angivet i beskrivelsen. Efter

20 minutters blanding tilsmttes en oplesning af 30 dele "Staybelite'-
harpiks som dens smmoniumsalt, og blandingen fortsettes i yderligere
60 minutter. 0,4 dele hydroxyethylcellulose (Natrosol 250HR) og 20
dele sorbitantristearat tilsmttes derefter, og temperaturen hzves til
85°C. Under fortsat omrgring tilsmttes 30 deleN}N—diethy%anilin,
dispergeret i 100 dele vand og 0,5 dele oplest kaliumresinat. Den
modificerede blander/emulgerings-omrgring fortszttes i 1 minut,
pH-veerdien indstilles til 6, og omrgringen fortsmttes i yderligere 5
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minutter inden indstilling til pH-veerdi 1 ved tilsztning af 5 N salt-
syre. Granulaterne fjernes ved filtrering pé emn "200 mesh BS" sigte,
vaskes fri for syre og salte og teorres ved 4500. De resulterende
granulater, alle med en diameter p4 0,5 mm kan let dispergeres i en
plastificeret PVC-forbindelse.

Tilsetning af 1 vegbprocent "Aerosil R 972" til de ovenstéende gra-
nulater giver et produkt med forbedret risledygtighed, iszr efter

lagring.

Eksempel 74.

Fremgangsméden ifglge eksempel 7% gentages, bortset fra, at oplgsnin-
gen af "Staybelite"-harpiks erstattes med en oplgsning af 30 dele
"Ennesin A 100" gsom dets kaliumsalt. Et produkt med lignende egenska-

ber fremstilles.

PATENTZXRAYV

1. Fremgangsmdde til fremstilling af letdispergerbare pigmzit-
eller farvestofgranulater, k e nd e t egn e t ved, at man blander
en vandig pigment- eller farvestofdispersion med en amin, som er fly-
dende ved temperaturer under lOOOC, oplgselig i vand ved pH-vardier
under 7, og uoplgselig i vand ved pH-vardier over 7, ved en pH-

verdi pa over 7 og temperaturer over aminens smeltepunkt men under
100°c, indstiller blandingen pad en pH-vaerdi under 7, og isolerer

det dannede granulat fra blandingen.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1, k ende tegne t ved,
at man til udgangsblandingen satter et organisk barestof, som oplg-
ses i eller i det mindste blgdgpres af aminen, og som er uoplgselig

i vand under fremgangsmddebetingelserne.

3. Fremgangsmade ifglge krav 1 og 2, k ende tegnet
ved, at man satter et beskyttelseskolloid til udgangsblandingen.
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