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(57) Sammendrag:

Et pigmenteret termoplastisk harpiksmateriale indeholdende
A) en termoplastisk harpiks, B) et metalphthalocyanain-
pigment og C) 0,5-30 vzgtprocent, beregnet pa vagten af
pigmentet B, sulfonet imidomethylphthalocyanin med formlen

0]

(HO;S),,,-MPC-(CHZN<(\ X)a (1)
0

som middel til varmestabilisering af komponent B, hvor Pc
er en phthalocyaninrest, som eventuelt er substitueret med
chlor- eller bromatomer, M er H eller et metal, der kan
danne et metalphthalocyanin, m har en varedi p& 0,05-1,0,
n har en vardr pa 0,1-4,0, og X er en rest, som sammen med
gruppen -C(=0)-N-C(=0)- danner et 5-, 6- eller 7-leddet
|
cyclask imid, fremstilles pi kendt mide.

Der opnds overraskende god varmestabilitet af pigmentet.
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Den foreliggende opfindelse angdr pigmenterede termo-
plastiske harpikser, hvori pigmentet er stabiliseret mod
varme ved tilsatning af en sulfoneret imidomethyleret
phthalocyanin. Opfindelsen angdr endvidere en fremgangsmade
til varmestabilisering af pigmentet

I japansk offentliggorelsesskrift Sho 57-92036 er
beskrevet en fremgangsmdde til forhindring af varme-
nedbrydning af en polyolefin indeholdende en kobber-
phthalocyanin ved tilsatning af et kobberphthalocyanin-
derivat. Kobberphthalocyaninderivatet er fremstillet ud
fra chlormethylkobberphthalocyanin, som eventuelt er
halogeneret, og methylphthalimid.

Det fremgar ikke af ovennzvnte japanske offentliggerelses-
skrift, at det anvendte kobberphthalocyaninderivat indeholder
sulfogrupper, og derivatet anvendes som en stabilisator for
polyolefinsubstratet og ikke for kobberphthalocyaninfarve-
stoffet. De anferte testbedemmelser vedrerer udelukkende
graden af nedbrydning af substratet, og en nedbrydning af
farvestoffet omtaleg overhovedet ikke.

Fra japansk offentliggerelsesskrift Sho 53-512411 kendes
en fremgangsmdde til specifik farvning af en ABS-harpiks
under anvendelse af en blanding af et kobberphthalo-
cyaninpigment og et phthalimidomethylkobberphthalo-~
cyaninpigment,. Selv om phthalimidomethylkobberphthalo-
cyaninpigmentet tilsaettes som en stabilisator for
kobberphthalocyaninpigmentet, indeholder stabilisatoren
formentlig ingen sulfogrupper.

Det har vist sig, at visse sulfonerede imidomethylphtha-
locyaniner ved inkorporering af smd stabiliserende mzngder
sammen med et phthalocyaninpigment 1 en termoplastisk
harpiks tilvejebringer fremragende varmestabilitet for
phthalocyaninpigmentet i det pigmenterede harpikssystem.

I overensstemmelse hermed angdr opfindelsen et varme-



10

15

20

25

30

35

DK 174124 B1

2

stabilt, pigmenteret termoplastisk harpiksmateriale, som
omfatter

A) en termoplastisk harpiks,

B) et metalphthaiocyaninpigment, og :

Cc) 0,5 til 30 vagtprocent, baseret pa vagten af pigmentet
B af en metalphthalocyanin med formlen

(HO;,S),,,—MPC-(CH;N/K X, (1)

som middel, der ger komponent B varmestabilt, i hvilken
formel Pc er en phthalocyaninrest, der eventuelt er
substitueret med hejst 4 chlor- eller bromatomer, M betyder
hydrogen eller et metal, som kan danne et metalphthalocyanin,
m har en verdi i omradet fra 0,05 til 1,0, n har en verdi i
omradet fra 0,1 til 4,0, og X er en rest, som i kombination
med gruppen -C(=0)-N-C(=0)- danner et 5-, 6- eller 7-leddet

cyclisk imid.

Phthalocyaninresten Pc er fortrinsvis kun substitueret med
et chlor- eller bromatom, og det foretrazkkes iszr, at Pc
er usubstitueret.

Nir M betyder et metal, som kan danne et metalphthalo-
cyanin, er metallet hensigtsmassigt magnesium, aluminium,
cobalt, nikkel, jern, zink, bly, tin eller iszr kobber.

MPc betyder fortrinsvis en kobberphthalocyaninrest uden
chlor eller brom.



10

15

20

25

30

DK 174124 B1

m har fortrinsvis en vardi mellem 0,05 og O, 2.
n har fortrinsvis en vardi mellem 1,0 og 3,0,

Den termoplastiske harpiks, dvs. komponent A, kan "vare
kautsjuk eller en hvilken som helst af de sakaldte
ingeniprmaterialer ("engineering plastics”), sasom
HD-polyethylen (HDPE), polybutylenterephthalat (PBTP),
polycarbonat (PC), polyamid (PA), polyphenylenoxid (PPO),
polyetheretherketon ( PEEK), polyphenylensulfid (PPS),
polyethersulfon (PES), acrylonitrilbutadien-styren (ABS)
copolymer, polypropylen (PP), polystyren (PS), polyacetal
(POM) og legeringer deraf, f.eks. PC/PBTP~legering.

Metalphthalocyaningrundpigmentet, dvs. komponent B, kan
vaere ikke-chloreret eller det kan indeholde op til 6 veagt%,
fortrinsvis 1 til 3 vagtprocent chlor, nadr det er chlore-.
ret. Fortrinsvis er phthalocyaninet (B) ikke-chloreret,
isar ikke-chloreret kobberphthalocyanin.

Ma&ngden af pigmentkomponent B i materialet ifplge opfin-
delsen kan vare op til 30 vagtprocent og varierer for-
trinsvis fra 0,001 til1 3 vagtprocent, beregnet pa vagten
af komponent A.

I
Nar X i formel I sammen med gruppen -C(=0)-N-C(=0)-

reprasenterer et 5-leddet cyclisk imid, omfatter saddanne
imider eksempelvis succinimid, maleinimid, itaconimid,
phthalimid, tetrahydrophthalimid, ¢is~-5-norbornen-endo-
~2,3-dicarboximid, 3,6-endoxo-1, 2,3, 6-tetrahydro-phthal-
imid, 1,2~ eller 2,3-naphthalendicarboximid eller
gquinolinimid (pyridin-2,3-dicarboximid), som hver isar
eventuelt er substitueret med et eller flere halogen-
atomer, fortrinsvis chlor- eller bromatomer, C(1-20)-
-alkylgrupper, C(3-20)-alkenylgrupper, nitrogrupper eller
carboxygrupper.
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I
NAr X i formlen I sammen med gruppen -C(=0)-N-C(=0)-

reprasenterer et 6-leddet cyclisk imid, omfatter sadanne
imider eksempelvis glutarimid, 3,3-tetramethylenglu-
tarimid, 1,8-naphthalendicarboximid eller perylen-1,12-di-
carboximid, der hver for sig eventuelt er substitueret med
et eller flere halogenatomer, isar chlor- eller
bromatomer, C(1-20)-alkylgrupper, C(3-20)-alkenylgrupper,
nitrogrupper eller carboxygrupper.
!

NAr X 1 formlen I sammen med gruppen -C(=0)-N-C(=0)-
representerer et 7-leddet cyclisk imid, kan sddanne imider
eksempelvis vare adipimid eller diphenimid, som eventuelt
er substitueret med et eller flere halogenatomer, for-
trinsvis chlor- eller bromatomer, C(1-20)-alkylgrupper,
C(3-20)-alkenylgrupper, nitrogrupper eller carboxygrupper.

5-Leddede cycliske imider foretrazkkes, is®r dimethyl-
maleinimid og specielt phthalimider, dvs. X er

o-phenylen, og substituerede derivater deraf.

Forbindelserne med formien I indeholdende sulfonsyre-
grupper er kendte og kan fremstilles under anvendelse af
fremgangsmaden beskrevet i US patentskrift nr. 2.761.868.
Ved en foretrukken fremgangsmdde beskrevet i ovennavnte US
patentskrift foretages imidomethylering af kobberphtha-
locyanin efterfulgt af sulfonering.

Den foreliggende opfindelse tilvejebringer ogsd en
fremgangsmade til varmestabilisering af et pigment i en
pigmenteret termoplastisk harpiks, ved hvilken der i en
termoplastisk harpiks inkorporeres et metalphthalocya-
ninpigment og, som varmestabilisator for metalphthalo-
cyaninpigmentet, 0,5 til 30 vagtprocent sulfoneret imido-
methylphthalocyanin med formlen I, baseret pa& vagten af
metalphthalocyaninpigmentet.
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Forbindelsen med formlen I, dvs. komponent C, inkorpore-
res hensigtsmessigt 1 det rd grundphthalocyaninpigment,
dvs. komponent B, under bearbejdningen af dette, inden
blandingen af komponenterne B og C fremstillet pad denne
madde inkorporeres 1 den termoplastiske harpiks, dvs.
komponent A. Fortrinsvis inkorporeres 3 tili 15 vagt-
procent af forbindelsen med formlen I, beregnet pé
phthalocyaninpigmentets vegt, i1 komponent B.

Bearbejdningen eller omdannelsen af det rd grundphthalo-
cyaninpigment til pigmentzr form kan gennemfores ved
blanding af det rd phthalocyanin med det sulfonerede.
imidomethylphthalocyanin med formlen I og formaling af:
blandingen. Formalingen gennemfgres i nzrvarelse af et
fast kornformet formalingshjzlpemiddel, som kan £jernes
efter formalingsprocessen. Formalingshjalpemidlet kan
f.eks. vare et alkalimetalsalt eller jordalkalimetalsalt.
af en mineralsyre, f.eks. natriumchlorid eller calclum-
chlorid. Der kan anvendes formalingshjalpemiddel i meng-
der p& op til 500 vagtprocent, beregnet p& phthalocyanin-
materialet. Om ¢nsket kan der ogsd vare 2,5 til 25 vagt-
procent, beregnet pé formalingshjzlpemidlets vagt, af et
alkalimetalsalt af en organisk syre, f.eks. natriumacetat,
til stede under formalingsprocessen.

Hvis det anvendte ra phthalocyaninudgangsmateriale er
kobberphthalocyanin, vil en s&dan behandling resultere 1
et stabilt pigmentart kobberphthalocyanin, som overvejende
foreligger i form af a-krystalmodifikationen. Hvis det
¢nskes at omdanne det ra kobberphthalocyanin til den
pigmentzre g-form af kobberphthalocyanin, skal formalingen
gennemfores i narvarelse af 0,5 til 10 vagtprocent, base-
ret pa vagten af kobberphthalocyaninmaterialet, af en
organisk vaske, sasom diethylanilin.

ved en anden fremgangsmade til fremstilling af et pigmen-
tart phthalocyanin med den onskede partikelstgrrelse og
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forbedrede farveegenskaber, kan man formale grundphthalo-
cyaninmaterialet og foretage behandling med et polert
organisk oplosningsmiddel, f.eks. isopropanol, som er i
det mindste delvis vandblandbart. Det sulfonerede imidome-
thylphthalocyanin med formlen I kan inkorporeres pa et
vilkarligt trin under behandlingen.

Ved en tredje fremgangsmade til omdannelse af rat phthalo-
cyaninudgangsmateriale til pigmenter form, kan det ra
phthalocyanin blandes med det sulfonerede imidomethyl-
phthalocyanin med formlen I, stark svovlisyre sattes til
blandingen, hvorpd phthalocyaninet genfaldes ved at satte
svovlsyreoplg¢sningen eller svovlsyreopsleamningen til
vand.

Den anvendte mzngde sterk svovlsyre kan variere fra 200
til 1500 vagtprocent, baseret pd vagten af phthalocyanin-.
materialet, og syrebehandlingen kan gennemfgres ved en
temperatur i omradet fra O til 100°C, fortrinsvis fra 40
til 80°C. '

Om onsket kan der sattes et overfladeaktivt stof til
vandet, inden syreople¢sningen tilsattes. Mangden af
eventuelt anvendt overfladeaktivt stof udge¢r hensigts-
messigt fra 0,5 til 10 vagtprocent, beregnet pd vagten af
phthalocyaninmaterialet, og et egnet overfladeaktivt stof
er dodecylbenzensulfonsyre.

Hvis det anvendte rad phthalocyaninudgangsmateriale er
kobberphthalocyanin, vil en sidan syrebehandling resultere
i et stabilt pigmentart kobberphthalocyanin, som er i
a-krystalmodifikationen. Dette produkt kan om onsket
underkastes den ovenfor beskrevne formalingsproces til
opndelse af den pigmentare «-form af kobberphthalocyaninet
i1 det ¢nskede partikelstorrelsesomrade.

Ved en fjerde fremgangsmdde +til omdannelse af rat
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phthalocyanin til pigmentar form kan man behandle det ra
phthalocyanin alene med stark svovlisyre, hvorpad det
genfzldes ved at satte den sure oplesning til wvand,
underkaste det sdledes fremstillede pigmentprodukt en
formalingsproces, f.eks. som beskrevet ovenfor, og inkor-
porere den sulfonerede imidomethylphthalocyanin med
formlen I under formalingsprocessen eller pd et senere
trin under behandlingen.

Pigmentmaterialet indeholdende metalphthalocyaninkompo-
nenten B 0og den sulfonerede imidomethylphthalocyanin med
formlen I kan inkorporeres i termoplastisk harpiks wved
anvendelse af en hvilken som helst konventionel fremgangs-
made.

Opfindelsen illustreres narmere ved hj2lp af de efterfopl-
gende eksempler, hvori de anfgrte procentdele er pa vaegt- .
basis.

Eksempel 1

A. Fremstilling af sulfoneret phthalimidomethylkobber-
phthalocyanin

24,7 g kobberphthalocyanin sattes til 152 g 98%'s
svovlsyre, idet temperaturen holdes under 60°C. Derpa
tilsattes 22,9 g phthalimid og 5 g 97%'s paraformaldehyd,
og blandingen omrg¢res, indtil temperaturen forbliver
konstant. 132,6 g 20%'s oleum tilsattes under god
omre¢ring, saledes at temperaturen holdes under 80°C,
hvorefter blandingen omreres ved 80°C i 6 timer.

Reaktionsblandingen hzldes i 930 g vand under effektiv
omrg¢ring, og produktet isoleres ved filtrering og vaskes
syrefrit med varmt vand. En preve renses ved ekstraktion
med ople¢sningsmiddel og te¢rres, og den viser et phthal-
imidomethylindhold p& 2,3 grupper pr. molekyle og et
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sulfonsyreindhold pa 0,07 grupper pr. molekyle. Udbyttet
er 40 g.

B. Inkorporering af additiv 1 pigment

29,3 g kobberphthalocyanin, 55,0 g vandfrit calciumchlorid
og 5 g natriumacetatkrystaller formales 1 en wvibrations-
melle med 12 mm stilkugler i 12 timer, hvorpd blandingen
opslzmmes i 280 g af en blanding af isopropanol og vand
(93:17) indeholdende kolofoniumgummi (10 g basisk oples-
ning af 16,6% kolofonium). Blandingen opvarmes under
tilbagesvaling med omr¢ring i 1 time, hvorpd der tilsattes
160 g varmt vand. Isopropanolet fjernes som en azeotrop,
og til remanensen szttes 68 g koldt vand.

Produktet fremstillet ovenfor under A (1,6 g ved 100%)
opslammes 1 vand og sattes til1 kobberphthalocyanin- .
opslamningen. Efter omr¢ring i 30 minutter tilsattes 16,6
g 35%'s saltsyre, og blandingen omrgres i 1 time ved
50-60°C. Pigmentet frafiltreres, vaskes med koldt vand til
filtratet er chloridfrit, hvorp& det torres ved 60°C.
Udbyttet er 31,6 g.

C. Inkorporering af pigment i HDPE og varmestabilitets-

test

pet ovenfor under B fremstillede pigment formales og
sigtes gennem en 150 pm sigte. Til en tovalsemglle med
valserne indstillet pa henholdsvis 150 og 110°C og en
valseafstand pad 0,3 mm sattes 100 g HD polyethylen.
Polymeren formales i 1 minut for at sikre ensartethed,
hvorpd 0,1 g af det ovenfor under D fremstillede pigment 1
1pbet af 30 sekunder sprojtes p3d polymeren. Efter forma-
1ing, skazring, foldning og genbearbejdning i 8 minutter
indstilles afstanden pa 1,5 mm, hvorefter skindet aftrzk-
kes, henstdr til afkeling til stuetemperatur og udska-

res.
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Det udskdrede materiale sattes til en sprojtesteobemaskine,
hvor cylinderen er indstillet pa en temperatur pa 200°C.
Nidr fepdematerialet fores ensartet gennem maskinen, opnés
et HD polyethylenstegbeprodukt, som har en stark bld nuan-
ce. Processen gentages flere gange, idet cylindertempera-
turen haves til 320°C 1 spring pa 20°C med en pause pad 5
minutter ved hver temperatur.

Den sterke bld nuance bibeholdes ved en vasentlig hojere
temperatur, end det er tilfaldet, nir det anvendte pigment
er fremstillet som beskrevet under B, men uden inkor-
porering af sulfoneret phthalimidomethylkobberphthalo-
cyanin.

Eksempel 2

A. TFremstilling af sulfoneret phthalimidomethylzink-
phthalocyanin ‘

53,6 g zinkphthalocyanin sattes til 325 g 98%'s svovlsyre,
og blandingen omrgres i 30 minutter. Derpd tilsattes 49,5
g phthalimid og 10,8 g 97%'s paraformaldehyd, og blandin-
gen omrgres 1 yderligere 30 minutter under adiabatisk
temperaturstigning. Derefter tilsattes 286 g 20%'s oleum i
lpbet af 30 minutter, hvorefter blandingen omr¢res ved
80°C 1 6 timer.

Reaktionsblandingen hzldes derpd i 1000 g 1iskoldt wvand
under effektiv omrgring. Det gre¢nlige produkt isoleres ved
filtrering og vaskes syrefrit med varmt wvand. En prove
torres og ekstraheres med ople¢sningsmiddel og viser ved
analyse et phthalimidomethylindhold pa 3 grupper pr. mole-
kyle og et sulfonsyreindhold pd 0,3 grupper pr. molekyle.
Udbyttet er 92 g.
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B. Inkorporering af additiv i pigment

Under anvendelse af den ovenfor 1 eksempel 1B beskrevne
fremgangsmadde inkorporeres det ovenfor 1 eksempel 2A
fremstillede produkt 1 kobberphthalocyaninpigmentet 1 en
koncentration pd 5% additiv.

C. Inkorporering af pigment i HDPE og varmestabilitets-

test

Under anvendelse af den ovenfor i eksempel 1C beskrevne
fremgangsmdde inkorporeres det ovenfor 1 eksempel 2B

fremstillede pigment i HDPE ved O0,1%'s pigmentering,

hvorved der fas et stebt blat plastemne, som har en
vesentlig steorre varmestabilitet end et sammenlig-

ningsprodukt, der indeholder et pigment fremstillet uden
anvendelse af det sulfonerede phthalimidomethylzinkphtha-
locyanin fremstillet ovenfor i eksempel 2A.

Eksempel 3

Analogt med den ovenfor i eksempel 1A beskrevne fremgangs-
made, bortset fra at der anvendes 165,8 g 20%'s oleum,
fremstilles et sulfoneret phthalimidomethylkobberphtha-
locyanin med et phthalimidomethylindhold p& 3 grupper pr.
molekyle og et sulfonsyreindhold pd 0,3 grupper pr. mole-
kyle.

Efter inkorporering i kobberphthalocyanin i en mangde pa
5% som beskrevet ovenfor i eksempel 1B og pigmentering af
HDPE i en mzngde pa 0,1% som beskrevet ovenfor i eksempel
1C, udviser produktet vasentlig ste¢rre varmestabilitet end
et sammenligningsprodukt fremstillet uden inkorporering af
det sulfonerede phthalimidomethylkobberphthalocyanin.
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Eksempel 4

A. Fremstilling af sulfoneret tetrachlorphthalimidome-
thylkobberphthalocyanin

14,4 g kobberphthalocyanin sattes til 88,3 g 98%'s
svovlsyre, og efter 30 minutters forleb tilsattes 25 g
tetrachlorphthalimid og 2,7 g 97%'s paraformaldehyd. Efter
30 minutters forlgb tilszttes 76 g 20%'s oleum, og blan-
dingen omr¢res ved 80°C i 6 timer.

Blandingen hzldes i 1000 g vand under god omr¢ring, og

produktet isoleres ved filtrering og vaskes syrefrit med

varmt vand. Ved en analyse af en prgve, som er renset ved
oplesningsmiddelekstraktion, fas et tetrachlorphthalimido-
methylindhold pd 2,5 grupper pr. molekyle og et sulfon-
syreindhold p& 0,2 grupper pr. molekyle. Udbyttet er 40 g .
(ved 81%'s renhed).

B. Inkorporering af additiv i pigment

Under anvendelse af den ovenfor 1 eksempel 1B beskrevne
fremgangsmdde inkorporeres det ovenfor 1 eksempel 4A
fremstillede produkt til opndelse af en additivkoncen-
tration pd 5% i kobberphthalocyaninpigmentet.

C. Inkorporering af additiv i HDPE og varmestabilitets-
test

Under anvendelse af den ovenfor 1 eksempel 1C beskrevne
fremgangsmade inkorporeres det i eksempel 4B fremstillede
pigment i HDPE ved 0,1%'s pigmentering til dannelse af et
stebt blat plast, som har en betydelig sterre varmestabi-
litet end et sammenligningsprodukt, som ikke indeholder
additivet fremstillet i eksempel 4A,
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Eksempel 5

A. Inkorporering af additiv i pigment

16 g kobberphthalocyanin med et chlorindhold pa 1,6%, 22,3
g natriumacetatkrystaller og 44,5 g natriumchlorid
formales 1 en vibrationsmplle med 12 mm stalkugler i 4
timer og 30 minutter, hvorpd blandingen opslazmmes i 320 ¢
vand. Produktet fremstillet ovenfor i1 eksempel 1A (1,29 g
ved 100%) opsleammes i wvand og sattes til kobberphthalo-
cyaninopslamningen. Efter omregring i 30 minutter tilsat-
tes 6,7 g 35%'s saltsyre, og blandingen omrgres i 1 time
ved 50-60°C. Pigmentet frafiltreres, vaskes med koldt vand
til filtratet er choridfrit, hvorpa det teorres wved 60°C.
Udbyttet er 16,5 g.

B. Inkorporering af pigment i HDPE og varmestabilitets-
test

Under anvendelse af den ovenfor 1 eksempel 1C beskrevne
fremgangsmade inkorporeres pigmentet fremstillet ovenfor i
eksempel 5A 1 HDPE ved 0,1%'s pigmentering til dannelse af
et steobt blat plast, som har en betydelig sterre stabili-
tet end et sammenligningsprodukt, ~som ikke indeholder
additivet fremstillet i eksempel 1A.

Eksempel 6

Pigmentet fremstillet ovenfor 1 eksempel 1B formales og
sigtes gennem en 150 um sigte, hvorpa det inkorporeres i
en ABS-copolymer (acrylonitril-butadien-styren-
-copolymer) i en mengde pad 0,1% pad en tovalsemplle ved
190°C, hvorpa der foretages sprojtestebning ved tempera-
turstigninger pd 20°C fra 200°C med en hvileperiode p& 5
minutter ved hver temperatur.

Den sterke bld nuance bevares ved en vasentlig hgjere
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temperatur, end det er tilfazldet med et sammenlignings-
produkt, som ikke er tilsat additivet fremstillet 1
eksempel 1A,

Eksempel 7

Pigmentet fremstillet ovenfor i eksempel 1B formales oOg
sigtes gennem en 150 um sigte. Til en tovalsemplle med
valserne indstillet p& 150°C og 110°C og en valseafstand
pad 0,3 mm sattes 100 g HDPE. Polymeren formales i 1 minut
til opndelse af et ensartet produkt, .hvorefter 1 g
finpulveriseret titandioxid sprojtes over polymeren 1
1gbet af 30 sekunder. Derefter skares og foldes polymeren
kontinuert i yderligere 30 sekunder. 0,1 g af det bla
pigment sprejtes i polymeren under endnu en periode pa 30
sekunder. Efter formaling, skaring, foldning og genbear-
bejdning i 8 minutter, indstilles afstanden pa& 1,5 mm, .
skindet aftrzkkes, henstdr til afkeling til stuetempera-
tur, opskares og sattes til en sprojtestepbemaskine med en
begyndelsescylindertemperatur pa 200°C, hvorefter cylin-
dertemperaturen haves til 320°C i trin pa 20°C med en
hvileperiode p4 5 minutter ved hver temperatur. -

De fremstillede uigennemsigtige bla stgbte produkter har
ensartet nuance ved en vasentlig hejere temperatur end et
sammenligningsprodukt, som ikke er blevet tilsat additivet
ifplge eksempel 1A.

Eksempel 8-12

Nedenstdende additiver inkorporeres i pigmentet frem-
stillet ved fremgangsmiden ifgplge eksempel 1B til opni-
else af en 5%'s additivkoncentration.

8. Sulfoneret maleinimidomethylkobberphthalcyanin med
1,27 maleinimidomethylgrupper og 0,08 sulfonsyre-
grupper pr. molekyle kobbercyanin
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9. Sulfoneret methylmaleinimidomethylkobberphthalocyanin
2,3 methylmaleinimidomethylgrupper og 0,07 sulfonsyre-
grupper pr. molekyle kobberphthalocyanin.

10. Sulfoneret dimethylmaleinimidomethylkobberphthalo-
cyanin med 2,3 dimethylmaleinimidomethylgrupper og
0,07 sulfonsyregrupper pr. molekyle Kkobberphthalo-
cyanin.

11. Sulfoneret 1,8-naphthalimidomethylkobberphthalocyanin
med 2,3 naphthalimidomethylgrupper og 0,07 sulfon-
syregrupper pr. molekyle kobberphthalocyanin.

12, Sulfoneret diphenimidomethylkobberphthalocyanin med
2,3 diphenimidomethylgrupper og 0,07 sulfonsyre-

grupper pr. molekyle kobberphthalocyanin.

Eksempel 13

Pigmentmaterialet fremstillet ovenfor i eksempel 1B for-
males og sigtes gennem en 150 pym sigte.

En homogen blanding af 100 g polybutylenterephthalharpiks,
1,0 g finpulveriseret titandioxid og 0,2 g pigment ekstru-
deres ved 260°C og granuleres. Granulatet injiceres derpa
i en spropjtestpbemaskine med en cylindertemperatur pé
260°C til formlegemer med en bla nuance.

Injektionsspreojtestobning gentages derpd med cylinder-
temperaturer pa henholdsvis 260, 275 og 290°C med en
opholdstid pd 5 minutter ved hver temperatur.

Den bld nuance opretholdes med vasentlig sterre ensar-
tethed over temperaturomridet, end det er tilfaldet med
et sammenligningsprodukt, hvori det sulfonerede phthal-
imidomethylkobberphthalocyanin ikke er inkorporeret.
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Eksempel 14

Et pigmentmateriale fremstilles som beskrevet ovenfor i
eksempel 1B, hvorpad det formales og sigtes gennem en 150
pm sigte.

Der fremstilles derefter en homogen blanding af 100 g
polycarbonat/polybutylenterephthalat-legering og O0,1 g
pigment. Denne homogene blanding ekstruderes ved 260°C og

granuleres.

Granulatet injiceres derefter 1 en sprojtestgbemaskine
med en cylindertemperatur pad 260°C til formlegemer med en
stazrk bla nuance.

Sprojtestebningsprocessen gentages derefter med cylinder-
temperaturer pd henholdsvis 260, 270, 280, 290 og 300°C .
med en opholdsperiode pd 5 minutter ved hver temperatur.

Den bla nuance opretholdes med vasentlig ste¢rre ensar-
tethed over temperaturomridet, end det er tilfazldet med
et sammenligningsprodukt, som  ikke indeholder det
sulfonerede phthalimidomethylkobberphthalocyanin.

Eksempel 15

Et pigmentmateriale fremstillet som beskrevet ovenfor i
eksempel 1B inkorporeres i polypropylen ved 0,1%'s pigmen-
tering under anvendelse af den ovenfor 1 eksempel 1C
beskrevne fremgangsmdde. Den stzrke blad farvetone opret-
holdes ved en wvasentlig he¢jere temperatur, end det er
tilfaldet med et pigment, der er fremstillet som beskrevet
ovenfor 1 eksempel 1B, men uden inkorporering af
sulfoneret phthalimidomethylkobberphthalocyanin.
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Eksempel 16

Et pigmentmateriale fremstilles som beskrevet ovenfor i
eksempel 1B og inkorporeres i polystyren ved en 0,01%'s
pigmentering under anvendelse af den ovenfor i eksempel 1C
beskrevne fremgangsmdde. Den starke bla tone opretholdes
ved en vasentlig hgpjere temperatur end det er tilfazldet
med et pigment fremstillet som beskrevet 1 eksempel 1B men
uden inkorporering af sulfoneret phthalimidomethylkobber-
phthalocyanin.
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PATENTEKRAV

1. Termoplastisk harpiksmateriale, kendetegnet ved,

at det omfatter,

A) en termoplastisk harpiks,

B) et metalphthalocyaninpigment og

C) 0,5-30 vagtprocent, beregnet pd vagten af pigmentet B,
af en metalphthalocyanin med formlen

0
(Ho33)m-MPc-(CH2N<> Xn (1)

0

som middel til at varmestabilisere komponent B, hvor Pc er
en phthalocyaninrest, der eventuelt er substitueret med op
til 4 chlor- eller bromatomer, M er hydrogen eller et me-
tal, som kan danne et metalphthalocyanin, m har en verdi i
omridet fra 0,05 til 1,0, n har en vardi i omradet fra 0,1
til 4,0, og X er en rest, som 1 kombination med gruppen
-C(=0)-N-C(=0)-, danner et 5-, 6- eller 7-leddet cyclisk
1
imid.

2. Harpiksmateriale ifplge krav 1, kendetegnet ved,
at MPc er en kobberphthalocyaninrest, som ikke indeholder
chlor eller brom.

3. Harpiksmateriale ifgplge krav 1, kendetegnet ved,
at m har en vardi i omrddet fra 0,05 til O, 2.

4. Harpiksmateriale ifplge krav 1, kendetegnet ved,
at n har en vardi i omriddet fra 1,0 til 3,0.
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5. Harpilksmateriale ifelge krav 1, Kkendetegnet wved,

at den termoplastiske harpiks, komponent A, er kautsjuk
eller HD-polyethylen, polybutylenterephthalat, et
polycarbonat, et polyamid, et polyphenylenoxid, en
polyetheretherketon, et polyphenylensulfid, en poly-
ethersulfon, en acrylonitril-butadien-styren-copolymer,
polypropylen, polystyren, en polyacetal eller en legering
af disse plast.

6. Harpiksmateriale ifelge krav 1, kendetegnet ved,
at metalphthalocyaninen, komponent B, er ikke-~chloreret
kobberphthalocyanin.

7. Harpiksmateriale ifeglge krav 1, kendetegnet ved,

at mazngden af metalphthalocyaninpigment, komponent B, 1
materialet udge¢r op til 30 vagtprocent, beregnet pd vagten
af komponent A.

8. Harpiksmateriale ife¢lge krav 7, kendetegnet wved,

at mengden af metalphthalocyanin, komponent B, 1ligger 1
omradet fra 0,001 til 3 vagtprocent, baseret pd vagten af
komponent A,

9. Harplksmateriale ifelge krav 1, Kkendetegnet ved,

at 1 forbindelsen med formlen I betyder X sammen med
gruppen -C(=0)-N-C(=0)- et succinimid, maleinimid,
I

itaconimid, phthalimid, tetrahydrophthalimid, cis-5-
norbornen-endo~2,3-dicarboximid, 3,6-endoxo-~1,2,3,6-tetra-
hydrophthalimid, 1,2- eller 2,3-naphthalendicarboximid
eller quinolinimid (pyridin-~2,3-dicarboximid), som hver
for sig eventuelt er substitueret med et eller flere
halogenatomer, C(1-20)alkylgrupper, C(3-20)alkenyl-
grupper, nitrogrupper eller carboxygrupper.
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10. Harpiksmateriale ifplge krav 1, kendetegnet ved,

at X sammen med gruppen -C(=0)-N-C(=0)- er en phthalimid-
|

gruppe.

11. Fremgangsmdde til varmestabilisering af et
pigment i1 en pigmenteret termoplastik harpiks, kendetegnet
ved, at der i harpiksen inkorporeres et metalphthalocya-

ninpigment og, som varmestabilisator for metalphthalocya-
ninpigmentet, 0,5-30 vagtprocent, beregnet p& vagten af
metalphthalocyaninpigmentet, af et sulfoneret imidomethyl-
phthalocyanin med formlen I som defineret i krav 1.

12, Fremgangsmdde ifeolge krav 11, kendetegnet ved, at
forbindelsen med formlen I inkorporeres i det rd grund-

metalphthalocyaninpigment under forarbejdningen af dette,
og den fremkomne blanding derefter inkorporeres 1 den
termoplastiske harpiks.
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