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Den foreliggende opfindelse angdr en fremgangsmade til fremstilling .
af enten a) B-formen af et chlorfrit kobberphthalocyaninpigment
eller b) den nasten fuldstandige eller fuldstandige a-form af et

chlorholdigt kobberphthalocyaninpigment.

Fra US-patentskrift nr. 2.857.400 kendes en fremgangsméde, hvor et
r&t pigment formales tgrt uden salt og derefter behandles med en
organisk vaske, sdsom acetone, som senere fjernes ved dampdestilla-
tion. .

Fra GB-patentskrift nr. 1.087.004 kendes en fremgangsmade til reduk-
tion af partikelstgrrelsen af phthalocyaninpigmenter, hvilken frem-
gangsmadde omfatter tgr formaling af pigmentet i fravarelse af salt
og behandling med en vandig emulsion af et aliphatisk, halogeneret
aliphatisk eller mattet cycloaliphatisk carbonhydrid med kogepunkt
mellem 35 og 85°C og fortrinsvis fjernelse af den organiske vaske

ved dampdestillation.

Fra US-patentskrift nr. 3.017.414 kendes en fremgangsméde til reduk-
tion af partikelstgrrelsen af et phahtlocyaninpigment, hvilken frem-
gangsmidde omfatter tgr formaling af en ra phthalocyanin uden salt

og efterfglgende behandling med en organisk vaske i vandig emulsion,
hvori den organiske vaske er nitrobenzen, benzonitril, et usubstitu-
eret aromatisk carbonhydrid, et chloreret aromatisk carbonhydrid el-
ler et chloreret aliphatisk carbonhydrid, med kogepunkt mellem ca.
100 til 250°c, og efterfglgende fjernelse af den organiske vaske ved
dampdestillation.

Ved de ovennavnte fremgangsmidder fjernes den organiske vaske ved damp-
destillation, som er en relativt langsom proces. Desuden kan forlan-
get kontakt mellem den organiske vaeske og pigmentet fpre til over-
krystallisation. I modsatning hertil kan den ved fremgangsméden

ifglge opfindelsen anvendte flydende amin hurtigt fjernes ad kemisk
vej ved hjzlp af syre, sdledes at dens krystallisationsvirkning hol-

des under kontrol.

Fra FR-patentskrift nr. 1.538.270 kendes en fremgangsméde til frem-
stilling af pigmenter i findispergeret form under tilsatning af vis-
se cycloaliphatiske aminer og uden tilsatning af tensider. Ved til-
s@tning af aminen opnas pigmenter i findispergeret form, som efter

filtrering og t¢rring ikke danner agglomerater.
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Fra GB-patentskrift nr. 1.299.439 kendes en fremgangsmide til frem-
stilling af B-formen af kobberphthalocyaninpigmenter, hvor man for
at undgd dannelse af a-formen foretager formaling af kobberphthalo-

cyanin med et fast salt som formalingshjazlpemiddel i nervarelse

af en fedtamin.

Ved fremgangsmidden ifglge opfindelsen omdannes phthalocyaninen der-
imod, efter formaling i fraver af salt, ved .behandling med en som op-
lgsningsmiddel for omkrystallisationen virkende amin/tensidemulsion

til en anvendelig hgjaggregeret pigmentform (a- eller B-form).

Det har vist sig, at ndr man anvender en bestemt type amin som or-
ganisk vaeske i form af en emulsion med et overfladeaktivt middel, et
tensid, kan denne fjernés hurtigt ved oplgsning i syre, og at den
krystalliserende virkning af den organiske vaske kan styres, sdledes

at en bestemt pigmentform kan opnas.

I overensstemmelse hermed er fremgangsmaden ifglge opfindelsen
rejendommelig ved, at man tgrformaler enten a) ra chlorfri eller

b) r& chlorholdig kobberphthalocyanin, i fraverelse af salt og
eventuelt i narvarelse af et tilsatningsmiddel valgt blandt
phthalimid, phthalsyreanhydrid, hydrogeneret traharpiks og glycerol-
monooleat, hvorefter der blandes med en vandig emulsion af en
flydende, i vand eller base uoplgselig, i syre oplgselig amin

med 3-20 carbonatomer og et tensid og behandles ved en temperatur
mellem 0 og lOOOC, hvorp& blandingen ggres sur til opldsning af

aminen, hvorefter pigmentet isoleres.

Som omtalt ovenfor kan der anvendes en chlorfri eller chlorholdig
kobberphthalocyanin til fremstilling af pigmentet. Nar der anvendes
en chlorfri r& kobberphthalocyanin, er det fremstillede pigment 1
B-form, og ndr der anvendes en chlorholdig r& kobberphthalocyanin,

er det fremstillede pigment enten delvis eller fuldstendigt i a-

form.

Den tgrre formaling udfgres i fraverelse af salt og enten i fuld-
stendig fraverelse af vasker eller i en veskemzngde, som er lille
nok til at sikre, at pigmentet bibeholder et tgrt pulvers karakte-
ristika. Formalingen kan udfgres i et apparat, sasom en kuglemglle,

vibrationsmglle eller andet findelingsudstyr.
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Formalingen kan eventuelt udfgres under tilstedevarelse af et til-
setningsmiddel valgt blandt phthalimid, phthalsyreanhydrid, hydro-
- generet trzharpiks eller glycerylmonooleat. Tilsatningsmidlet kan
virke som formalingshjazlpemiddel eller forbedre effektiviteten af
opl¢sningsmiddelbehandlingstrinet i fremgangsm&den eller egenska-

berne af slutproduktet,

Mzngden af tilsatningsmidlet, som eventuelt anvendes ved formalingen
kan passende vare indtil 20 vagt-procent, beregnet pd pigmentets
vagt. Skgnt det er muligt at anvende stgrre mangder end 20%, er der
ingen fordel ved at ggre dette, 09 den anvendte mengde er fortrins-
vis fra 5 til 15 vegtprocent, beregnet p& pigmentets vagt.

Den flydende amin kan f.eks. vere en mono-, di- eller triamin og kan
vere aliphatisk, cycloaliphatisk, heterocyclisk eller aromatisk.
Eksempler pd egnede aminer er anilin, ortho-toluidin, diethylanilin,
dimethylanilin, n-butylamin og en aliphatisk diamin, sdsom en med
formlen

RNH.CH20H2CH2NH2

hvori R er et talgderivat.

Mengden af flydende amin kan passende vere fra 2 til 50% og for-
trinsvis fra 5 til 30 vegtprocent beregnet pd pigmentets vegt. Skgnt
det er muligt at anvende stgrre mengder end 50%, er der ingen fordel

ved at ggre det.

Ethvert overfladeaktivt middel kan anvendes under forudstning at,
at det emulgerer den flydende amin og ikke har nogen skadelig virk-
ning p& det endelige pigment. Det overfladeaktive middel kan vare
anionisk, kationisk eller ikke-ionisk. Eksempler pa& anioniske over-=
fladeaktive midler er natriumdodecylbenzensulfonat, kaliumxylen-
sulfonat og natriumsaltet af en umettet harpiks af en talgolie eller
af hydrogeneret trzharpiks. Eksempler pd kationiske overfladeaktive

midler er kokosamin- eller talgaminderivater med formlen

__—~(CH,CHO) H
-N .
\
(CH,CH,0) JH

R
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hvori R er et kokos- eller talgderivat,og x og y er hele tal fra 1
til 50, fortrinsvis fra 1 til 20. Det ikke-ioniske overfladeaktive
middel kan veere et alkylphenolethylenoxid-kondensat, f.eks. et nonyl-
phenol-ethylenoxid-kondensat, som indeholder 7 mol ethylenoxid pr.

mol kondensat.

Mzngden af overfladeaktivt middel kan passende vere fra 1 til 15 wvegb-
procent,beregnet pa pigmentets wvegt. Skgnt det er muligt at anvende
stgrre mengder end 15 vegtprocent, opnas ingen fordel ved at ggre

det, og den anvendte mengde er fortrinsvis fra 2 til 10 veegtprocent.

Temperaturen under pigmentets behandling med emulsionen kan wvmre fra
0-100°C, men er fortrinsvis fra 20-70°C. Behandlingen gennemfgres
under tilstedeverelse af vand, passende i en vegtmengde pad op til 5

gange vegtmengden af pigmentet.

Behandlingen af pigmentet med emulsionen kan gennemfgres ved hurtig
omrgring, f.eks. i en Silverson-eller Greaves-mixer, som kan give
hastigheder pd 6000 omdrejninger pr. minut. Behandlingen fortszttes,
indtil partikelstgrrelsen af hovedparten af pigmentpartiklerne er af
stgrrelsesorden 1 mikron eller mindre. Behandlingens varighed kan
vere op til ca. 20 timer afhxngigt af den anvendte flydende amin.

Efter behandlingen ggres blandingen sur, hvilket oplgser aminen og
bundfelder den frie harpiks, hvis denne har vere anvendt som overfla-
deaktivt middel i form af alkalimetalsaltet. Som syre kan f.eks. an-
vendes svovlsyre, men saltsyre er foretrukket. Der tilsattes tilstrak-

kelig syre til at give en pH-verdi pd ca. 1,0 til 1,5.

Bvis der anvendes et resinat som overfladéaktivt middel, ei det for-
delagtigt at tilsatte et salt, som vil bundfazlde metalresinatet og
bryde emulsionen af oplgsningsmiddel og overfladeaktivt middel inden
tilsetning af den sterke syre. Eksempler pd sddanne salte er barium-
chlorid og zinkchlorid, men calciumchlorid er foretrukket. Dannelsen
af et metalresinat inden blandingen ggres sur, giver et produkt med
forbedret dispersibilitet. Den tilsatte mengde salt er passende

1lidt over den mengde, som er ngdvendig til bundfeldning af harpiksen.

Efter at pigmentopslemningen er gjort surt;ken den filtreres, vaskes
med vand, indtil den er fri for syre og chloridioner, og tgrres.
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Det fremstillede pigment er nyttigh i oliefarvesystemer,hvori det vi-
ser en god dispersibilitet og rheologi sdvel som hgj farvestyrke,
iser hvis det ved en konventionel farvefremstillingsteknik sammenlig-
nes med det formalede materiale inden oplgsningsmiddelbehandlingen.
Pigmentet er ogsd egnet til tryksverte, maling og kunststoffer.

Fremgangsmiden ifglge opfindelsen belyses narmere i de fglgende eksempler.

Eksempel 1.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortsettes,indtil fasesndringen giver
et g-indhold pd mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur p& 50°C, 22,5 dele 50%ts kalium-
hydroxidoplgsning, 10 dele hydrogeneret trazharpiks og 18,7 dele diethyl-

anilin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede rd kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur péd 50°C szttes
til emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den

gennemsnitlige partikelstgrrelse er 1p eller mindre.
En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempe-

ratur pd 50°C tilszttes, pigmentopslemningen omrgres i 30 minutter,
og der tilsettes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur

p& 50°C.

Den sure pigmentopslzmning filtreres og vaskes med vand, indtil pig-
mentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Fksempel 2.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortszttes, indtil fasemndringen giver
et a-indhold pd mellem 45 og 75 vegtprocent.
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100 dele vand med en temperatur pad 50°C, 22,5 dele 50%'s kalium-
hydroxidoplgsning, 10 dele hydrogeneret kolofonium og 23,4 dele diethyl-

anilin hurtigomrgres, indtil der opnés en emulsion.

100 dele af det formalede rd kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C szttes til
emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den gen-
nemsnitlige partikelstgrrelse er %M eller mindre.

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera-
tur pad 50°C tilsmttes,pigmentopslemningen omrgres i 30 minutter og

der tilszttes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur
pa 50°C.

Den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, indtil pig-
mentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 3.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortszttes, indtil fasemndringen giver
et  a-indhold pd mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pd 50°C, 22,5 dele 50%'s kalium-
hydroxidoplgsning, 10 dele hydrogeneret trzharpiks og 4,67 dele diethyl-
anilin hurtigomrgres, indtil der opnis en emulsion.

100 dele af det formalede ra kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C szttes
til emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den

gennemsnitlige partikelstgrrelse er 1y eller mindre.

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera-
tur pd 50°C tilsettes.Pigmentopslemningen omrgres i 30 minutter, og
~der tilsmttes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand pd 50°C.

Den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, indtil pig-
mentet er fri for syre og chloridioner.
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Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel L.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortsettes, indtil fasemndringen giver
et - a-indhold p& mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pa 50°C, 22,5 dele 50%!s kalium-
hydroxidoplgsning, 10 dele hydrogeneret traharpikscm;46,75delediethyl—
anilin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede ré kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C settes
til emulsionen. Den pigmentholdigeemmlsionhurtigomr¢res,indtil den

gennemsnitlige partikelstgrrelse er 1 eller mindre.

70,8 dele saltsyre 0g 60 dele vand med en temperatur pa 50°C tilszt-
tes,og den sure pigmentopslamning filtreres og vaskes med vand, ind-
til pigmentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 5.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortszttes, indtil fasemndringen giver

ot  g-indhold p& mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pd 50°C, 22,5 dele 50%'s kalium-
hydroxidoplgsning, 6 dele hydrogenerettraharpikscm;18,7dele diethyl-
anilin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede ré kobberphthalocyaninpigment, SOm €r be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pad 50°C settes til
emulsionen. Den pigmentholdigeemulsionhurtigomr¢res, indtil den gen-

nemsnitlige partikelstgrrelse er 1lp eller mindre.



8 DX 152290 ¢

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempe-
ratur pad 50°C tilsmttes, pigmentopslemningen omrgres i 30 minutter,
og der tilsmttes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en tempera-
tur pa 50°C.

Den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, indtil pig-
" mentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 6.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales pa en kuglemglle med
5 dele hydrogeneret trzharpiks. Formalingen fortsattes, indtil faseazn-

dringen giver et a-indhold pd mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pd 50°C, 22,5 dele 50%'s kalium-
hydroxidoplgsning, 10 dele hydrogeneret treharpiks og 4,67 dele af en
aliphatisk diamin R-NH CH2 CH2 CH2 NHZ’ hvori R er et talgderivat,
hurtigomrgres, indtil der opnids en emulsion.

100 dele af det formalede rd kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pé& 50°C s=mttes til
emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den gen-
nemsnitlige partikelstgrrelse er %ﬂ,eller mindre.

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera-
tur pd 50°C tilsettes.Pigmentopslemningen omrgres i 30 minutter,og
der tilsettes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur pi
50°C.

Den sure pigmentopsle=mning filtreres og vaskes med vand, indtil pig-
mentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 7.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortsettes, indtil fasemndringen giver
et  a-indhold pé& mellem 45 og 75 veghprocent.
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100 dele vand med en temperatur pa 50°C, 22,5 dele 50%ts kalium-
hydroxidoplgsning, 10 dele
//(CHchZO)XH
R-N\\
(CHZCHZO?YH
hvori R er et kokosderivat og x + y = 2, og 18,7 dele diethylanilin
hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede rd kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C settes til
emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den gen-

nemsnitlige partikelstgrrelse er %u/eller mindre.
70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur pd 50°C til-
settes,og den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand,
indtil pigmentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 8.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med

1 del glycerylmonooleat og 7 dele phthalimid. Formalingen fortszttes,
indtil fasesndringen giver et a-indhold p& mellem 45 og 75 vegtprocent.
100 dele vand med en temperatur pad 50°C, 2 dele nonylphenol-ethylen-
oxid-kondensat (7 mol ethylenoxid) og 18,7 dele diethylanilin hurtig-
omrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede r& kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C smttes til
emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den gen-

nemsnitlige partikelstgrrelse er lw eller mindre.
70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur pd 50°C tilset-
tes,og den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, ind-

til pigmentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.
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Eksempel 9.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortsettes, indtil fasexndringen giver
et o-indhold pad mellem L5 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pd 50°C, 22,5 dele 50%ts kalium-
hydroxidoplgsning, 12,5 dele xylensulfonsyre og 1k dele n-butylamin
hurtigomrgres, indtil der dannes en emulsion.

100 dele af det formalede rd kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pa 50°C szttes
til emulsionen. Den 9igmentholdigaemulsionhurtigomr¢res,indtil den

gennemsnitlige partikelstgrrelse er %u eller mindre.

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera-
tur pd 50°C tilszttes, pigmentopslezmningen omrgres i 30 minutter, og
der tilsmttes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur
pa 50°C. Den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand,
indtil pigmentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 10.

92 dele rdt kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
16,2 dele phthalimid. Formalingen fortszttes, indtil fasexndringen
giver et a-indhold pd mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pd 50°G, 22,5 dele kaliumhydroxidop-
lgsning, 7 1/2 del dodecylbenzensulfonsyre og 23,4 dele dimethyl-
anilin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede r& kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C s=ttes til
emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den gen-
nemsnitlige partikelstgrrelse er yyzeller mindre.

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera-
tur pAd 50°C tilszttes. pismentopslemningen omrgres i 30 minutter,og
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der tilszttes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur
pa 50°cC.

Den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, indtil pig-
mentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 11.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortszttes, indtil fasexndringen giver
et  o~-indhold pad mellem L5 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pd 70°C, 22,5 dele 50%'s natriumhy-
droxidoplgsning, 10 dele af en umsttet harpiks af en talgolie og
25 dele ortho-toluidin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede rd kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pa 70°C szttes
til emulsionen. Den pigmentholdigeemulsionhurtigomr¢res indtil den

gennemsnitlige partikelstgrrelse er ;y,eller mindre.

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera-
tur pad 70°C tilszttes, pigmentopslemningen omrgres i 30 minutter, og
der tilszttes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur
pa 70°C. Den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand,
indtil pigmentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 12.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle.
Formalingen fortssttes, indtil fasesndringen giver et a-indhold pé
mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pa 50°C, 2 dele af natriumsaltet af
dioctylsulfosuccinat og 10 dele anilin hurtigomrgres, indtlil der op-
nds en emulsion.
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100 dele af det formalede ra kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor, og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C szttes

" til emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den
gennemsnitlige partikelstgrrelse er 1y eller mindre.

70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur pd 50°C tilset-
tes,og den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, ind-
til pigmentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Bksempel 13.

92 dele ridt kobberphthalocyaninpigment formales 1 en kuglemglle med
8 dele phthalsyreanhydrid. Formalingen fortsmttes, indtil fasesndrin-
gen giver et a-indhold pd mellem L5 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pad 50°C, 22,5 dele 50%*'s kalium-
hydroxidoplgsning, 10 dele hydrogeneret trzharpiksog 18,7 dele diethyl-
anilin hurtigomrgres, indtil der opnas en emulsion.

100 dele af det formalede r& kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 50°C settes

til emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den
gennemsnitlige partikelstgrrelse er lw eller mindre.

En oplgsning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera=
tur pd 50°C tilsmttes, pigmentopslemningen omrgres 1 30 minutter, og
der tilszttes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur pd
50°C. Den sure pigmentopslmmning filtreres og vaskes med vand, indtil
pigmentet er fri for syre og chloridioner. Pressekagen af B-pig-

ment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 14.

92 dele radt kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortszttes, indtil fasexndringen gi-
ver et a-indhold pd mellem 45 og 75 vegtprocent.
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100 dele vand med en temperatur pad 70°C, 2 dele nonylphenol-ethylen-
oxid~kondensat indeholdende 7 mol ethylenoxid pr. mol kondensat og
10 dele oleylamin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede ra kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur pd 70°C sxttes til
emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den gen-
nemsnitlige partikelstgrrelse er lw eller mindre.

116 dele eddikesyre i 60 dele vand med en temperatur pa 70°C tilszt-
tes,o0g den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, ind-
til pigmentet er fri for syre.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 15.

92 dele rat kobberphthalocyaninpigment formales i en kuglemglle med
8 dele phthalimid. Formalingen fortszttes, indtil fasesndringen gi-
ver et a-indhold pd mellem 45 og 75 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pd 80°C, 2 dele nonylphenol-ethylen-
oxid-~kondensat indeholdende 7 mol ethylenoxid pr. mol kondensat og
8 dele piperidin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede réd kobberphthalocyaninpigment, som er be-
skrevet ovenfor,og 200 dele vand med en temperatur p&d 80°C szttes til
emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil den gen-
nemsnitlige partikelstgrrelse er lu eller mindre.

70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur pd 80°C tilset-
tes,og den sure pigmentopslemning filtreres og vaskes med vand, ind-
til pigmentet er fri for syre og chloridioner.

Pressekagen af B-pigment tgrres ved 50-60°C.

Eksempel 16.

92 dele rdt kobberphthalocyaninpigment indeholdende 1,8% chlor, som
er fremstillet ved reaktion mellem phthalsyreanhydrid, L-chlorphthal-
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syre, urinstof og cuprichlorid i nitrobenzen med ammoniummolybdat som
katalysator, formales i en kuglemglle med 8 dele phthalimid, indtil
fasexndringen giver et a-indhold stgrre end 95 vegtprocent.

100 dele vand med en temperatur pa 50°C, 22,5 dele 50%'s kaliumhy-
droxidoplgsning, 10 dele hydrogeneret trzharpiks og 18,7 dele diethyl-
anilin hurtigomrgres, indtil der opnds en emulsion.

100 dele af det formalede chlorerederd kobberphthalocyaninpigment,som
er beskrevet ovenfor, og 200 dele vand med en temperatur pad 50°C s®t-
tes til emulsionen. Den pigmentholdige emulsion hurtigomrgres, indtil

den gennemsnitlige partikelstgrrelse er lu eller mindre.

En 0p1¢sning af 5 dele calciumchlorid i 450 dele vand med en tempera-
tur pad 50°C tilsettes. Pigmentopslemningen omrgres i 30 minutter,og
der tilsettes 70,8 dele saltsyre og 60 dele vand med en temperatur pa
50°C. Den sure opslemning filtreres og vaskes med vand, indtil pig-

mentet er fri for syre og chloridioner.

Presseckagen af pigment tgrres ved 50-60°C, hvilket
giver et produkt indeholdende 90% a-modifikation.

Eksempel 17.

En lignende fremgangsmidde som beskrevet i eksempel 16 blev fulgt,

men med anvendelse af 92 dele ridt kobberphthalocyaninpigment indehol-
dende 3% chlor. Efter tgrring af den sammenpressede pigmentfilter-
kage ved 50-60°C blev der opndet et produkt indeholdende 95% a-
modifikation.

Eksempel 18.

En lignende fremgangsmide som beskrevet i eksempel 16 blev fulgt,
men med anvendelse af 92 dele rat kobberphthalocyaninpigment inde-
holdende 8,2% chlor. Efter tgrring af den sammenpressede pigment-
filterkage ved 50-60°C blev der opniet et produkt indeholdende 100%
o-modifikation.
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PATENTIEKRAYV

Fremgangsmdde til fremstilling af enten a) B-formen af et chlorfrit
kobberphthalocyaninpigment eller b) den n@sten fuldstandige eller
fuldstandige a-form af et chlorholdigt kobberphthalocyaninpigment,
kendetegnet ved, at man tgrformaler enten a) ra chlor-
frit eller b) r& chlorholdigt kobberphthalocyanin, i fravarelse atf
salt og eventuelt i narvarelse af et tilsaztningsmiddel valgt blandt
phthalimid, phthalsyreanhydrid, hydrogeneret trzharpiks og glycerol-
monooleat, hvorefter der blandes med en vandig emulsion af en fly-
dende, i vand eller base uoplgselig, i syre oplgselig amin med

3-20 carbonatomer og et tensid og behandles ved en temperatur mel-
lem 0 og 100°c, hvorpd blandingen ggres sur til oplgsning af aminen,
hvorefter pigmentet isoleres.
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