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Pigmentsammensmtninger indeholdende en blanding af et organisk
pigment og et ved reaktion mellem titandioxid og et farvegivende
metaloxid dannet titandioxid-blandingspigment, f.eks. nikkel-
titangult, chromtitangult eller bariumnikkeltitanat, fremstil-
les ved, at tilsmtningen af titandioxid-blandingspigmentet fore-
gdr i forbindelse med dannelsen af det organiske pigment, f.eks.
ved koblingen af et azofarvestof, eller ved formeringen, dvs.
efterbehandlingen af pigmentet.

Pigmenteammensmtningerne kan anvendes i lakker og formstoffer.
Der opnds forbedret glans, dakkeevne og renhed i farven.
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Opfindelsen angdr en fremgangsmdde til fremstilling af
pigmentpraparater med hej glans og dzkkeevne, ved hvilken
et organisk pigment tilsazttes til et titandioxidblandings-
pigment, der er fremkommet ved reaktionmellem titandioxid

og et farvegivende metaloxid, f.eks. nikkeltitangult eller
chromtitangult. Den kemiske sammensatning af nikkeltitangult
(tysk betegnelse "Nickelrutilgelb") og chromtitangult (tysk
petegnelse "Chromrutilgelb") fremgér af Ullmann's Encyklopé-
die der techn. Chemie, 4. oplag, bind 18, side 608. Nikkel-
titangult er sdledes (TiO,SSSbO,IONiO,OS) 05, 09 chromtitan-
gult er saledes (TiO,QOSbO,OscrO,OS)OZ'

Det er kendt, at for eksempel nikkeltitangult eller chrom-
titangult, dvs. pigmenter, der blev fremstillet ved re-
aktion mellem titandioxid og farvegivende metaloxider,

kan blandes med organiske pigmenter, og at disse blan-

dinger finder anvendelse som pigmenter.

Den vanskelighed, der ofte optrazder ved anvendelsen af
s&ddanne pigmentblandinger i mange bindemidler, er iszr et
utilstrakkeligt glansforhold. Dette viser sig frem for
alt ved i hej grad indfarvede overtrak, f.eks. ved lak-
overtrak, der indeholder en pigmentandel pa over 10

eller 20 pct. Netop sadanne, i hej grad indfarvede lake-
ringer i si kraftige farvetoner som muligt er dog isar
efterspurgt, og den mangel, der ligger i den utilstrak-
kelige glans, er tungtvejende i forbindelse med disse

vigtige anvendelser.

1 andre kendte tilfzlde, herunder ved falles terforma-
linger eller behandlinger pa kollergange, opndr man ofte
pigmenter, der udviser utilstrazkkelig agthed over for vejr
og vind eller utilstrakkelig dakkeevne ved siden af andre

coloristiske fejl.

Det er sadledes opfindelsens formil at angive en fremgangsmade
af den feor angivne art, hvor de fremkomne pigmentpraparater

udviser forbedret glans, forbedret dzkkeevne og forbedret
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vejrazgthed, i forhold til, hvad der opnds ved de kendte

fremgangsmader.

Fremgangsmdden ifeslge opfindelsen er ejendommelig ved

det i den kendetegnende del af kravet angivne.

Det er ganske vist kendt, at man kan behandle azofarvestoffer
ved udfaldning pad et farvelest fyldstof; der er ligeledes
kendt, f.eks. fra dansk patentansegning nr. 3086/71, at man
kan udfzlde et organisk pigment pa et andet organisk pigment,
idet man herved forbedrer transparensen af de fremkomne pig-
mentpraparater. For begge disse kendte fremgangsmdder galder,
at savel de tekniske foranstaltninger som de formal, der op-
nas ved hijzlp af disse, afviger fra de tekniske foranstalt-
ninger, der anvendes i henhold til opfindelsen, og det for-
m&l, der opfyldes i henhold til opfindelsen. Det skal isear
fremhaves, at den forbedrede transparens, som opnds i hen-
hold til kendt teknik, og som har relation til anvendelse

af de kendte pigmenter til flerfarvetryk, star i et direkte
modsaetningsforhold til den forbedrede dakkeevne, som opnas

ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen.

For pa mere detaljeret madde at tydeliggere forskellen mel-
lem den fra dansk patentansegning nr. 3086/71 kendte tek-
nik og opfindelsen skal der her henvises til felgende sam-
menligning mellem disse to teknikker, hvilken sammenlig-
ning for overskuelighedens skyld er opdelt i tre afsnit:

a) en sammenligning mellem de tekniske foranstaltninger, der

anvendes i de to tilfalde,

b) en sammenligning mellem de opndede tekniske virkninger
i de to tilfzlde, og

c) en bedommelse af, om det er overraskende, at man opnar
opfindelsens formal under anvendelse af de i henhold til
opfindelsen anvendte tekniske foranstaltninger.
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a): Opfindelsen angdr en fremgangsmade til fremstilling
af et pigmentpraparat af et organisk pigment og en helt
specifik kategori af uorganiske titandioxidblandingspig-
menter, mens den kendte teknik angdr et pigmentpraparat,
der bestdr af et organisk pigment, der er overtrukket med

et andet (vilkadrligt) organisk pigment.

b): I henhold til opfindelsen opndr man et pigmentprapa-
rat, der har overlegen glans, god vejragthed og god dekke-
evne, mens man i henhold til den kendte teknik opnar et
pigmentpraparat, der udviser god transparens, glans, flyde-

evne og dispergerbarhed.

c): Den gode transparens, som udvises af de kendte pigment-
prazparater, gor i ferste razkke de kendte pigmentpraparater
velegnede som trykkefarver til flerfarvetryk, hvor det er
vigtigt, at det sluttelige farveindtryk fremkommer som den
totale virkning af flere, over hinanden trykte farver, som
altsd nedvendigvis m& udvise god transparens. Dette skal
sammenholdes med, at man i henhold til opfindelsen opnar
et pigmentpraparat, der har god dzkkeevne, og som sdledes
er serligt velegnet til anvendelse af farver til plakat-
tryk, hvor ogsd den gode vejragthed har betydning (men

som naturligvis er mindre velegnet til flerfarvetryk).

Da transparens og dzkkeevne er to diametralt modsatte egen-
skaber, opndr man sdledes i forbindelse med opfindelsen
overraskende den stik modsatte tekniske virkning af den,
der opnds i henhold til kendt teknik. Vejrazgtheden, der

er en egenskab, som er helt uafhengig af glans og transpa-
rens, er ved de kendte prazparater ikke. serlig god, hvilket
dels skyldes pigmentsammensatningen {organisk/organisk) og
dels, at de kendte pigmentpraparaters agthed ved oversprejt-
ning er relativt ringe. Derimod har det overraskende vist
sig, at de pigmentpraparater, der fremstilles under anven-
delse af fremgangsmdden ifglge opfindelsen, udviser en ud-

merket vejragthed. At de forskellige pigmentegenskaber,
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herunder transparens, dzkkeevne, glans og vejragthed,
ikke nedvendigvis felges ad, kan ogsa dokumenteres ved
hjzlp af farvetavler med pastrygninger af forskellige
pigmentprazparater pad transparent papir og ved iagttagel-
se af farvetavlen, herunder ved at holde den op mod
lyset.

Det har sdledes overraskende vist sig, at fremgangsmdden ifgl-
ge opfindelsen er en fremgangsmdde til formindskelse eller
eliminering af de i det foreglende angivne ulemper. Fremgangs-—
miden ifslge opfindelsen udmsrker sig som anfert ved, at
titandioxidblandingspigmentet allerede er tilsat eller bli-
ver tilsat under det sluttelige trin ved fremstillingen af det
organiske pigment. Ved det sluttelige trin forstds her den
sidste arbejdsgang ved fremstillingen af det organiske pig-
ment, altsd for eksempel ved et azopigment koblingen, ved et
kondensationspigment kondensationen, sisom f.eks. omsztningen
af et azosyrechlorid med en amin i organisk medium eller om-
setningen mellem en aminoindolenin og en amin eller en aktiv
methylenforbindelse i suspension eller oplesning eller phtha-
lyderingen ved fremstillingen af en phthalon, eller formerin-
gen, dvs. efterbehandlingen af pigmentet.

Udgvelsen af sluttrinnet i nsrverelse af nikkeltitangult
og/eller chromtitangult, dvs. alment af pigmenter, der
blev fremstillet ved reaktion mellem titandioxid og farve-
givende metaloxider, gennemfgres herved pd kendt made.

I mange tilfzlde kan det vise sig at vere fordelagtigt

at #ndre visse enkeltheder ved reaktionsfor-

lgbet inden for opfindelsens omfang, f.eks. ved at arbej-
de ved hgjere temperaturer, med stgrre fortynding og iszr
under tilsaztning af additiver, s8som for eksempel imider-
ne af phthalsyre, trimellithsyre eller pyromellithsyre,
af aminer eller polyaminer eller af uopleselige, lavmole-
kylere eller hgjmolekylare, pulverformede kondensations-
produkter, emulgatorer eller rekrystallisationsinhibi-
torer.
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Som organiske pigmenter kan man ggre brug af farvestoffer
af de mest forskellige farveklasser, f.eks. fra azorzk-
ken (s8som f.eks. Pigment Yellow 3, Pigment Yellow 13,
Pigment Yellow 16, Pigment Yellow 81, Pigment Yellow 83,
Pigment Orange 5, Pigment Orange 3l, Pigment Orange 38,
Pigment Red 3, Pigment Red 48/3, Pigment Red 112, Pigment
Red 175, Pigment Red 144, Pigment Red 170) eller poly-
cycliske pigmenter (sdsom f.eks. Pigment Yellow 109,
Pigment Yellow 138, Pigment Yellow 108, Pigment Yellow
139, Pigment Yellow 112, Pigment Yellow 110, Pigment
Orange 43, Pigment Red 216, Pigment Red 149, Pigment Red
179, Pigment Red 123, Pigment Red 178, Pigment Red 200,
Pigment Violet 19, Pigment Violet 23) eller metalkomplexer
(s&som phthalocyaniner eller Pigment Yellow 117).

alle de angivne pigmenter drejer det sig om numre fra

Color-Index). Pigment Yellow 3 (eller C.I., Pigment Yellow
3, hvor C.I. er en forkortelse for Color-Index) har kon-

stitutionsformlen
CH

73
0, C-OH Cl
2 "
Cl N=N-C-C —~N — ,
n 1 ]
0 H

hvilket fremgdr af Color-Index, som stdr til radighed
for enhver sagkyndig p& dette felt, og hvoraf ogsid kon-
stitutionsformlerne for de gvrige, ovenfor angivne orga-
niske pigmenter fremgar.

Som titandioxidblandingspigmenter kommer for eksempel nik-
keltitangult, chromtitangult eller bariumtitanat i betragt-
ning.

Oparbejdningen af de séledes fremstillede pigmentpreparater
foregdr pd konventionel mdde, f.eks. ved frasugning, vaskning
0og terring. Eventuelt kan der ogsd foretages en efterbehand-
ling, s&dan som denne for eksempel lejlighedsvis gennemfe-
res ved organiske pigmenter. '
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De sidledes fremstillede pigmentpraparater er fremragende vel-
egnet til farvning af lakker, sdsom for eksempel PVC eller
polystyren, eller til fremstilling af trykkefarve. De til-
svarende farvninger udviser i forhold til de praparater, der
fremstilles ved simpel mekanisk blanding af terpulveret sva-
rende til de samme komponenter, bedre glans; bedre vejragt-

hed og bedre dzkkeevne, isar i kraftige udfarvninger.
EXSEMPEL 1

(a) Til 35 g ammoniakoplgsning (ca. 25 pet.) tildryppes
12,4 g (0,11 mol) cyaneddikesyreethylester, og der
rgres ved 60°C over 2 timer. Derpd fortyndes med 150
ml vand, der tilszttes 12,8 g barbitursyre, og der
efterrgres i 2 timer ved 60°C (pH ca. 9). Derpa
tilszttes 0,1 mol diiminoisoindoleninglycoladdukt
med formel I, oplgst 1 glycol og methanol, og pH
indstilles pd& 3 med H,80,.

NH
i
(O - g
- OH OH
Derpd reres der i 2 timer ved 60 °C. Det hele suges fra,
vaskes med varmt vand og terres.
Man opnadr 23 g af et gult, =gte brilliant og uopleseligt
pigment med formel II, hvilket dog i lak i kraftige

farvninger udviser en darlig glans.

CN CONH,

NH
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(b) Man gdr frem som i eksempel la, men tilsztter dog fegr
tilsaetningen af oplgsningen af diiminoisoindolenin-
glycoladduktet desuden 71 g af en 45 pct. nikkel-
titangult-suspension. Man opndr 56 g af et gult
pigmentpulver.

(¢) Man gér frem som i eksempel la, men tilsztter dog
fgr tilsztningen af oplgsningen af diiminoisoindo-
leninglycoladduktet desuden 71 g af en chromtitangult-
suspension i form af "Sicozgtgult 4GF". Man opndr 56

g af et gult pigmentpulver.

Produkterne i henhold til 1(b) og 1(c) frembringer en lake-
ring, hvis glans er bedre end glansen af en lakering, ved
hvilken man anvendte en mekanisk blanding af pulverpig-
mentet i henhold til 1(a) og nikkeltitangult eller chrom-
titangult i tilsvarende andele.

EKSEMPEL 2

(a) 175 g aminoquinaldindihydrochlorid blandes med 500 g
phenol, 30 g potaske tilsattes 1 portioner, sdledes
at fugtigt pH;baﬁir viste pH 6-7. I kolberne ind-
bleses N2, og det hele opvarmes til 13500, hvorved
der over en bro afdestillerer H2O. Efter 3 time ved
13500 tilsazttes 270 g tetrachlorphthalsyreanhydrid
i portioner. Det hele omrgres i 1 time ved 14000,
opvarmes derpd i 3 timer til 180°C og omrgres i 6
timer ved 180 - 185°C. KXolbeindholdet afkgles til
8000, der tildryppes 50 ml alkohol, det hele fra-
suges, vaskes med vand og tg¢rres. Man opnlr 225 g

af pigmentet med formlen:



10

15

(b)

47342

Man gdr frem som i eksempel 2(a), men sammen med he-
trachlorphthalsyreanhydrid tilsattes dog 22 g
nikkeltitangult som 45 pct. pasta og 600 g phenol.

Man opndr U412 g af et blandingspigment, der indeholder
ca. 50 pet. af pigmentet med formel I og 50 pet. af
pigmentet nikkeltitangult.

Produktet (b) repr@senterer et pigment, der i hejt
indfarvede lakeringer frembringer en bedre glans end
et mengdemessigt tilsvarende pigment af en mekanisk
tgrblanding af pigmentet i henhold til eksempel 2(a)
og t¢rt nikkeltitangult.
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EKSEMPEL 3

Til 1000 dele N-methylpyrrolidon tilszttes 28 dele
af aminen I, og derpd tilszttes 37,8 dele af syre-
chloridet II:

Cl
N
I‘q"
H
1) OH
HZN—<::>LNH-E
° cocl
1 II

Efter tilsatning af 0,5 dele imidazol rgres der natten
over, der tilszttes 250 ml vand, og der opvarmes 1
time til 9000, frasuges, vaskes og tgrres. Man opnir
59 dele af et orangergdt pigment.

Man gdr frem som 1 eksempel 3(a), men tilsatter dog
fér tilsztningen af syrechloridet II 60 dele tgrt
nikkeltitangult. Man opndr 119 dele af et orange-
rgdt pigment.

Man gdr frem som i eksempel 3(a), men tilsztter dog
fgr tilsaztningen af syrechloridet II 60 dele tgrt
chromtitangult. Man opndr 120 dele af et orangergdt
pigment.

Sammenligning mellem en blanding fra eks. 3(a) med nikkel-
titangult eller chromtitangult 1 en 10 pct. lakering

med det i henhold til eksempel (b) og (c) fremstillede
pigment viser, at blandingerne fra 3(a) udviser en
dirligere glans end de i eksempel 3(b) og 3(c)

beskrevne pigmenter.
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EKSEMPEL 4

124,8 dele aminoterephthalsyredimethylester bliver som s&d-
vanligt diazoteret og koblet ved tilsztning af en findelt
suspension af 82,2 dele di-acetoacet-p-phenylendiamin,
hvorved pH til sidst indstilles pd 7. Man efterrgrer end-
nu koblingssuspensionen 10 timer ved pH 7, suger fra, va-
sker grundigt med vand og alkohol og tgrrer det fremkomne
gule pulver (195 g) i vakuum ved 50°C. Man inddeler meng-
derne i tre lige store dele (a, b og c). Man rgrer del

a i 1 1 butanol under tilsztning af 150 ml vand i 2 timer
under tilbagesvaling, suger fra og tgrrer. Man opndr 54

g gult pulver,

Man indrgrer del b i 1 1 butanol under tilsztning af 144 g
nikkeltitangult som 45 pet. vandig suspension og 50 ml

vand i 2 timer under tilbagesvaling, suger fra og tgrrer.
Man opndr 121 g gult pulver, der i en 20 pct. lakindfarvning
frembringer en bedre glans end en blanding af del a med
kommercielt nikkeltitangult.

Man indrgrer del ¢ i 1 1 butanol under tilsztning af 144 g
chromtitangult (45 pct. vandig suspension) under tilsatning
af 50 ml vand i 2 timer under tilbagesvaling, suger fra

og tgrrer. Man opndr 119 g af et gult pulver, der udviser
en hgjere glans ved hgjprocentig lakindfarvning end den
samme blanding af del ¢ og chromtitangult.

EXSEMPEL 5

11,2 g 4-chlor-2~nitranilin sammenf¢res med 30 ml vand,

derpd tilszttes 22,6 ml 30,5 pct. saltsyre, der efter-

rgres, og der indstilles pa 0°C med is og vand. I denne suspen-
sion inddryppes en oplgsning af 4,664 g natriumnitrit,

oplgst i 14 ml vand, der efterrgres, og nitritoverskuddet
gdelzgges med amidosulfonsyre. Denne oplgsning inddryppes
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med henblik p& kobling i en suspension, som fremstilles

ved, at man oplgser 13,99 g aceteddike-o-chloranilid i

13,73 g 50 pet. natronlud og 535 ml vand, at man derpé

blander med 25,65 g nikkeltitangult og derefter igen

udfelder den oplgste koblingskomponent med 17,47 ml 60 pct.
eddikesyre og 35 ml vand. Efter udkoblingen bliver pig-
mentsuspensionen efterrgrt, frasuget og vasket til neutralitet,
og pressekagen tgrres ved 60°C.

Det sdledes fremkomne, gule blandingspigment, der indeholder
50 dele organisk og 50 dele uorganisk pigment, udmerker sig
i forhold til de tilsvarende, mekanisk blandede pigmenter ved

en hgjere renhed i farvetonen og en hgjere glans.

Produkter med lignende egenskaber fremkommer, ndr man i
stedet for nikkeltitangult anvender chromtitangult; farve-
tonen er forskudt 1 retning af redt.

EKSEMPEL 6

Af 33,4 ml 96 pct. svovlsyre og 5,8 g natriumnitrit fremstilles
P& kendt mdde en nitrosylsvovlsyre, hvori 15,02 g E,h-di—
nitroanilin indfgres portionsvis ved 20°C. Efter 90 mi-
nutters omrgring indfgres oplgsningen i isvand, nitritover-
skuddet gdelegges med amidosulfonsyre, og i oplgsningen ind-
rgres 1,35 g kokosaminacetat. Denne oplgsning inddryppes

med henblik p& kobling i en suspension, som fremstilles ved, .
at man oplgser 12,7 g B-naphthol med 3,7 g #btsnatron 1

150 ml vand, at man inddrypper denne oplgsning i 150 ml

vand og 3,2 ml koncentreret svovlsyre og blander den sé-
ledes fremkomne suspension med 106,52 g nikkeltitangult.
Efter udkoblingen bliver pigmentsuspensionen kogt, filtreret
og vasket til neutralitet, og pressekagen terres ved 60 °C.

Det s8ledes fremkomne, orangefarvede blandingspigment, der
indeholder 20 dele organisk og 80 dele uorganisk pigment,
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udmerker sig i forhold til de tilsvarende, ad mekanisk vej
blandede pigmenter ved hgjere trykkeevne, hgjere glans og

hgjere renhed i farvetonen.

Man opndr farvetoneintensivere produkter med lignende egen-
skaber, nar andelen af organisk pigment forgges i pigment-
plandingen. Der fremkommer produkter med lignende egenska-
ber, ndr man i stedet for nikkeltitangult anvender chromtitan-

gult.

EKSEMPEL 7

20 ml vand, 0,01 g af en mettet fedtalkoholester og 7,74 g
m-nitro-p-toluidin sammenrgres; derpd blandes der med 10 ml
vand og 14,16 ml 30,5 pct. saltsyre. Efter afkgling
diazoteres der med 3,54 g natriumnitrit, oplgst i vand,

og der efterrgres.

Denne oplgsning inddryppes med henblik p& kobling i en
suspension, som er fremstillet ved, at man opleser

7,6 g B-naphthol i 50 ml vand og 4,35 g natronlud (50 pct.) og
at man igen udfzlder i en suspension af 15,64 g chromtitangult
i 75 ml vand og 1,48 ml koncentreret svovlsyre. Under kob-
lingen holder man pH p& 8 ved tillgb af en oplgsning af 7,1

g natronlud (50 pct.), 0,425 g calcineret soda og 25 ml vand.

Efter afsluttet kobling koger man pigmentsuspensionen, der
suges fra og vaskes til neutralitet, og pressekagen tgrres
ved 60°C.

Det p& denne mide fremstillede, rede blandingspigment inde-
holder 50 pct. organisk og 50 pct. uorganisk pigment og ud-
merker sig i Forhold til de tilsvarende, ad mekanisk vej blan-
dede.pigmenter frem for alt ved en hejere glans og hejere ren-
hed i farvetonen. Produkter med lignende egenskaber frem-
kommer, nir man i stedet for chromtitangult anvender nikkel-

titangult.
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EKSEMPEL 8

20,38 g 2,3-oxynaphthoesyre-o-toluidid oplgses varmt i 356 g
1,63 pet. natronlud og fortyndes med 350 ml vand, og op-
lgsningen blandes med 1,7 g af et ester-sulfonat. Efter
udfeldning af koblingskomponenten med 102 g 5,23 pct.
saltsyre blandes suspensionen med 77,61 g nikkeltitangult
og 10,5 g calciumcarbonat. Med henblik p& kobling lader
man i denne suspension en med 4,93 g natriumnitrit p& kendt
méde diazoteret oplgsning af 13,75 g 2,4,5-trichloranilin

i 202 g af en 5,05 pct. saltsyre og 65,68 g eddikesyre

(80 pet.) dryppe til. Med henblik p& udkobling opvarmes
pigmentsuspensionen til 40°C, hvorpd der koges. Efter
filtrering og vask til neutralitet tgrres pressekagen ved
60°C. Man opnédr en rg¢d pigmentblanding, der indeholder 30
dele organisk og 70 dele uorganisk pigment. Det s8ledes
fremkomne blandingspigment udmerker sig i forhold til de
tilsvarende, ad mekanisk vej blandede pigmenter ved heje-
re dazkkeevne, hejere glans og hgjere renhed af farvetonen.

Farvetoneintensivere produkter med lignende egenskaber frem-
kommer, nar man foreger andelen af organisk pigment i pig-

mentblandingen.

Produkter med lignende egenskaber fremkommer, ndr man i
stedet for nikkeltitangult anvender chromtitangult.

EKSEMPEL 9

20,94 g acetoacetylamino-2,4~dimethylbenzen oplgses med

12 g ®btsnatron i 150 ml vand og fzldes igen ved inddrypning
i 184 ml eddikesyre (11,75 pct.) og 1,03 g kokosaminacetat, og
denne suspension blandes med 76,76 g nikkeltitangult.

Med henblik p& kobling inddrypper man hurtigt i denne sus-
pension en saltsyreoplgsning af tetrazoteret 4,4'-diamino-
3,3'-dichlordiphenyl, der pd szdvanlig mide blev fremstillet
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af 12,66 g I,l41-diamino-3,3'~dichlordiphenyl, 32,98 g
saltsyre (37,2 pct.), 7,04 g natriumnitrit og 400 ml isvand.
Efter afsluttet kobling bliver pigmentsuspensionen kogt i

30 minutter og filtreret, pressekagen vaskes til neutralitet
og tgrres ved 60°C.

Det s&ledes fremkomne blandingspigment, der indeholder
30 dele organisk og 70 dele uorganisk pigment, udmzrker

sig i forhold til de ad mekanisk vej blandede pigmenter ved heje-

re dzkkeevne, hpjere glans og hgjere renhed i farvetonen.

EXKSEMPEL 10

6,66 g 1-(p—tolyl)-3—methylpyrazolon—(5) opslzmmes sammen
med 18,21 g nikkeltitangult i 350 ml vand. Derpd tilszttes
en saltsur oplgsning af tetrazoteret 4 4r-amino-3,3"'-
dichlordiphenyl, der pd sadvanlig mide blev fremstillet

af 10,84 g 4,4'-diamino-3,3'~dichlordiphenyl, 21,2 ml kon-
centreret saltsyre (37 pet.), 5,96 g natriumnitrit og 500
ml isvand, inden for ca. 1 time til den vandige opslemning
af koblingskomponenterne, hvis temperatur holdes pé 30°C,
og reaktionsblandingen omrgres s& lznge, at man ikke mere
kan pavise nogen tetrazoloplgsning. Pigmentsuspensionen
frafiltreres og vaskes med vand til neutralitet, og presse-

kagen tgrres ved 60°c.

Man opndr et orangefarvet blandingspigment, der indeholder
60 dele organisk og 40 dele uorganisk pigment. Den séledes
fremkomne pigmentblanding udmerker sig i forhold til de
tilsvarende mekanisk blandede pigmenter ved hgjere dzkke-
evne, hgjere glans og hgjere renhed i farvetonen.

Produkter med hgjere glans og lignende egenskaber frem-
kommer, ndr andelen af organisk pigment i blandingspig-

mentet reduceres.

Produkter med lignende egenskaber fremkommer, ndr man i
stedet for nikkeltitangult anvender chromtitangult.
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EKSEMPEL 11

Til en suspension af 28 g nikkeltitangult, 2,8 g kokos-
aminacetat i 90 ml isvand og 10,06 ml saltsyre (37,2 pct.)
lader man hurtigt en 80-90°C varm oplgsning af 12,5 g
l-amino-4-methyl-5-chlorbenzen-2-sulfonsyre, 2,25 g ats-
natron og 110 ml vand lgbe til, man afkgler med is til 3-5°C
og diazoterer ved tilsetning af 3,9 g i vand oplgst na-
triumnitrit. Efter 20 minutters omrgring indrgres denne
suspension med henblik p& kobling hurtigt i en oplgsning af
10,4 g 2,3-hydroxynaphthoesyre, 5 g @#tsnatron og 0,55 g soda
i 850 ml vand.

Efter afsluttet kobling rgres suspensionen i 30 minutter,
derpd koges den i 30 minutter, og natriumsaltet forlakkes

ved tilsztning af 8,2 g strontiumchlorid (6-hydrat). Efter
kort opkogning bliver det forlakkede azofarvestof filtreret og
pressekagen bliver vasket til neutralitet og tgrret ved

60°c.

Det sdledes fremkomne, rede blandingspigment, der indeholder
50 dele organisk og 50 dele uorganisk pigment, udmerker sig i
forhold til de tilsvarende mekanisk blandede pigmenter ved
hgjere glans og hgjere renhed i farvetonen.

EKSEMPEL 12

Af 73,28 ml svovlsyre (96 pct.) og 8,28 g natriumnitrit frem-
stilles p8 kendt médde nitrosylsvovlsyre, hvori man por-
tionsvis ved 20°C indfgrer 25,6 g 4-aminophthalsyreimid.
Efter 2 timers omrgring indfgres oplgsningen i isvand, der
omrgres i 45 minutter, og nitritoverskuddet gdelazgges med
amidosulfonsyre. Den sfledes fremkomne suspension inddryp-
pes med henblik p& kobling ved 10-20°C i en suspension,

som fremstilles ved, at man oplgser 19,45 g 2,6-dihydroxy-
b-methyl-3-cyanpyridin med 4,96 g #tsnatron i 400 ml vand,
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og at denne oplgsning inddryppes i en suspension af 65,18
g nikkeltitangult, 11,2 ml saltsyre (37,2 pet.) og 175 ml
vand. Efter afsluttet kobling blandes pigmentsuspensionen
med 0,44 g af et ester-sulfonat, der koges kort op og fil-
treres, og pressekagen vaskes til neutralitet og tgrres
ved 60°C.

Det siledes fremstillede, gullige, rede blandingspigment,
der indeholder L0 dele organisk og 60 dele uorganisk pig-
ment, udmerker sig i forhold til de tilsvarende, ad mekanisk vej
blandede pigmenter ved hgjere dzkkeevne, hgjere glans og

hgjere renhed af farvetonen.

Produkter med hgjere glans og med lignende egenskaber frem-
kommer, ndr andelen af organisk pigment 1 blandingspigmentet
forgges. ’

Der fremkommer produkter med lignende egenskaber, ndr man
i stedet for nikkeltitangult anvender chromtitangult.

EKSEMPEL 13

Af 16,34 g koncentreret svovlsyre og 2,88 g natriumnitrit
fremstiller man p& kendt m&de en nitrosylsvovlsyre, der
fortyndes med 47,99 ml koncentreret svovlsyre. Til denne
oplgsning tilfgres 6,38 g 3,3'-5,5'-tetrachlorbenzidin,
der efterrgres, udhzldes p&d is og frasuges, og nitritover-
skuddet gdel=gges med amidosulfonsyre. Denne oplgsning
inddryppes med henblik p& kobling i en suspension, der er
fremstillet ved, at man oplgser 5,95 g 2,6-dioxy-4-methyl-
3-cyanpyridin i 150 ml vand og 1,799 g atsnatron, at man
ved tildrypning af 8,98 ml koncentreret saltsyre fortyndet
med vand udfzlder koblingskomponenterne, og at man derpé
blander med 51,03 g nikkeltitangult. Efter afsluttet kob-
ling indrgres 1,28 g sorbitantrioleat, oplest i vand, i
pigmentsuspensionen, pigmentsuspensionen koges, der fra-
suges, vaskes til neutralitet og tgrres ved 60°C.
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Det sdledes fremkomne, rede blandingspigment, der bestdr af

20 dele organisk og 80 dele uorganisk pigment, udmerker sig i
forhold til de tilsvarende, ad mekanisk vej blandede pigmenter
ved hgjere glans, hgjere renhed i farvetonen og hgjere farve-
styrke.

Produkter med lignende egenskaber fremkommer, ndr man i
stedet for nikkeltitangult anvender chromtitangult.

EKSEMPEL 14

223 g 1-aminoanthraquinon diazoteres i saltsyre/vand med
natriumnitrit, nitritoverskuddet gdelzgges med amidosul-
fonsyre, og diazooplesningen klares med blegejord. Med
henblik p& koblingen inddryppes den ovenfor beskrevne diazo-
oplgsning i den vandige suspension af 121,6 g barbitursyre,
natriumacetat og 362 g nikkeltitangult eller chromtitangult;
pigmentsuspensionen filtreres, og pressekagen vaskes til
neutralitet og tgrres ved 60°C.

Det s&ledes fremkomne gule blandingspigment udmerker sig i
forhold til den ad mekanisk vej fremstillede blanding af 50
dele organisk og 50 dele uorganisk pigment ved hgjere dazkke-
evne og forbedret glans. En efterbehandling af det sdle-
des fremkomne blandingspigment i organiske oplgsnings-
midler fgrer i lakindfarvninger til en yderligere forbed-
ring af dzkkekraft og glans.

EXSEMPEL 15

20,92 g 2-aminoterephthalsyredimethylester diazoteres 1
saltsyre/vand med natriumnitrit pd szdvanlig méde og ind-
dryppes i en suspension, der er fremstillet ved oplgsning
af 23,42 g 1-acetamino-4-acetoacetylaminobenzen i natron-
lud og udfzldning i en eddikesur nikkeltitangultsuspension
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(56,59 g). Pigmentsuspensionen bliver kogt i 30 minutter
og filtreret, og pressekagen bliver vasket $il neutralitet
og tgrret ved 60°c.

Man opndr et gult blandingspigment, der indeholder 60 dele
organisk og 40 dele uorganisk pigment.

Dette blandingspigment udviser i lakudfarvninger i forhold
til de tilsvarende mekanisk blandede pigmenter bedre glans
og hgjere dzkkeevne.

Produkter med lignende egenskaber fremkommer, ndr man
i stedet for nikkeltitangult anvender chromtitangult.

Patentkravw:

Fremgangsmade til fremstilling af blandingspigmentprzparater med.
hej glans og dazkkeevne, ved hvilken et organisk pigment
tilszttes til et titandioxidblandingspigment, der er frem-
kommet ved reaktion mellem titandioxid og et farvegivende
metaloxid, f.eks. nikkeltitangult eller chromtitangult,
kendetegnet ved, at titandioxidblandingspig-

mentet tilszttes under dannelsen af det organiske pigment

eller under formeringen deraf, hvorefter preparatet isole-

res.

Fremdragne publikationer:

DK anspgning nr. 3086/71
DE offentliggerelsesskrift nr. 2131617,

Langkjer Kebenhavn



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

