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CZ 292907 B6

Zpiisob pFevedeni surového pigmentu do pigmentové formy

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpisobu pfevedeni surového pigmentu do pigmentové formy.

Dosavadni stav techniky

Jsou znamé Zetné zpisoby urfené pro zmen3eni velikosti &4stic surového pigmentu na pozadova-
nou pigmentovou velikost. Takovymi postupy jsou rozmé&liiovani soli, mleti v kulovém mlynu
a hnéteni.

V patentovém dokumentu GB 1438921 se popisuje hnétaci proces realizovany v kontinudlnim
hntacim zafizeni majici alespoii dva oddglené prosttedky pro pridavani kapaliny. Vhodnymi
kapalinami pro tento zpisob jsou fenol, anilin ale zejména vicesytné alifatické alkoholy, jakymi
Jsou glykoly. PouZité teploty se pohybuji mezi 120 °C a 350 °C, vyhodné se viak pohybuji mezi
160 °C a 280 °C.

Podstata vynélezu

Nyni bylo nové& zjist€no, Ze v ptipadg, Ze se v kontinudlnim hnétacim zatizeni pouziji jako kapa-
lina n&které karboxylové kyseliny, potom miiZe byt proces provadén pii nizSich teplotach a neni
nezbytné mit alespoii dva vstupy pro kapalinu. Kromé toho miiZe byt kyselina snadno regenero-
véna a opétovné pouZita. Kyselina miZe byt regenerovina chemickou cestou nebo za pouZiti
ostatnich metod, jakou je napfiklad destilace za pomoci vodni pary. V nékterych piipadech mé
rezultujici produkt lep$i vybarvenost a lesk.

V souladu s tim vynélez poskytuje zpiisob pfevedeni surového pigmentu do pigmentové formy,
jehoZ podstata spotiva v tom, Ze se surovy produkt hnéte v piitomnosti tekuté karboxylové kyse-
liny a pfipadné soli.

Pod pojmem "surovy pigment" se zde rozumi pigmenty ve stavu po jejich syntéze, tj. ve vysoce
agregovaném stavu s velikosti &stic, kterd neni vhodné pro pouZiti tohoto produktu ve funkci
pigmentu, nebo pigment, ktery byl rozemlet za itelem ziskani produktu, ktery je rovné agrego-
van ama Sir3{ distribuci velikosti &4stic neZ pigment bezprostfedn& po syntéze, 1 kdyzZ je takto
zpracovany pigment stile je$té nevhodny pro pouZiti ve funkci primyslové aplikovatelného
pigmentu.

Hnéta¢i mohou byt bud’ SarZovy hnétag, nebo kontinualni hnétag, kterym mize byt dvojsnekovy,
CtyfSnekovy nebo jednosnekovy hnétag, ktery miZe vykonévat oscilatni pohyby.
Vyhodn€ se pouZije dvojinekovy extrudér.

V piipadg, Ze je hnétadem kontinudlni hnétag, potom miZe mit pomér délka/primér od 10:1 a2
50:1, vyhodné od 20:1 az 40:1. Hnéta& miiZe mit 1 aZ 20 hnétacich z6n, vyhodn& 5 a% 10 hnéta-
cich zon.

Karboxylové kyselina by méla byt pfi pracovni teploté tekutd. Vyhodna je tekut4 alifatické
karboxylova Kyselina majici 4 aZ 20 uhlikovych atomd, pfitemZ vyhodn&jsi tekuté alifaticka

kyselina mé 6 az 20 uhlikovych atomi. P¥iklady vhodnych karboxylovych kyselin zahrnuji kyse-
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linu 2-ethylhexanovou, kyselinu oleovou, kyselinu kapronovou, kyselinu valerovou nebo kyseli-
nu heptanovou.

Pracovni teploty se mohou pohybovat od teploty 20 °C aZ do teploty varu kyseliny, vyhodné od
80 °C do 120 °C.

Pracovni teplota miize byt regulovdna plastém s proudici vodou tvoficim sténu hnétade. Voda
proudici v tomto plasti miZe byt chlazena na nizkou teplotu vedenim skrze chladig.

Karboxylova kyselina miZe byt pfiddvana do hnétage v jednom nebo n&kolika mistech nachéze-
jicich se podél délky hnétale, pfi¢emZ se viak vyhodn& pfidava vstupem situovanym na po&atku
Sneku pied prvni hnétaci zénou.

Hnétalem miiZze byt hnétad, ktery vystavuje pigment asdl stfihovému gradientu 300 aZ
20 000 5™, vyhodng& 500 az 5000 s, po dobu 10 sekund aZ 15 minut, vyhodng 20 sekund aZ 6
minut, v kontinudlnim hnétacim zafizeni, pfi¢em? mnoZstvi kapaliny se voli tak, 7e energie
spotfebovand pfi hnéteni &ini 0,2 aZ 15 kWh/kg zpracovaného pigmentu, vyhodn& 0,4 aZ
8 kWh/kg zpracovaného pigmentu.

Piiklady vhodnych anorganickych a organickych soli jsou chlorid sodny, chlorid draselny, siran
sodny, chlorid zine&naty, uhli¢itan vipenaty, mraven€an sodny, octan sodny, vinan sodno-drasel-
ny, octan vépenaty, citran sodny, chlorid vapenaty nebo jejich smé&si. Konkrétn& pouzita siil by
méla byt zvolena tak, aby nereagovala s pouZitou kyselinou a netvofila tak sra¥eninu.

Uvedené siil miZe mit velikost &astic 1 aZ 100 mikrometri, vyhodn& 10 a% 50 mikrometrd, p¥i-
CemZ tato velikost ¢dstic je méfena za pouZiti analyzatoru velikosti &astic Malvern "Mastersizer
X" (schopny méfit suché praskové vsazky az do velikosti &4stic 2 mm),

V piipadé, Ze je sil pouZita, potom jeji mnoZstvi &ini 0,1 aZ 20 hmotnostnich dilii na jeden hmot-
nostni dil pigmentu.

Zpusob podle vyndlezu je pouZitelny pro Sirokou $kalu pigmenti, které jsou vystaveny mleci
operaci v ramci jejich kone¢né tipravy. Pfiklady takovych pigmentd zahrnuji ftalocyaniny, jaky-
mi jsou ftalocyaniny médi, zinku nebo niklu, &4ste&n& halogenované ftalocyaniny, chinakridony,
dioxaziny, diketopyrolopyroly a peryleny.

Po pouZiti miZe byt karboxylova kyselina regenerovana ptidanim vody a alkilie k uhn&tené
hmoté za iCelem pfevedeni kyseliny a soli, které jsou rozpustné, do roztoku. Pigment miiZe byt
potom odfiltrovén a filtrt se okyseli za G&elem uvoln&ni volné kyseliny, ktera mi%e byt potom
izolovéana a op&tovné pouZita.

Pigmenty mohou byt potom zpracovany anebo je3t& v priib&hu hnétactho procesu pigmentovymi
pfisadami. Vhodnymi pigmentovymi p¥isadami jsou p¥irodni nebo syntetické pryskyfice, barviva
a zejména v pfipad€ ftalocyaninovych pigmentii aminové soli ftalocyaninovych sulfonovych
kyselin.

V nésledujici &4sti popisu bude zpisob podle vynalezu bliZe objasnén pomoci konkrétnich
piikladi jeho provedeni, pfi¢emZ tyto piiklady maji pouze ilustra&ni charakter a nikterak neome-
zuji rozsah vynalezu, ktery je jednozna¥n& vymezen formulaci patentovych naroki.
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Piiklady provedeni vynilezu

Ptiklad 1

Do dvojinekového extrudéru typu MP 2030 (APV Newcastle-U-Lyme. GB) se pfivadi 2,09 kg/h
surového ftalocyaninu mé&di (CuPc) a 8,78 kg/h chloridu sodného. Do jediného otvoru na po&at-
ku 3$neku se pfivadi 1,63 kg/h kyseliny 2-ethylhexanové (2EHA). MnoZstvi 2EHA, vztaZené ke
hmotnosti soli a ftalocyaninu médi, &ini 15 %. Pozorovany kroutivy moment &ini 49 % (3, 68
kW). Generovan specificka energie ¢ini 1,76 kg™ CuPc. St¥ihovy gradient &ini 1675 s™.

Snek se chladi po celé délce vodou majici teplotu 15 °C. Uhnétend hmota vystupuje ze $neku
s teplotou 100 aZ 110 °C, zatimco v hnétacich zénich je teplota mezi 20 a 110 °C 200 g uhnétené
hmoty se zavede do 440 g vody. K uhnétené hmot€ a vodé se potom p¥ida 12,33 g 40 % NaOH
22,43 g 33 % NH,OH a ziskana smés se micha po dobu jedné hodiny pfi teplot& 70 °C. Smés se
potom zfiltruje a matedny louh a prvnich 100 ml promyvaci vody se odeberou, nadeZ se filtraéni
kola& promyva teplou vodou aZ do okamzZiku, kdy jiZ neobsahuje zadnou sil. Filtra&ni kolag se
potom vysusi v cirkulaéni peci pfi teplot& 70 aZ 80 °C.

K mate¢nému louhu a prvnim 100 ml promyvaci vody se pfida 19,69 g koncentrované (35, 6 %)
kyseliny chlorovodikové za ¢elem vysraZzeni 2EHA, ktera se potom oddéli od vodni vrstvy za
pouZiti gravitaéni délici nilevky. Regenerovani kyselina 2EHA miiZe byt potom op&tovné pouzi-
ta pro zmenSeni velikosti &astic dal§iho CuPc v extrudéru.

Rezultujici pigment mé modifikaci beta a vykazuje znamenitou sytost barvy, lest, tekutost
a dispergovatelnost v pfipadé, Ze je inkorporovan do olejového noside tiskové barvy.

Piiklad 2

Pigment tvofeny ftalocyaninem médi (CuPc) se pfipravi zpiisobem podle piikladu 1. Ke 200 g
uhnétené hmoty se pridd 440 g vody. K uhnétené hmot® a vod& se potom ptida 12,33 g 47 %
NaOH a 2,43 g 33 % NH,OH a smés se micha po dobu 30 minut pfi teploté 70 °C. V této etapé
se k disperzi uhn&tené hmoty pfida 2,75 g dodecylaminové soli kyseliny Cu-ftalocyanin-mono-
sulfonové, ktera byla piedb&zné dispergovana ve 100 g vody po dobu 15 minut, a v michani se
pokraCuje po dobu dalSi hodiny pfi teploté 70 °C. Suspenze se zfiltruje a po odebrani mate&ného
louhu a prvnich 100 ml promyvaci vody se suspenze promyva aZ do okamZiku, kdy je jiz prosta
soli.

Filtrani kola¢ se opétovné suspenduje v 500 g vody a 10 g 36 % kyseliny chlorovodikové pti
teploté 70 °C po dobu jedné hodiny, naleZ se suspenze zfiltruje a filtradni kol4& se promyva aZ
do okamZiku, kdy neobsahuje sil. Filtrani kola& se potom vysusi pfes noc v cirkulaéni su$érng
s nucenym ob&hem vzduchu. Kyselina 2-ethylhexanové pouZita pro hnéteni pigmentu se regene-
ruje postupem podle pfikladu 1. Ziskany pigment ma znamenitou barevnou sytost, lesk a disper-
govatelnost v tekutém tiskafském laku.

Piiklad 3

Pigment se pfipravi stejné jako v pfikladu 1 s vyjimkou spodivajici v tom, Ze se do extrudéru
pfivadi 0,03 kg/h polymerované kalafuny (obchodni oznadeni Sylvatac 95), 2,01 kg/h CuPc,
8,46 kg/h chloridu sodného a 2,00 kg/h kyseliny 2-ethylhexanové. Pigment a rozpoustédlo se izo-
luji postupem popsanym v pfikladu 1. Rezultujici modry pigment ma znamenitou barevnou
sytost, lesk a dispergovatelnost v olejové barvé.
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Piiklad 4

Pigment se ptipravi stejné jako v piikladu 1 s vyjimkou spo&ivajici v tom, Ze se filtra&ni kol4& po
promyvaci operaci opétovné resuspenduje v 500 g vody za pouZiti lopatkového michadla. K zis-
kané suspenzi se pfid4 sodna sil polymerované kalafuny a potom jedté kyselina chlorovodikova
za Glelem vysraZeni kalafuny na povrchu pigmentu. Po filtraci a promyti se pigment sudi pres
noc v su$arn€ s nucenym ob&hem vzduchu pfi teplot& 70 °C. Ziskany modry pigment mé zname-
nitou barevnou sytost, lesk a dispergovatelnost v olejové barvs.

Piiklad 5

Pigment CuPc se pfipravi stejn¢ jako v pfikladu 1 s vyjimkou spotivajici vtom, Ze se jako
rozpoustédlo pouZije pfi hnéteni kyselina olejova. Olejova kyselina se regeneruje stejnym zpiso-
bem jako kyselina 2-ethylhexanova v prikladu 1. Rezultujici pigment m4 modifikaci beta a zna-
menitou barevnou sytost, lesk, tekutost a dispergovatelnost v ptipadg, kdy je inkorporovén do
nosice olejové barvy.

Pfiklad 6

Surov4 dioxazinova violet se pfevede do pigmentové formy za pouziti chloridu sodného a kyse-
liny 2-ethylhexanové stejné jako v ptikladu 1. Findlni pigment m4 znamenitou barevnou sytost
a Cistotu v pipadé, kdy je inkorporovan do nosiZe olejové barvy.

Priklad 7

Chlorovany surovy ftalocyanin médi se pfevede do pigmentové formy za pouZiti chloridu sod-
ného a kyseliny 2-ethylhexanové stejné jako v pfikladu 1. Findlni produkt m4 znamenitou barev-
nou sytost, lest a &istotu v pfipadg, Ze je inkorporovan do nosige olejové barvy.

Piiklad 8

Pigment CuPc se pfipravi stejn€ jako v ptikladu 1 s vyjimkou spo&ivajici v tom, Ze soli pouZitou
pfi hnéteni je chlorid draselny. Rezultujici pigment ma konfiguraci beta a znamenitou barevnou
sytost, lesk, tekutost a dispergovatelnost v pfipadg, Ze je inkorporovan do nosie olejové barvy.

Priklad 9

8 kg Surového CuPc a 1 kg chloridu sodného se mele v kulovém mlynu po dobu 5 hodin. Smés
se piipravi tak, Ze pomér CuPc k chloridu sodnému je roven 1:4,2. Tato smés se potom zavede do
dvojSnekového extrudéru stejné jako v piikladu 1, pfiSem? se pouZije stejny regenera&ni postup.
Finélni pigment ma znamenitou barevnou sytost, lesk a tekutost v prikladg, Ze je inkorporovan do
nosice olejové barvy.
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Priklad 10

250 g Surového ftalocyaninu médi se zavede do 3arZového hnétaciho zafizeni (Winkworth,
dvojlopatkovy 2Z"Z"-mixér, vybaveny vodnim chlazenim a motorem majicim p¥ikon 0,37 kW)
spolené s 224 g kyseliny 2-ethylhexanové a smés se ditkladng promisi. Po nasledném p¥idéni
1215 g chloridu sodného se smés hnéte po dobu 6 hodin pfi teplot& 100 °C (£10 °C) p¥i gene-
rovéni specifické energie 2,2 kWh.kg.

Uhnétend hmota se potom zavede do 3717 g vody. K uhnétené hmot& a vod¥ se potom p¥ida
119 g 47 % hydroxidu sodného a 10 g 33 % hydroxidu amonného a smés se micha po dobu jedné
hodiny pfi teploté 70 °C. Smés se potom zfiltruje a po odebréani mate¢ného louhu a prvnich
800 ml promyvaci vody se filtratni kol4¢ promyje az do doby, kdy promyvaci voda jiZ neobsa-
huje Zadnou sil, pfitemz se toto promyti provede teplotou vodou. Filtraéni kol se potom vysu-
81 v sudarné s nucenym ob&hem vzduchu pfi teploté 70 aZ 80 °C. K mateénému louhu a prvnim
800 ml promyvaci vody se pfidd 165 g 35,6 % kyseliny chlorovodikové za t&elem op&tovného
vysraZeni kyseliny 2-ethylhexanové, kterd se potom odd&li od vodné vrstvy za pouZiti gravitaéni
délici nalevky.

Rezultujici pigment m4 modifikaci beta a vykazuje znamenitou barevnou sytost, lesk, tekutost
a dispergovatelnost v pfipadé, Ze je inkorporovéan do nosige olejové barvy.

Ptiklad 11

8 kg surového CuPc se mele v kulovém mlynu po dobu 5 hodin. Tento materi4l se potom zavede
do dvojinekového extrudéru rychlosti 2,0 kg.h™'. Soudasné se do jediného otvoru nachézejiciho
se na potitku zavitu zavadi kyselina 2-ethylhexanova rychlosti 3,0 kg.h'. Je naméfen rezultujici
kroutivy moment 63 % (4,73 kW).

Rezultujici pigmentovy material se izoluje z karboxylové kyseliny a vykazuje znamenitou barev-
nou sytost, lesk, tekutost a dispergovatelnost v pfipadg, Ze je inkorporovan do nosi&e olejové

barvy.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob pfevedeni surového pigmentu do pigmentové formy, vyzna&eny tim, Ze se
surovy pigment hnéte v pfitomnosti tekuté karboxylové kyseliny a pfipadné soli.

2. Zpisob podle niroku 1, vyzna&eny tim, Ze se jako karboxylova kyselina pouZije
karboxylova kyselina obsahujici 4 aZ 20 uhlikovych atomd.

3. Zpusob podle néroku 2, vyzna&eny tim, Ze se jako karboxylova kyselina pouZije
kyselina 2-ethylhexanov4, kyselina olejova, kyselina kapronova, kyselina valerova nebo kyselina
heptanova.

4. Zpusob podle nékterého z pfedchazejicich nérokii 1 a% 3, vyznaéeny tim, Ze se
provédi pfi teplot& od 20 °C do teploty varu karboxylové kyseliny.
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5. Zpisob podle né&kterého Z pfedchazejicich niroki 1 az 4, vyznadeny tim, Ze se
provadi pfi teploté 80 az 120 °C.

6. Zpisob podle n&kterého z pfedchazejicich narokti 1 a2z 5, vyznadeny tim, Ze se jako
hnéta¢ pouzije SarZovy hnéta¢ nebo kontinualni hnétag.

7. Zpusob podle naroku 6, vyznaéeny tim, Ze se pouZije dvojinekovy extrudér.

8. Zptisob podle nekterého z piedchazejicich narokd 1 az 7, vyznaéeny tim, Ze se kar-
boxylova kyselina zavadi do hnétage jedinym vstupnim otvorem situovanym na po&atku 3neku.

9. Zpisob podle nékterého z pfedchazejicich narokd 1 a% 8, vyznaéeny tim, Ze se
karboxylova kyselina po pouZiti regeneruje a recykluje.

10. Zpisob podle nékterého z pfedchazejicich naroki 1 a2 9, vyznaéeny tim, Ze sil je
pfitomna v mnoZstvi 0,1 aZ 20 hmotnostnich dili na jeden hmotnostni dil pigmentu.

11. Zpiisob podle n&kterého z pfedchazejicich narokii 1 az2 10,vyznaéeny tim, Ze se jako
pigment pouZije ftalocyanin, &asteén& halogenovany ftalocyanin, chinakridon, dloxazm, diketo-
pyrolopyrol nebo perylen.

12. Zptsob podle n&kterého z pfedchézejicich narokii 1 aZ 11, vyznadeny tim, Ze se
v prib&éhu hnéteni nebo po hnéteni pigment uvede do styku s pigmentovymi pfisadami.

13. Zpisob podle néroku 12, vyznaéeny tim, Ze pigmentem je ftalocyanin a pigmen-
tovou piisadou je aminova siil ftalocyanin-sulfonové kyseliny.

Konec dokumentu
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