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Inventia se refera la o compozitie lipozomala pe baza de nanopigmenti modificati sub
forma de dispersie apoasa destinata utilizarii in industria de pielarie si textila si procedeul de
obtinere a acesteia.

Pigmentii organici/anorganici ca atare sunt produse total insolubile Tn apa si solventi
organici, au o structura cristalina dura iar in stare pulverulenta au dimensiunea particulelor
mult prea mare pentru a fi utilizati ca atare in mediu apos. Se cunosc o serie de cercetari si
aplicatii ale pigmentilor modificati, respectiv pigmentii cu suprafata particulei functionalizata
prin atasarea fizica sau chimica de grupari anionice sau cationice imprimandu-se acestor
produse caracteristici noi importante cum ar fi proprietatea de ,auto-dispersare" si posibili-
tatea de obtinere a unor dispersii apoase dar cu utilizari restranse, de exemplu: cernelurile
de imprimare cu jet.

Prin prezenta inventie se urmareste inlocuirea colorantilor solubili in mediu apos cu
pigmenti modificati, condifionati sub forma de nanodispersii apoase liposomale avand in
vedere pe de-o parte caracteristicile de exceptie ale pigmentilor (rezistente la lumina, frecare,
umiditate etc.) si pe de alta parte necesitatile actuale de protejare a mediului, cunoscut fiind
ca atatin industria textila cat si in industria de pielarie prin vopsire rezulta cantitati insemnate
de ape reziduale cu continut ridicat de materiale colorante care trebuie supuse operatiilor de
decontaminare/epurare. Pigmentii modificati avand suprafata particulei modificata prin
functionalizare au fost cercetati urmarindu-se largirea gamei de utilizare a pigmentilor,
considerati produse cu proprietafi fizico-chimice si coloristice de exceptie, dar chiar si asa
acestia nu au putut Tnlocui n totalitate colorantiji solubili in mediu apos fiind necesare operatii
suplimentare de conditionare. Literatura de specialitate cuprinde numeroase brevete care
se refera la pigmenti modificati, procedee de obtinere si domenii de utilizare. De exemplu
brevetul US 5837045 prezinta procedeele de obfinere a unor pigmenti cu suprafata
modificata avand o gama extinsa de culori, pigmenti care contin atasat cel putin o grupa
organica hidrofila, cel putin o grupa aromatica si cel putin o grupa ionica sau ionizabila.
Datorita grupelor hidrofile de pe suprafata particulelor de pigment acestia sunt usor dis-
persabili intr-un vehicul lichid fara adaugarea de surfactanti sau agenti de dispersie. Astfel
de pigmenti pot fi utilizati Tn sisteme apoase drept acoperiri, incluzand vopsele, adezivi, latex,
cerneluri, tonere.

CN 101255284 (A) descrie procesul de atasare a unei grupe ionice/ionizabile cu
ajutorul reactiilor de diazotare a unor aminoacizi aromatici. Sunt de asemenea prezentati
parametrii i caracteristicile produselor colorante obtinute.

WO 2009/094178 (A2) descrie procesul de obfinere a pigmentilor modificati cu
ajutorul unor agenti de diazotare ih mediu de solvent.

US 6896726 (B2) se refera la pigmenti organici cu suprafata tratata, la procesele de
preparare si la utilizarea acestora pentru colorarea materialelor organice cu greutate
moleculara mare.

US 2007/0044682 (A1) prezinta procesul de preparare a unui pigment modificat
utilizand agenti de diazotare. Produsii finali contin de preferinta doua grupe carboxilice
vicinale si pot fi utilizati la prepararea cernelurilor de tip ,inkjet ink”.

US 6432194 (B2) prezinta o metoda de atasare la particula de pigment a cel puftin
0 grupa de alchilen oxid sau cel putin o grupa polimerica. De asemenea, este descrisa
incorporarea acestor pigmenti in cerneluri, tonere, filme, plastice, polimeri si elastomeri.

US 6357845 B1 descrie procesul de colorare prin imprimare cu cerneala a pieilor
naturale sau a pieilor naturale supuse Tn prealabil procesului de degresare.
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Referitor la stadiul tehnicii pe plan international privind lipozomii acestia au fost
utilizati ca vectori de transport in domeniile medical, farmaceutic si cosmetic nefiind
cunoscute in prezent utilizari tehnice.

M. Riaz, “Lipozomes preparation methods”, Pakistan Journal of Pharmaceutical
Sciences, vol. 19, no. 1, pp. 65-77, 1996 prezinta lipozomii si metodele de preparare.

M.R. Mozafari, Nanolipozomes: Preparation and Analysis, Chaper 2, Lipozomes-
Methods in Molecular Biology, 2010, prezinta utilizarea anumitori lipozomi n biologia
moleculara.

H. Anwekar, S. Patel, A.K. Singhai, ,Lipozome-as drug carriers", International
Journal of Pharmacy & Life Sciences, 2(7), 2011, prezinta posibilitatile de utilizare a
lipozomilor ca transportatori ai unor medicamente in corpul uman.

Atét pe plan national céat si international se cauta solutji de utilizare a pigmentilor in
domenii nespecifice (de exemplu: vopsirea Tn mediu apos a textilelor sau a pieilor) prin
operatii de functionalizare/modificare a particulei de pigment.

Prezenta inventie are ca scop realizarea unui procedeu pentru obtinerea unor
dispersii apoase de pigmenti organici modificati/ functionalizati care supusi unor operatii de
nanodispersare si incapsulare sub forma de lipozomi pot forma compozitii cu utilizari
neconventionale de exemplu: vopsirea exhaustiva in mediu apos a pieilor.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in stabilirea componentelor si a
rapoartelor de asociere ale acestora, precum si stabilirea etapelor si asocierea materiilor
prime cu etapele si parametrii procedeului de obtinere a unei compozitii lipozomale de
nanopigmenti modificati adaptata prelucrarii si vopsirii pieilor naturale, dar si altor utilizari
neconventionale.

Compozitia lipozomala pe baza de nanopigmenti modificati cu grupari functionale
sulfonice si/sau carboxilice sau fenil-sulfonica, sub forma de dispersie apoasa, inlatura
dezavantajele stadiului tehnicii fiind constituita din 5-8% nanopigment modificat selectat din
clasa ftalocianinelor, chinacridonelor sau negru de fum, 2,5-10% agent de incapsulare, cum
ar fi lecitina din soia, raportat la cantitatea de pigment 100%, 4-10% agent de ingrosare
polianionic, cum ar fi, carboximetilceluloza si 50-92% apa distilata.

Procedeul de obtinere a compozitiei lipozomale conform inventiei consta in
microdispersarea pigmentilor modificati la turatii de 6000-12000 rpm, timp de 30 min-90 min,
pe baie de racire la 25°C, urmata de nanodispersarea prin ultrasonare la o putere de 750 W,
frecventa de 20 kHz si amplitudine de 35%, timp de 30-60 min, la 25°C pe baie de racire si
stabilizarea prin agitare timp de 30 min la o turatie de 300 rpm.

Prin aplicarea inventjei se obiin o serie de avantaje:

- imbunatatirea compatibilitatii cu mediul apos a particulelor de pigmenti organici/
anorganici modificati prin atasarea la suprafata particulelor de pigmenti a unor grupari
functionale hidrofile;

- creseterea puterii de penetrare a nanopigmentilor incapsulati sub forma de lipozomi
in straturile suportului decat a pigmentilor neincapsulati, asigurandu-se o eficacitate mai
mare a procesului de vopsire;

- obtinerea compozitiilor lipozomale este simpla, ecologica si nu presupune costuri
ridicate;

- vopsirea cu compozitii lipozomale de dispersii apoase pe baza de nanopigmenti
modificati - a materialelor in general, si a pielii in special prezinta rezistente umido-termice
si la lumina bune sau foarte bune, nuantele fiind similare celor obfinute cu colorantii specifici
domeniului;
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- aplicarea compozitiilor lipozomale de dispersii apoase pe baza de nanopigmenti
modificati este ecologica, flotele dupa vosire fiind mai putin colorate decét flotele rezultate
in urma vopsirii cu colorantii clasici pentru piele.

Compozitiile lipozomale conform inventiei si procedeul de obiinere al acestora au
permis extinderea utilizarii pigmentilor, care sunt cunoscuti pentru caracteristicile lor
coloristice si fizico-chimice deosebit de bune, in domenii nespecifice, cum ar fi vopsirea
exhaustiva a pieilor naturale in mediu apos.

Obtinerea compozitiilor lipozomale sub forma de dispersii apoase pe baza de nano-
pigmenti modificati consta in supunerea unor suspensii apoase de pigmenti functionalizati
la operatiile de micro/nanodispersare, incapsulare si stabilizare.

Operatiile de dispersare se efectueaza in doua etape: prima etapa - la nivel de
microparticule se efectueaza prin supunerea dispersiilor de pigment modificat/functionalizat
selectat [obtinut fie prin atasarea chimica pe suprafata particulelor de pigment a gruparilor
fenilsulfonice sau fenilcarboxilice-pe baza reactiei de diazotare-, fie prin atasarea chimica a
grupelor SO, si/sau COO prin reactiile de sulfonare, sau sulfonare + oxidare] la fortele de
forfecare date de aparatul Ultraturrax T18 la turatii de 6000-12000 rpm, timp de 30-90 min
si a doua etapa la nivel de nanoparticule prin ultrasonare cu ajutorul Procesorul Ultrasonic,
putere 750 W, frecventa 20 kHz si amplitudine 35%, 30-60 min, la temperatura de 25°C pe
baie de racire. Concomitent dispersarii si ultrasonarii particulelor de pigment functionalizat
are loc si incapsularea nanoparticulelor in lecitina de soia sub forma de lipozomi. Stabilitatea
in timp a acestor nanodispersii lipozomale se asigura prin adaugarea unui derivat ionic al
unui polimer - celuloza, care determina cresterea vascozitatii acestor compozitii si implicit
stabilitatea la depozitare.

Se prezinta in continuare 3 exemple nelimitative de realizare a inventiei.

Exemplul 1

40 g pasta de pigment negru PBIk7 (60% pigment uscat) functionalizat prin sulfonare
si oxidare, continand grupele functionale (SO, + COQO ) se ampasteaza si se dilueaza cu
230 ml apa distilata. Suspensia apoasa obtinuta se supune dispersarii la 6000 rpm (aparatul
Ultraturrax T18), timp de 90 min, mentinandu-se temperatura constanta sub 25°C, pe baie
de racire. Se obtin 270 g microdispersie apoasa de pigment negru functionalizat (PBIk7) cu
grupe functionale de tip SO, /(SO, + COO ) care se adauga, timp de 30 min, cu emulsia de
lecitina din soia sub forma de pre-lipozomi preparata din 1,91 g lecitina in 150 ml apa
distilatd sub agitare, la 300 rpm. Aceasta microdispersie lipozomala de pigment negru
modificat este supusa operatiei de nanodispersare cu ajutorul procesorului Ultrasonic, putere
750 W, frecventa 20 kHz si amplitudine 35%, timp de 30 min, la 25°C, pe baie de racire. Se
obtin 424 g nanodispersie lipozomala de pigment negru functionalizat, care este supusa
operatiei de stabilizare prin adaugarea a 24 g carboximetilceluloza. Se obtin 445 g nano-
dispersie lipozomala de pigment negru modificat continand 5,3% pigment negru modificat
100%, 7,9% lecitina (raportat la pigment 100%), 5,4% carboximetilceluloza si 89% apa
distilatd. Nanodispersia lipozomala obtinuta este fluida, nu prezinta depozit la proba cu
picatura pe hartie de filtru si este stabila la depozitare 10 zile, la temperatura camerei.

Exemplul 2

110 g pasta de pigment rosu P R122 (60% pigment uscat) functionalizat prin
sulfonare si oxidare, continand grupe functionale (SO, + COO ) se ampasteaza si se
dilueaza cu 500 ml apa distilata. Dispersia obtinuta se introduce la aparatul Ultraturrax T18,
la 12000 rpm, timp de 180 min pe baie de racire. Masa este vascoasa si se mai dilueaza cu
60 ml apa distilata pentru fluidizare.
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Se obiin 670 g microdispersie apoasa de pigment rosu functionalizat cu grupe de tip
SO, /(SO, + COO ) peste care se adauga emulsia de lecitina din soia, formata din 6,7 g
lecitina si 150 ml apa distilata, sub agitare, la 300 rpm, timp de 30 min. Se obtin 830 g micro-
dispersie de pigment rosu functionalizat supusa operatiei de nanodispersare cu ajutorul pro-
cesorului Ultrasonic putere 750 W, frecventa 20 kHz si amplitudine 35%, timp de 30-60 min,
la 25°C, pe baie de racire. Se obtin 830 g nanodispersie lipozomala de pigment rosu functio-
nalizat, care este supusa operatiei de stabilizare prin adaugarea a 74 g carboximetilceluloza,
sub agitare 30 min.

Se obtin 900 g nanodispersie lipozomala de pigment negru modificat, continand 7,3%
pigment negru modificat 100%, 10% lecitina (raportat la pigment 100%), 8,2%
carboximetilceluloza si 84% apa distilata.

Exemplul 3

Peste 100 g nanodispersie lipozomala de pigment albastru ftalocianinic (PBI 15:3)
functionalizat prin sulfonare, continand 15% pigment modificat se adauga 95 ml apa distilata
si 10 g carboximetilceluloza si se mentine sub agitare 30 min la o turatie de 6000 rpm, pe
baie de racire. Astfel se asigura stabilitatea Tn timp a dispersiei lipozomale de pigment
albastru modificat. Se obtin 200 g compozitie lipozomala stabila de pigment albastru
ftalocianinic modificat prin sulfonare ce contine 7,5% pigment ftalocianinic modificat, inglobat
in lipozomi cu 5% lecitina de soia si 5% carboximetilceluloza.
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Revendicari

1. Compozitie lipozomala pe baza de nanopigmenti modificati cu grupari functionale
sulfonice si/sau carboxilice sau fenil-sulfonica, sub forma de dispersie apoasa, caracterizata
prin aceea ca, este constituita din 5-8% nanopigment modificat selectat din clasa
ftalocianinelor, chinacridonelor sau negru de fum, 2,5-10% agent de incapsulare din clasa
fosfolipidelor, raportat la cantitatea de pigment 100%, 4-10% agent de ingrosare polianionic
si 50-92% apa distilata.

2. Compozitie lipozomala pe baza de nanopigmenti modificati conform revendicarii
1, caracterizata prin aceea ca, agentul de incapsulare din clasa fosfolipidelor este lecitina
din soia si agentul de ingrosare polianionic este carboximetilceluloza.

3. Procedeu de obtinere a compozitiei lipozomale pe baza de nanopigmenti modificati
cu grupari functionale sulfonice si/sau carboxilice sau fenil-sulfonica, sub forma de dispersie
apoasa definta in revendicarea 1, caracterizat prin aceea ca, acesta consta in
microdispersarea pigmentilor modificati la turatii de 6000-12000 rpm, timp de 30-90 min, pe
baie de racire la 25°C, urmata de nanodispersarea prin ultrasonare la o putere de 750 W,
frecventa de 20 kHz si amplitudine de 35%, timp de 30-60 min, la 25°C pe baie de racire si
stabilizarea prin agitare timp de 30 min la o turatie de 300 rpm.

Editare si tehnoredactare computerizata - OSIM
Tiparit la Oficiul de Stat pentru Inventii si Marci
sub comanda nr. 340/2022
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