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Verfahren zur Herstellung von Pigment=Thermoplast=Konzentraten

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Pigment=
Thermoplast=Konzentraten fiir die Einflihrung von naturfarbenen
Thermoplasten, insbesondere fir die Herstellung thermoplastbe=

schichteter Fotorohpapliere.

Charakteristik der bekannten technischen Ldsung

Es ist bekannt, daB Pigment=Thermoplast=Konzentrate durch Ein=
arbeiturig von pulverférmigen Pigmenten und sonstigen Zusdtzen
in geschmolzene Thermoplasten hergestellt werden.

Dazu werden beheizbare Aggregate mit Misch= oder Kneteinrich=
tungen hoher Scherwirkung - wie Bunburg=Kneter, Ein- oder
Doppelschneckenextruder, Planetmischer oder andere geeignete
Gerdte = verwendet.

Wesentlicher Nachteil dieses Verfahrens ist die schlechte Disper=
gierung der Pigmente und/oder Zusatzstoffe in den hochviskosen
Thermoplastschmelzen.

Die so hergestellten Pigment=Thermoplast=Konzentrate enthalten
Pigmentagglomerate und vom Bindemittel umhillte Pigmentnester.
Bej der Verarbeitung zur Herstellung von Fotorohpapieren mit
Thermoplastbeschichtung fiihrt das zu L3chern, Stippen und Fehl=
beschichtung. '



Da eine befriedigende Dispergierung der Pigmente und sonstigen
Zusidtze erst bel Verarbeitungstemperaturen weit Uber dem Schmelz-
beginn der Thermoplasten erreicht wird, treten in diesem Falle als
Nachteile thermisch oxidatlve Reaktionen auf, die zu Verdnde-
rungen des Farbtones, des Schmelzverhaltens und zu ver-
schlechterten Dispergiereigenschaften flhren.

Diese Nachteile verursachen inhomogene Pligmentverteilungen
(P‘igmentmark‘ieru‘ngen), coloristische Fehler und eine Verschlech-
terung der rheologischen Eigenschaften bel der Extrusionsbe-
schichtung.

Ein weiterer Nachteil ist der hohe Energiebedarf fir die Herstel- v
lung dieser Konzentrate. ' '

In der DE-AS 25 00 664 wird ein anderes Ver‘fahren zur Herstel-
lung von ruBhaltigen Plgme.ntkunststqff-—Konzentraten beschrieben,
nach dem kontinuierlich gepulvertes Pigment und gepulverte
Kunststoffe in einem Mischer mit einem organiéchen Ldsungsmittel
disperglert werden, wobei die Kunststoffe in dem Ldsungsmittel
18slich sind.

Nachtell dieses Verfahrens ist, daB Plament- und Kunststoffpulver
gleichzeitig mit dem L&sungsmittel vermischt werden.

Die entstehenden viskosen Ldsungen beglinstigen die Bijldung von
Pigmentagglomeraten, die bel der Beschichtung von Fotorohpa=-

pieren als Stipper auf der Oberfliche sichtbar werden.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von
Pigment—Thermoplést—Konzentr‘aten zu erarbeiten, bei dem die nach
diesem Verfahren hergestellten Konzentrate gute Eigenschaften zur

Weiterverarbeitung zeigen.



Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Her=
stellung von Pigment=Thermoplast=Konzentraten zu entwickeln, bel
dem die genannten Nachtelle nicht auftreten.

Das nach diesem Verfahren hergestellte Pigment=Thermoplast=
Konzentrat soll fir eine fehlerfrele und qualititsgerechte Thermo=
plastbeschichtung be] der Herstellung von thermoplastbeschichteten
Fotorohpapieren elngesetzt werden.

ErfindungsgemiB wird die Aufgabe dadurch geldst, daB in einem
ersten Verfahrensschritt die Pigmente und alle sonstigen Zusatz=
stoffe, wie z. B. Nuancierungspigmente und/oder =farbstoffe, Anti-
statika, Gleitmittel, optische Aufheller und andere Stoffklassen,

in solchen Ldsungsmittel und/oder Ldsungsmittelgemischen disper-
glert oder geldst werden, In denen die verwendeten Thermoplasten
bel Zimmertemperatur bzw. bei Erwdrmung ohne oder mit Druck [8s-=
lich sind und das gegebenenfalls die so hergestellte Pigment/Zusatz-
stoffe=Dispersion ein= oder mehrstufig mit bekannten Homogenisier-
verfahren, wie z. B. Verreibewalzen, Spalthomogenisatoren, V
Kolloidmiihlen, nachdispergiert wird. | )
AnschlieBend in elnem zwelten Verfahrensschritt werden die Thermo=
plasten zugegeben und unter Rihren bej Raumtemper‘atur.'und/oder
bel Erwdrmung ohne oder mit Druck in der Pigment/Zusatzstoffe-
Dispersion geldst und das so hergestellte Gemisch eln= oder mehr-
stufig nach bekannten Verfahren homogenisiert. |

In einem nachfolgenden dritten Verfahrensschritt erfolgt durch ge-=
eignete Vemeahr*er!, wie z. B. Destillation, Vakuumdestillation,
Vakuumwalzentrocknung, Sprihtrocknung, eln= oder mehrstufig dle
Entfernung der Ldsungsmittel. '

Das in Pulverform vorliegende Pigment=Thermoplast-Konzentrat kann
in Initlaler Form verwendet werden und fiihrt zu einer ausgezelch-
neten stippen=, markierungs= und lochfreien Pigmentierung. Die

coloristischen Werte entsprechen vollstindig dem Farbton des ein=



gesetzten Pigmentes.
Fir bestimmte Einsatzzwecke ist die Tablettierung bzw. elne
schonende Regranulierung im Schmelzbereich der Thermoplasten

mdglich und sinnvoll.

Ausfihrungsbeispiel

Die Erfindung wird nachstehend an folgenden Ausflihrungsbei-

sp]elenﬂ erldutert.
Beisplel t:

250 mi Toluen werden in elnem mit RickfluBkihler und Rihrwerk
versehenem Rundkolben mit 25 g Titanjumdioxid und 0,05 g
Phthalocyaminblau~Pigment versetzt und mittels Rihrwerk disper-
glert. Gleichzeitig erfolgt eine Erwdrmung bis zum Sieden.
AnschlieBend werden unter Rilhren 25 g Hochdruckpolyethylen,
Dichte 0,923 g/cm? Schmelzindex M121’2 N g/10 min zugeflgt.
Nach 10 min liegt eine homogene Dispersion vor.

Die Entfernung des L&sungsmittels erfolgt Im Vakuum bel einem
Unterdruck von 1,3 kPa.

Das PigmentéThermoplastePulv-er—Konzentrat wurde mit naturfarbenen
Hochdruck-PE trocken vermischt. Der Titaniumdioxidgehalt der
Mischung wurde auf 10 % eingestellt. '

In einem Laborextruder mit Blasfolienkopf wurde die Mischung ver-
blasen. Die Pigmentvertellung war sehr gut, die Folie frel von
Stippen und Pigmentagglomeraten. Der Farbton war ein klarblau~

nuanciertes Wei3 ohne Gelbstich.



Beispiel 2:

500 ml Xylen werden mit 50 g Titanlumdioxidpigment, 0,1 g Phthalo-
cyaminblau, 0,05 g optischen Aufheller, 0,01 g Antloxidanz und
0,03 g Calciumstearat wie in Belspiel 1 vermischt und erhitzt.
Anschliefend werden 50 g elner Mischung aus 85 Gew.% Hochdruck-
Polyethylen; Dichte 0,923; Schmelzindex M 21,2 : 4 g/10 min und
15 % Niederdruck-Polyethylen; Dichte 0,963 g/cm”; Schmelzindex Mi
21,2, N 8 9/1(‘) min hinzugefligt und geldst.

Nach einer Nachdispergierung in elnem behelzten Walzenstuhl mit
glelchzeltiger teilwelsen Entfer‘nung des L3sungsmittels wird dle
Restmenge Ldsungsmittel durch Sprihtrocknung entfernt.

Das erhaltene Pulver wurde zu Linsengranulat mit einem Durch-
messer von ca. 3 mm verprelt und wie in Beisplel 1 welter ver-
arbeitet.

Die Pigmentverteilung war vorziglich, frel von Markierungen,
Stippen und Pigmentagglomeraten.

Die blaulich nuancierte WeiBe war auBerordentlich brillant und frei

" von Gelbstichen.
Beisplel 3:

500 ml Xylen werden mit 40 g Titaniumdioxidpigment, 10 g gefél-
ltem Calciumcarbonat und 0,03 g Calclumstearat wie in Belsplel 1
vermischt, erhitzt und die Dispersion anschilefend im Spalthomo-
genisator bel elnem Druck von 19,6 MPa vorhomogenisiert.
AnschlieBend werden 50 g Niederdruck-Polyethylen hinzugegeben
und unter Erwidrmung und bel einem Uberdruck von ca. 0,2 MPa
geldst. Die Nachdispersierung und tellwelse Losungsmittelent-
fernung erfolgte auf einem beheizten Walzenstuhl.

Die vorzigliche Entfernung des L3sungsmittels erfolgte durch

Sprihtrocknung.



Das erhaltene Pulver wurde wie In Beispiel 1 weiter verarbeitet.
Die Pigmentverteilung war so ausgezeichnet, dafB eine véllig
markierungs-, stippen- und pigmentagglomeratfreie Blasfolle mit
porzellanartiger Durchsicht hergestellt werden konnte.

Die Weife war frel von Gelbstichigkeit.
Beispiel 4:

Im Vefgle?ch wurde ein Farbkonzentrat auf einem Doppelschnecken=~
extruder nach herkdmmlicher Technologie hergestellt.

Pigment- und Thermoplasteinsatz entspr‘achen Beispiel 1.

Die Verarbeitung zu Blasfolien erfolgte ebenfalls wie in Beisplel 1.
Die Blasfolie zeigte eine stark inhomogene Pigmentverteilung,
Lingsstreifigkeit und Markierungen.

Die Folle wies viele Pigment-Stippen. und -agglomerate auf.

Das blaunuancierte Weil zeigte eine deutliche Farbverschiebung

nach blaugrin.
Beispiel 5:

Im Vergleich wurden wie in Belisplel 1 250 ml Toluen gleichzeltig
mit Titaniumdioxid, Phthalocyaminblau und Hochdruckpolyethylen
gemischt und erhitzt.

Die Verarbeitung erfolgte ebenfalls wie in Belspiel 1. ‘
Die Pigmentverteilung war gut, dle Folie frei von Pigmentnestern
und der Farbton wie in Beisplel 1. '

Die Folie enthielt aber elne Vielzahl von Pigmentagglomeraten.



Erfindungsanspruch

1. Verfahren zur Herstellung von Pngent—Ther‘mqplast-Konzerﬂ-
traten dadurch gekennzeichnet, daB In einem ersten Ver-
fahrensschritt dle Pigmente und alle sonstigen Zusatzstoffe
in solchen Ldsungsmitteln und/oder L&sungsmittelgemischen
dispergiert oder gelést werden, in denen die verwendeten
Thermoplasten 18slich sind und daB gegebenenfalls die so
hergestellte Pigment/Zusatzstoffe-Dispersion nachtrdglich eln-
oder mehrstufig nachdispergiert wird, in einem zwelten Ver-
fahrensschritt dile Thermoplasten zugegeben und unter
Rihren bel Raumtemperatur und/oder bei Erwdrmung ohne oder
mit Druck in der Pigment/Zusatzstoffe-Dispersion geldst wer-
den, anschlieBend dieses Gemisch ein- oder mehrstufig nach-
homogenisiert wird, und daB in. einem dritten Verfahrensschritt
das Ld&sungsmittel in einer oder mehreren Stufen aus-dem

Gemisch entfernt wird.

2. Verfahren nach Punkt 1 dadurch gekennzeichnet, daB das
Pigment-Thermoplast-Konzentrat in Initlaler Form, tablettiert

oder durch nachfolgende Granullerung verwendet wird.
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