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Oppfinnelsen vedrgrer 1ett-dispergerbare uorganiske
pigmenter. o ;"T
Det er kjenp,at”uorgamiske pigméh%er kan behandles med
organiske stoffer for é_fbrbedre deres disperéerbarhet i for ek-
sempel plast som PVC, polykarbonater, polysﬁyfén.eller pblyetylen
eller i syntetiske harpiksbindestoffef for;iéﬁker, plastifiserere
. oto. : f-;?;l s ' . | .
For dette'féfmél er stoffer iﬁne oldende silisium
spesielt effektive. VaﬁiiéVis bevirker imialgftid silisiumﬁoldige
stoffervgod oppl¢selighéf-bare i ikke-vandigéfbindemiddelsystemer.
F@glgende ettefbehandlingsstoffefAinneholdende silisium
er blant de som er blitt anbefalt: silikonoljer (DAS 1.212.047),
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polysiloksaner (DAS 1.063.733), oktametylcyklotetrasiloksaner (US-
patent nr. 2.938.009, britisk patent 959.211) eller andre organo-
polysiloksaner som heksametyldisiloksan, dekametyltetrasiloksan eller
oktametyltrisiloksan (britisk patent nr. 887.257) sidvel som hydroly-
serbare forbindelser som organohalogensilaner og organoalkoksysilaner,
hvor alkoksygruppen ikke m8 inneholde mer enn Y4 C-atomer (DAS 1.172.
245 og britiske patenter 1.154,835, 785.393, 594,730).

Pigmentene etterbehandlet med disse Si-forbindelser er
sterkt hydrofobe og kan derfor ikke benyttes for mange formil. De
kan f.eks. ikke bll tilfredsstillende anvendt i systemer inneholdénde
vann som dispergerte farver. Under deres inkorporering i organiske
systemer dannes uheldige stgvskyer som gjgr prosessen mere vanskelig.
Organohalosilanene har 1 tillegg ulempen at de avgir HC1 ved hydro-
lyse og at dette er vanskelig & adskille fra pigmentet og angriper
etterbehandlingsanlegget. De alkoksyholdige silaner som er nevnt er
for flyktige til & benyttes med pigmenter som males i de i dag van-
lige jetmgller. '

Det er f@glgelig en hensikt med oppfinnelsen & tilveie-~
bringe uorganiske pigmenter som har den lette dispergerbarhet av pig-

“menter behandlet med silikonoljer uten de nevnte ulemper sdledes at
pigmentene har den spesielle fordel med universell anvendelse og
muliggjgr dem og anvendes i enten vandige eller organiske bindemidler.

Hensikten ﬁed oppfinnelsen, dvs. tilveiebringelse av
lett dispergerbare uorganiske pigmenter oppfylles ved 8 behandle
pigmentene med silisiumholdige forbindelser, hvori det silisium-
holdige stoff er 1,3-dioksa-2-sila-cykloheksaner inneholdende hydrok-
sylgrupper. )

Oppfinnelsen vedrgrer lett dispergerbar uorganisk pig-
menteringssammensetning omfattende et uorganisk pigmentert, sarlig
titandioksyd, idet sammensetningen erAkarakterisert ved at den inne-
holder 0,1 - 5 vekt?, spesielt 0,2 - 2 vekt%, referert til pigmentet
av en hydroksysubstituert 1,3-dioksa-2-sila-cykloheksan med formel:

hvori
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R betyr hydrogen, alkyl, cyklcocalkyl, alkoksyalkyl eller
aryl, )

R, og R, betyr uavhengig av hverandre alkyl og idet
alkylradikalene R, Rl og R2 hver inneholder opp til 6 karbonatomer.

Fortrinnsvis er R hydrogen, fenyl, cyklcheksyl eller
lavere alkyl, f.eks. metyl, etyl, n-propyl-, iso-propyl, n-butyl,
iso-butyl og lignende, enskjgnt det kan vere et alkoksyalkylradikal
som metoksymetyl. De foretrukkede alkylradikaler for R1 og, Ré er de
samme som for R.

Forbindelsene med formel I hvori n er 1, er hittil ikke
peskrevet 1 litteraturen. De oppnéds ved omsetning av tris-(hydrosky-
metyl)-alkaner med‘dialkyldihalosilaner med dialkoksydiélkylsilaner
eller med cykliske alkylsilazaner. Reaksjonen foregir ved tempera-
turer meliom 25 og ZOQOC og kan utfgres enten i nerver eller 1 fraver
av opplgsningsmiddel eller fortynningsmiddel som benzen, toluen,
petroleter eller xylen.

I tilfelle omsetning hvor et hydrogenhalogenid av-
spaltes, kan en hydrogenhalogen akseptor som trietylamin ogs& vare
tilstede.

Omsetningen av glycerol med heksametylcyklotrisila-
zaner, dimetyldialkoksysilaner som dimetyldietoksysilaner, dimetyl-
dimetoksysilaner, dimetyldibutoksysilaner og andre overensstemmende
med US-patent nr. 2.811.542 er ogs8 kjent. Denne reaksjon som
eksperimenter har vist kan ogsd utvides til andre polyoler som tri-
og tetraoler. .

Eksempler pd stoffer som kan anvendes overensstemmende
med oppfinnelsen, er:

2,2,5-trimetyl-5-hydroksymetyl-(1l,3-dioksa-2-sila~
cykloheksan),

2,2-dimetyl-5-etyl-5-hydroksymetyl-(1,3-dioksa-2—
sila-cykloheksan),

2,2-dimetyl-5-butyl-5-hydroksymetyl~(1,3-dioksa-2-
sila-cykloheksan),

2,5-dimetyl-2-etyl-5-hydroksymetyl-(1,3-dioksa-2-
sila-cykloheksan),
2,2,5-trietyl-5-hydroksymetyl-(1,3~-dioksa-2-sila~
cykloheksan), :

2,2-dimetyl-5-hydroksy-(1,3-dioksa-2-sila-cykloheksan).
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Eksempel pd tri- og tetraoler som kan benyttes som
. utgangsmateriale er:

1,1,1-trimetyloletan; 1,1,l1~trimetylolpropan, 1,1,1-
trimetylolbutan, glycerol eller pentaerytritol.

Eksempler p8 dialkyldiklorosilaner er: dimetyldi-
klorosilan, dietyldiklorosilan eller etylmetyldiklorosilan.

_ . Pglgende er spesielt effektive for bruk ifglge opp-
finnelsen: ‘
2,2,5-trimetyl-5-hydroksymetyl-(1,3-dioksa-2-sila~
cykloheksan), '
2,2-dimetyl-5-etyl-5-hydroksymetyl-(1,3~diocksa-2-
sila~cykloheksan) og
' 2,2-dimetyl—5-hydroksy-(l,B—dioksa-2-sila—¢ykloheksan).

Forbindelsene som brukes overensstemmende med oppfin-
nelsen, tilsettes i mengder pd 5% til 0,1 vekt%, fortrinnsvis 2 til
0,2 vekt% beregnet pid tgrrpigmentet, hvor det enten benyttes rene
stoffer eller blandinger herav.

Utmdlingen av stoffene for bruk overensstemmende med
oppflnnelsen i pigmentet byr ikke p& vanskeligheter fordi stoffene
er flytende ved varelsestemperatur.

Tilsetningen kan ogsd utfgres i nerver av et opplgs-
ningsmiddel eller et emulgeringsmiddel.

Det punkt i fremstillingsprosessen av pigmentet hvor
stoffet som pavirker dispergerbarheten, tilsettes til pigmentet, er
ikke av vesentlig betydning.

Behandlingen kan utfgres ved tilsetning av det orcan-
iske stoff ufortynnet, opplgst eller emulgert til det ubehandlewe
eller uorganiske etterbehandlede pigment fgr eller under sluttmal-
ingen, f.eks. 1 en tannmglle, kulemglle, oscillatormglle eller jet-
mglle. )

En ytterligere mulighet for behandling av f.eks. ti-
tandioksyd bestdr i & blande stoffene ifglge oppfinnelsen med pig-
mentet ved filterkake-stadiet etter belegning med uorganiske stoffer
som Ti02—, Si0,- og AlZOB—aquat i en kna-prosess, hvoretter pigmentet
tgrkes og males. Uttrykket "Aquat" benyttes for Ti0,-, Si0,- og
A1205, inneholdende enten kjemisk eller fysisk bundet vann, f.eks.
Al(OH)3 eller Al,04.H,0.

Fremgangsmaten kan anvendes pé& alle uorganiske hvite
eller farvede pigmenter. Spesielt gode resultater oppnis med titan-
diok.yd, jernoksyd og krcmoksydpigmenter. Titandioksydpigmentet kan A
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vere fremstillet ved dampfaseoksydering av TiClu eller hydrolyse av
titanylsulfat eller titan tetrakloridopplgsningene etterfulgt av
kalsinering. '

Pr¢ver'pé dispersjonsevnen for ‘I‘iO2 pigmenter i plast-
iske og syntetiske harpiksbelegg-bindemidler ble utfgrt ved s&kalt
oppl¢sningspr¢verfbg strégprgver.

Strgpreve: ii
Et sqft PVC-ark ble fremstillet pd en blanderuller.

Titandioksydpigmeﬂ%ﬁt ble deretter strgdd pd dette sorte ark i igpet
av et halvt minutﬁ?ﬁ

Pigmenter som ble tilbake p& valsene ble skrapet
av med spatel og ii?eledes arbeidet inn i arket. Under hele tiden
ble arket kontinueflig vendt for h&nden. Etter 1, 2, 4, 8 og 16
minutter respektiﬁ beregnet fra slutten av strgoperasjonen ble
prgver fjernet fra;arket p& valsen under blandinger.

Pigméﬁtenes dispergerbarhet kan vurderes ved de ikke-
dispergerte égglomereringer av pigment i form av flekker og streker.
Det ble anvendt vurderingstall fra 1 til 5, hvor 1 betyr meget godt,
2 betyr godt, 3 betyr tilfredsstillende, 4 betyr matelig og 5 betyr
ddrlig. Med noen praksis gir prgven hgy-reproduserbare resultater.
Sammensetning av det sorte ark.

PVC-emulsjon (K;verdi 70) 50 vektdeler
dioktylftalat ‘ 22,50 vektdeler
difenyltiurea ' 0,25 vektdeler
karbon sort 100 S (leverandgr: Degussa) 0,15 vektdeler.
Driftsbetingelser:

Temperatur 16500, 15 omdreininger pr. minutt for
frontvalsen og 12 omdreininger pr. minutt for den bakre valse. Tyk-
kelsen av arket var 180 - 200/u.

Opplgsningsprgve:

10 g av pigmentet under prgve ble satt til en sort
PVC-pasta og dispergert med en laboratorieomrgrer utstyrt med- en
opplgsningsbenk ved 2500 omdreininger pr. minutt i 5 minutter.
Prgver ble tatt etter 1, 3 og 5 minutter. Disse prgver ble pafgrt
p& hvitt kartong ved hjelp av en 2M0/um belegger og deretter gel-
dannet 1 1¢gpet av 15 min. ved 120°C. Det er lett & vurdere disperger-
barheten ved hjelp av de klart synlige flekker av pigmenter sdvel som
fra de forskjellige grader av gratt pd prgven. Det ble anvendt vur-
deringstall fra 1 til 5 pd prgvene, hvor 1 betyr meget godt og 2
betyr godt, 3 betyr tilfredsstillende, 4 mitelig og 5 dirlig.
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Fremstiliing av sort PVC-pasta:
100 deler PVC-emulsjon (K-verdi 70)
42 deler dioktylftalat
0,5 deler difenyltiourea

0,2 deler karbonsort 100 S fra Degussa
ble malt to ganger p& en trevalse-mglle og ble - tilsatt 25 deler plast-
iseringsmiddel og omrgrt ved hjelp av en glasstav.
Tuktbarhet i Hggi
Et 100 ml glassbeger ble 3/4 fylt med destillert vann
og 2 g av pigmentet under prgve ble plassert pi overflaten av vannet

med en spatel. Pigmenter som fuktes lett av vann synker ﬁmiddelbart

til bunnen (vurderingsmerke 1), Pigmenter som er mere vanskelig &
fukte synker bare etter noen minutter etter lett banking p2 glass-
veggen (merke 2). Ikke-fuktbare pigmenter forblir pd vannoverflaten
selv etter omrgring med en glasstav (merke 3). Oppfinnelsen skal
forklares narmere ved hjelp av noen eksempler.

Eksempel 1.

Fremstilling av 2,2-dimetyl-5-etyl-5-hydroksymetyl-
(1,3-dioksa-2-sila-cykloheksan) (I): 2010 g 1,1,1-trimetylolpropan
og 1000 ml benzen ble oppvarmet i 7OOC og omrgrt godt. Ved denne
temperatur ble 1935 g dimetyldiklorosilan langsomt tilsatt drépevis
under HCl-avspaltning. Etter at dimetyldiklorosilan hadde blitt til-
satt ble blandingen oppvarmet under tilbakeldgp inntil det ikke mere
avega HCl. Deretter ble reaksjonsblandingen befridd for benzen og
destillert.

Utbytte: 2440 g (I) kokepunkt 0,65 mm Hg 89°C n2°

D 1,4604
Analyse: 08H18O3Si (190)

Beregnet: C 50,5%, H, 9,47%, Funnet: C 50,%%, H 9,65%.
Eksempel 2.
P8 tilsvarende méte, idet det ble gdtt ut fra 1,1,1-

trimetyloletan, ble det fremstillet 2,2,5-trimetyl-5-hydroksymetyl-
20

(1,3-dioksa-2-sila-cykloheksan), kokepunkt 0,6 mm Hg 70°C ng” 1,4512.
Eksempel 3,
a) En TiO,. ovnsklinker med en rutilstruktur som hadde

2
blitt fremstillet ved sulfatprosessen ble malt og siktet og utsatt

for ep uorganisk etterbehandling best8ende i utfelling fra Tiog—

og A1203—aquat. ,
Denne etterbehandling ble utfgrt i en vandig suspen-

sjor med ca., 20 vekt% TiO, ved 60°C under kraftig omrgring. Massen

2
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ble deretter filtrert med et sentrifugalfilter og vasket. Sentrifu-
galfilterchargen ble igjen vasket med vann og fgrt til et neste
sentrifugalfilter. Den vaskede filtercharge II ble tgrket ved 140 -
170°C og inneholdt ca. 97% TiO,. _
b) Dette pigment ble sprgytet med 0,5% (beregnet pi Tioz)
av 2,2-dimetyl-5-etyl-5-hydroksymetyl-(1,3-dioksa-2-sila-cykloheksan),
fremstillet ifglge eksempel 1 og redusert til mikrostgrrelse 1 en
jetmglle med overopphetet damp.

Eksempel U4,

Det samme rutilpigment som 1 eksempel 3a ble sprgytet,
fglgende etterbehandling og tgrking med 2,2,5-trimetyl-5-hydroksy-
metyl-(1,3-dioksa-2-sila-cykloheksan) fremstillet ifglge eksempel 2
(0,5% stoff, beregnet p& TiOz) og deretter, under samme betingelser
som pigmentet i eksempel 1 malt ved en dampjet.

Eksempel 5.

Det samme rutilpigment som i eksempel 3a, fglgende
etterbehandling og tgrking ble sprgytet med 2,2-dimetyl-5-hydroksy-
(1,3-dioksa-2-sila~cykloheksan) fremstillet overensstemmende med
US-patent nr, 2,811.542 (0,5% beregnet pé TiO2) og deretter malt med
en dampjet som i eksempel 3a,

Eksempel 6,

Et titandioksyd-pigment med rutilstruktur som i ek-
sempel 3a, ble sprgytet, fdlgende etterbehandling med TiO2 og A1203
aquat og t¢rking, med en vandig dimetylpolysiloksan-emulsjon (0,5%
dimetylpolysiloksan, beregnet pé Tioz) og malt 1 en dampjet-mglle.

Pigmenter behandlet som i eksemplene 3 - 6 ble prgvet
ved de omtalte metoder pd dispergerbarhet og fuktbarhet. Resultatene er
angitt i félgende tavell. '
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Enskjgnt oppfinnelsen er beskrevet med spesiell refe-
ranse til titandioksyd som uorganisk pigment, kan andre ucorganiske
pigmenter gjgres dispergerbare p& samme médte, f.eks. jernoksyd og
kromoksyd.

Patentkrayvw

1. Lett dispergerbar uorganisk pigmentsammensetning om-
fattende et uorganisk pigment, szrlig titandioksyd, k a r a2 k -
terisert ved at den inneholder 0,1 til 5 vekt%, spesielt
0,2 til 2 vekt? referert til pigmentet av en hydroksysubstituert 1,3-
diokso-2-~sila-cykloheksan med formel-

(1)

hvori

R betyr hydrogen, alkyl, cykloalkyl, alkoksyalkyl eller
aryl,

Rl og R2 betyr uavhengig av hv/erandre alkyl og n er
0 eller 1,

idet alkylradikalene R, Rl og R2 hvert inneholder opptil
6 karbonatomer.
2. - Sammensetning ifglge krav l, karakterisert
ved at cykloheksanet'er 2,2,5-trimetyl-5-hydroksymetyl-(1,3-dioksa~-
2-sila-cykloheksanj .
3. Sammensetning ifglge krav 1, kx arak terisert
v e d at cykloheksanet er 2,2-dimetyl-5-ecyl-5-hydroksymetyl-(1,3-
dioksa-2-sila-cykloheksan).
b, Sammensetning ifglge krav l,‘ karakterisert
v e d at cykloheksanet er 2,2-dimetyl-5-hydroksy-(1,3-dicksa-2-
sila-cykloheksan).

(56) Anfgrte publikasjoner: Ingen.
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