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Verfahren zur Herstellung eines Korrosionsschutzpigments
auf Phosphatbasis

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines
Korrosionsschutzpigments auf Phosphatbasis,

Die erfindungsgemdf hergestellten Pigmente werden ange-
wandt fir den Oberfléchenschutz von Eisen und Eisenlegie~

rungen,

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Die &ltere DEfPatentanméldung P 28 40 820.0 beschreibtein
Verfahren zur Herstellung phosphorhaltiger Korrosions=
schutzpigmente mit einer KorngréBe von héchstens 20/um
durch Umsetzung von Verbindungen der Metalle Mg, Ca,

Sr, Ba, Zn, Al, Fe, Cr, Mn mit Sauerstoffsiuren des Phosg-
phors oder deren Alkali- oder Ammoniumsalzen bei Tempera-
turen von 10 %c bis 100 OC, welches dadurch gekennzeichnet
‘ist, daB man zur Erzielung einer KorngréBenverteilung der
Pigmente von mindestens 90 % zwischen 0,05 und 8/um die
Reaktionskomponenten in wiBriger Suspension oder LOsung
in einem mit 3000 bis 10 000 Upm rotierenden Dispergier=-
organ durch inniges Vermischen zur Reaktion bringt und
das ausgefallene Pigment in bekannter \leise abtrennt und
trocknet, GemdR den dortigen Beispielen 5 und 6 werden
Magnesiumhydrogenphosphattrihydrat (MgHPO4.3H20) und
Calciumhydrogenphosphatdihydrat (CaHPO4.2H20) jeweils in
Pigmentfeinheit einzeln hergestellt,
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Weiterhin beschreibt die &ltere DE-Patentanmeldung P

28 49 712.3 ein korrosionsinhibierendes Pigment auf Phos~
phatbasis fiéir den Oberfléchenschutz von Eisen und Eisenle-
gierungen, das aus einer Mischung von 3 bis 97 Gew.-3
MgHPO4.3H 0, Rest CaHPO4 2H O besteht, Derartige Mischungen
kdnnen durch Zusannenmlschen der Elnzelkomoonerten herge-
stellt werden. Aus derTabelle in der DE-Anmeldung P

28 49 712,3 geht hervor, dab Mischungen von CaHPO4.2H20

und MgHPOA. SHQO, bevorzugt solche mit 70 bis 90 Gew.=%
CaHPO4.2HZO im Gemisch, wesentlich héhere Korrosions-
schutz-Kennziffern als die Einzelkomponenten oder Zn3(PO4)2.
2H20 aufweisen,

Es zeigte sich allerdings, deB beim Zusammenhischen, je
sogar bei der gemeinsamen Vermahlung handelsiiblicher Cal-
cium- und Magnesiumhydrogenphosphate wieder teilweise
Entmischungen auftreten, ’

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung eines ver-
besserten Verfahrens zur Herstellung eines korrosions-
schutzpigmentes auf Phosphatbasis,

Darlequng des ‘lesens _der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Verfahrens-
bedingungen ausfindig zu machen, bei denen ein Entmischen
der Bestandteile nicht auftritt,

Das Verfahren der Erfindung vermeidet diesen Nachteil. Es

betrifft die Herstellung phosphorhaltiger Korrosionsschutz-

-3 -
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pigmente mit einer KorngréPe von héchstens ZO/ym durch Um-
setzung von Verbindungen des Calciums oder Magnesiums mit
Phosphorsédure oder sauren Alkali- oder Ammoniumphosphaten
in wéBriger Suspension oder Lésung durch inniges Vermi-
schen in einem mit 3000 bis 10 000 Upm rotierenden Disper-
gierorgan, Abtrennen und Trocknen des ausgefallenen
Pigments, und ist dadurch gekennzeichnet, daB man zur Her-
stellung eines homogenen Gemisches und/oder Mischkristalli-
sats aus 10 bis 95 Mol-% Calciumhydrogenphosphatdihydrat,
Rest Magnesiumhydrogenphosphattrihydrat, mit einem Korn=-
groBenanteil von mindestens 55 Gew.-~3 im Bereich von O bis
S)ml und einer BET-Ober:lache ven mindestens 1 m /g,
vorzugsweise 2 bis 5 m /g, feinpulverisierte Verbindungen
des Calciums und Magnesiums gemeinsam mit Wasser und

ggfe einem wasserldslichen Alkanol zu einer homogenen
Aufschlémmung bzw,. Losung verrithrt, diese im Dispergier-
organ bei O bis 40 °C in angenédhert stéchiometrischen
Molverhdltnis mit der Phosphorsdure oder einer Lésung

der sauren Phosphate innig vermischt, das ausgefallene
Pigment abtrennt und unter Erhaltung des Kristallwassers
gehalts schonend trocknet.

Das Verfahren der Erfindung kann weiterhin wahlweise und

bevorzugt dadurch gekennzeichnet sein, daB man

a) als Verb=indungen des Calciums und Magnesiums Oxide,
Hydroxide, Carbonate, basische Carbonate oder
Carboxylate, vorzugsweise Acetate, einsetzt;

b) die Verbindungen des Calciums und Magnesiums geneinsan
nit VWasser und ggf. einem wasserléslichen Alkanol unter
Zuhilfenahne eines mit 60 bis 800 Upm rotierenden
Rilhrers verrihrt;
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c) bei einer kontinuierlichen Arbeitsweise die homogene
 Aufschlémmung bzw. Ldsung der Calcium/Magnesium-Ver-
- bindungen einerseits und die Phosphorséure oder die
Lésung der sauren Phosphate andererseits gleichzeitig
in das Dispergierorgan eindosiert;

d) bei einer diskontinuierlichen Arbeitsweise die homoge-
ne Aufschldmmung bzw. L&sung der Calcium/Magnesium-Ver=-
bindungen im Kreislauf durch das Dispergierorgan leitet,
dem man die Phosphorsé&ure oder die L&sung der sauren
Phosphate zudosiert; '

e) eine 5~ bis 50gewichtsprozentige homogene Aufschlémmung

" der Calcium/Magnesium-Verbindungen mit 10~ bis 85ge-
‘wichtsprozentiger, vorzugsweise 50~ bis 85 gewichtspro-
zentigervPhosthrséure im Dispergierorgan umsetzt;

f) die Phosphorsdure, oder die L8sung der sauren Phosphate
in das Dispergierorgan eindist;

g) die Phosphorséure in Form einer wéBrigen oder waBrig-
alkoholischen Ldsung einsetzt; und

h) als Dispergierorgan eine Gewindepumpe oder einen Dis-
pergator nach .dem Rotor-Stator-Prinzip verwendet,

Soweit im eﬁfindungsgeﬁéﬁ hergestellten Pigment auch Misch-
kristallisate enthalten sind, kénnen diese durch die Sum-
menformel (Ca, Mg)HPO4.2~3H20 bezeichnet werden. Die er-
findungsgemdR hergestellten Pigmente lassen sich infolge
ihrer besonderen Kornfeinheit und ausgezeichneter Disper-

gierbarkeit vorzuiiglich in Dispersbnen einarbeiten,
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Die feinpulverisierten Verb-indungen des Calciums und Magne-
siums kdnnen gemeinsam statt mit Wasser auch mit einer Al-
kanol/Wasser-Mischung homogen aufgeschlémmt bzw. geldst
werden, wobei als Alkanol Methanol, Ethanol, n-~Propanol

und Isopropanol brauchbar sind, Auch die Phosphorséure

kann ggf. unter Zusatz eines solchen Alkanols und von Was-
ser als verdinnte LOsung verwendet werden. Will man als
Calcium- und Magnesiunverbindungen Carbonate einsetzen, so
kommen hierfiir auch feingemahlener Calcit, Magnesit und
Dolomit in Frage. Verwendet man statt Phosphorséure saure
Phosphate, so empfehlen sich hierfir w&Brige oder walrig-
alkanolische Losungen der Hydrogenphosphate oder Dihydro=-
genphosphate des Natriums, Kaliums oder des Ammoniuns.

- In der Reaktionszone missen stark dispergierende Bedingun-
gen herrschen, weshalb man die Umsetzung in einen Disper-~
gierorgan selbst vornimmt. Die Calcium/Magnesium-Verbin-
dungen einerseits und Phosphorssure bzw. Phosphate anderer-
seits werden bevorzugt in stéchiometrischen Molverhdltnis
eingesetzt. Leichte Abweichungen davon erlauben die Her=-
stellung leicht basischer bzw. leicht saurer Reaktionspro=-
dukte, die in besonderen F&llen von Nutzen sein kénnen.

Bei Verwendung wasserléslicher Alkanole alsSuspendierungs-
oder Lésungsmittel muB trotzdem genligend Wascer im Reaktions-
genisch vorliegen, um nicht zu wasserfreien Pigmenten zu
gelangen. Aus diesem Grund sollte die Reaktionstemperatur
40 °C nicht Ubersteigen, da sonst wasserfreie Produkte ent-
stehen, die nachtrédglich nicht mehr in der Lage sind, ge-
nigend Kristall-i/asser aufzunehmen. Im allgemeinen wird
daher bei Raumtenmperatur gearbeitet. Die Phosphorsiure
oder die LOsung der sauren Phosphate kann der Reaktions-
zone, d. h. dem Dispergierprgan, iiber ein Rohr zugefiihrt
werden. Besonders vorteilhaft ist aber die Zudosierung

Uber eine Diise, wodurch besonders feine Pigmente mit

- 5 -
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ausgezeichneter Dispergierbarkeit.erhalten werden,

Ein weiterer Vorteil des erfindungsgem&Ben Verfahrens
liegt darin, daB man die Reaktionspartner in vergleichs-~
weise hoher Konzentration miteinander zur Reaktion brin-
gen kann, wobei man trotzdem ein gleichbleibend feintei-
liges Produkt mit ausgezeichneter Dispergierbarkeit er-
halt, Hierdurch werden die Aufarbeitungszeit kurz und
die Apparatedimensionen klein wie mdglich gehalten,

Ein groBer Vorteil der Erfindung ist auch darin zu sehen,
daB die Pigmente bereits bei der Reaktion in einer Fein-
heit unter 20/um, Uberwiegend sogar unter 5/um , anfallen,
Hierdurch spart man eine aufwendige und energieintensive
Mahlung und bewahrt die durch das Fallungsverfahren er=~

" haltene ausgezeichnete Homogenitdt der Pigmente, was fir
die verschiedenen Apnwendungen sehr glinstig ist.

Nach der Umsetzung im Dispergierorgan wird die Pigment-
aufschlédmmung auf herkdémmliche Art und VWeise abfiltriert
oder zentrifugiert. Der Filterkuchen wird ggf. gewaschen,
Anschliefend wird das Pigment in handelstiblichen Trocken-
aggregaten vorsichtig getrocknet, wobei durch die Wahl
von Temperatur und Verweilzeit der Gefahr einer Bildung
wasserfreier Korrosionsschutzpigmente begegnet wird.,

Ausfithrungsbeispiel

Die Erfindung wird nachstehend an einigen Ausfihrungs-
beispielen néher erl&utert:

Beispiel 1

In einem 30-~1 Gef&dh mit Rihrer werden unter gutem Rihren

-7 =
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(500 Upm) 1 01,4 g Caco, und 80,6 g MgO in 20 1 'Jasser

zu einer gleichmé&Big konzentrierten Aufschléammung ver-
mischt. Uber eine Pumpe wird die Aufschlédmmung in eine
trichterfdrmige Reaktionszone mit einem axial angeordne-
ten, nach dem Rotor-Stator-Prinzip arbeitenden Dispergator
dosiert. Als Dispergator wird das Hochleistungs~Disper-
giergeréat UltramTurrax(R) (R = eingetragenes Warenzeichen)
verwendet. Der Dispergator hat eine Umdrehungszahl von

10 000 Upm. Im Verlauf von 1 h werden in die Reaktions=-
zone 2 305,2 85gew.-j%ige Phosphorsdure gleichméBig zu-
gegeben., Die Misch=ung wird noch 30 min umgepumpt und
dann Gber eine Nutsche abfiltriert. Das gewonnene Calcium-
Magnesium~Hydrogenphosphatpigment wird mit Wasser und Ace-
ton gewaschen und im Trockenschrank 3 Stunden bei 60 °C
getrocknet. Das Pigment hat eine maximale KorngréBe von
121um, wobei 60 Gew,=" unter 5/ym liegen; seine spezifische
Oberfléache nach BET betradgt 2,7 m /g. Die Analyse lautet:
Ca = 21,0 Gew.-%; Mg = 1,3 Gew.-%, P = 18,0 Gew.=% bzw.,
90,7 Mol- Calciumhydrogenphosphatdihydrat und 9,3 Mol-%
Magnesiumhydrogenphosphattrihydrat.

Beispiel 2

Es wird wie in Beispiel 1 gearbeitet, jedoch wird die
Phgsphorséaure lUber eine Dise in die Reaktionszone dosiert,
Man erhdlt so ein Pigment mit einer maximalen KorngroBe

von 10/pm und 75 Gew.=$ unter 5/ym. Die BET~Oberfléche be-~
tragt 2,8 m /g. Die analytischen Werte sind: Ca = 21,0 Gew.-%
Mg = 1,4 Gew.-%; P = 17,9 Gew.-% bzw,., 90,1 Mol-% CaHPO

.2H 0 und 9,9 Mol-9 MgHPO4.3H20.

4
2

Beispiel 3

Man arbeitet gemdfR Beispiel 2, setzt aber 1 000,8 g CaCo,
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und 403,2 g MgO ein. Auf diese Weise entsteht ein Pigment
mit einer maximalen Korngroéfe von 15/um und 65 Gew.~% un-
terhalb 5/um. Seine BET-Oberfléche betragt 2,5 m2/g. Die
Analyse lautet: Ca = 11,8 Gew.-%; Mg = 7,0 Gew.=%; P =

17,8 Gew.-% bzw, 50,6“Mol=% CyHPO4.2 H,O und 49,4 Mol-% MgHPO4
«3H,0,

2

Beispiel 4

Man arbeitet gem&B Beispiel 2, setzt aber 400,3 g CaCO3
und 645,0 g MgO ein, So erh&lt man ein Pigment mit einer .
maximalen KorngréBe von 15/um und 60 Gew.~% kleiner als 5/un.
Die BET-Oberfléache betrédgt 2,1 m /g. Analyse des Pigments:

Ca = 5,0 Gew.=%; Mg = 11,2 Gew.,-%; P = 17,9 Gew.-% bzw.

21,3 Mcl-f) CaHPQ 2H 0 und 78,7 Mol-% MgHPO .3H 0.

4° 4

Beispiel 5

In einem 1-m>-Gef&B mit Ruhrer werden unter gutem Rihren
(100 Upm) 100 kg CaCO3 und 10 kg MgO in 500 1 Wasser zu
einer homogenen Aufschlé&mmung vermischt, die frei in eine
Gewindepumpe flieRBt, die einerseits das Reaktionsgemisch
umpumpt und andererseits als Reaktionszone dient, Diese
Gewindepunpe dreht sich mit 3000 Upm, Unmittelbar vor Ein-
tritt in die Gewindepumpe werden der Aufschldmmung im Ver-
lauf von 3 Stunden 145 kg 85gew=-%ige Phosphorséure f{iber
eine Dilise zudosiert. Nach Zygabe der gesamten Phosphor-
sdure wird das Reaktionsgemisch noch 30 min im Kreis ge=~
pumpe und dann Uber eine Zentrifuge filtdert., Das gewon-
nene Calcium-Magnesium-Hydrogenphosphatpigment wird in der
Zentrifuge mit Wasser gewaschen und in einem Wirbelschicht~
trockner”10 bis 15 s bei 70 °C getrocknet. Das Pigment hat
eine maximale KorngrdBe von SIym und eine Verteilung von
.9
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80 Gew. % unterhalb 5/um. Seine BET-Oberflédche betrigt
2,8 m /g. Seine Analyse lautet: Ca = 18,8 Gew.-J, Mg =
2,7 Gew.~%; P = 18,0 CGew,.-% bzw, 80,9 Mol-% CaHPO4.2H20
und 19,1 Mol-% MgHPO,.3H,0.,

Beispiel 6

Man arbeitet gemdB Beispiel 2, Zum Einsatz kommen jedoch

1 000 g eines feingemahlenen Dolomits mit einem Ca0-Ge_
halt von 54,3 % und einem MgO-Gehalt von 36,9 %, aufge-
schlémmt in 10 1 Wasser. Diese Aufschldmmung wird mit

2 170,3 g 85gew.,-%iger Phosphorséure umgesetzt, Es resul-
tiert ein Pigment, dessen Analyse lautet: Ca = 12,0 Gew.-%;
Mg = 6,7 Gew.~%:; P = 17,9 Gew,=-) bzw, 52,1 Mol-% CaHPO4.
2H20 und 47,9 Mol=% MgHPO4.3H20. Seine maximale KorngréfBe
liegt bei 12/um, wobel 65 Gew.=% unterhalb 5/um liegen.
Seine BET~Oberfl&che betrigt 2,4 m2/g.

Beispiel 7
Man arbeitet gemdR Beispiel 2, Es werden jedoch zur Auf-

3 und 161 g MgO in 20 1 Wasser
3 918 g einer Losung aus 2 304 g 85gew.-%iger Phosphor-

schlammung von 1 601 g CaCO

saure, Rest Ethanol (= 50gew.-jjige wiBrig-ethanolische
H3PO4-Lésung) zugegeben, Man erh&lt auf diese Weise ein
Pigment mit einem Ca~Gehalt von 18,8 Gew.-%, einem
Mg=Gehalt von 2,7 Gew.~T5 und einem P-Gehalt von 17,8 Gew.-%
bzw. 80,9 Mol-% CaHPO4 ZH 0 und 19,1 Mol.=% MoHPO4.3H20.
Seine KorngroRe liegt unter 12/un, vwobei 70 Gew. - unter

SIym liegen. Die BET-Oberfliche betrdgt 2,4 m /g.

- 10 -
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Beispiel 8

Man arbeitet gemiB Beispiel 2. Es wird jedoch eine Auf-
schlémmung aus 1 601 g CaCOg und 161 g MgO in 20 1 50gew.=%~
igem Ethanol bereitet, der 3 918 g einer LOsung aus

2 304 g 85gew.-Jiger Phosphorséure, 634,5 g ‘lasser und
979,5 g Ethanol (= 50gew.=-j5ige wéBrig~ethanclische H3PO4-
Lésung) zugegeben werden. Man erhdlt ein Pigment mit fol-
gender Analyse: Ca = 18,9 Gew.-%; Mg = 2,7 Gew.-%; P = 17,9
Gew .~% bzw. 80,9 Mol-j CaHPO4.2H20 und 19,1 Mol.-%

‘MgHPO, .3H,0. Seine KorngroBe liegt unter 10 ym, wobeil

70 Gew,.=5% unterhalb 5/un liegen, Die B_T~Ooerf1ache des
Pigments betrégt 2,5 m )g.

Beispiel 9

Man arbeitet gem&B Beispiel 1. Es werden jedoch zu einer
homogenen Aufschlémmung von 1,585,7 g Ca(CH COO)2 H,0
und 214,5 g Mg(CH3COO).4H20 in 3 1 Wasser im Verlauf von
1 Stunde 2 680,7 g NaZHPO4.7H2O in 8 1 Wasser zugegeben.
Das ausgefallene Pigment und abfiltrierte Pigment wird mehr-
mals mit Wasser und zum SchluB mit Aceton gewaschen; an=-
schlieRend wird ss 2 Stunden im Trockenschrank bei 70 °c
getrocknet, Die Analyse dieses Pigments lautet: Ca = 20,9
Gew.-%; Mg = 1,3 Gew.=%; P = 17,9 Gew.-%  bzw. 90,7 Mol-
CaHPO4.2H20 und 9,3 Mol=% MgHPO4.3H20. Die Korngroéfe liegt
.bei hochstens 12/um; 65 % liegen unterhalb von 5/um. Die
spezifische Oberflache dieses Pigments nach BET betrégt
2,7 mz/g.

Beispiel 10

Prifung der Dispergierbarkeit und des Korrosionsschutzes
. 1 -
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1. Prifrezeptur

Alkydharz (Alftalat(R) AF 342; 38,0 Gew.-Teile
(R) = eingetragenes Yarenzeichen

der Firma Hoechst Aktiengesellschaft,

Frankfurt/m)

Ethylglykol 4,0 " "
Testbenzin 4,0 " "
n~Butanol 0,5 " "

Hautverhinderungsmittel (Additol(R)
XL 297, (R) = eingetragenes Warenzeichen
der Firma Hoechst Aktiengesellschaft

Frankfurt/M) 0,5 " "
Dimethyl~dioctadecyl-ammoniummontmo- v
rillonit ‘ 1,0 " "

_(Bentone(R) 34, 10gew.~5ig; (R) = ein-
getragenes ‘laranzeichen der Firnma
NL Industries Ipc., New York, USA)

Talkum 10'0 " n
Bariumsulfat 11'0 n "
TitandiOXid 13,0 " "
Korrosionsschutzpigmnent . 8,0 " "

100'0 ] o

Auf der Basis dieser Rezeptur wurde durch Variation des
Korrosionsschutzpigments ein Korrosionsschutzmittel mit
einer PVK = 32 eingestellt. Unter Pigmentvolumenkonzentra-
tion (PVK) wird dabei das Verhdltnis des Pigment- und F{lla
stoffvolumens zum Gesamtvolumen aller nichtfliichtigen

Lackbestandteile verstanden,
2. Beschreibung der Dispergierbarkeitspriifung:
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Die verschiedenen Komponenten der Prifrezeptur werden

in ein 1-1-Gef&R gegeben, bei niederer Drehzahl (unter-
halb 1 000 Upm) des Dissolvers gemischt und anschlieBend
15 min dispergiert. Dabei wird eine Rilhrgeschwindigkeit
von 8 400 Upm eingestellt, Der Durchmesser des GeféBes
betrdgt 100 mm, jener der Riihrscheibe 50 mm. Nach den
Dispergieren wird der Lack {ber eine schrégstehende
Glasplatte oder Kunststoffolie gegossen und nach denm
Abtropfen bei 60 °c getrocknet,

Die Benotung erfolgt in Anlehnung an DIN 53 209, wobeil
die Stippenbildung bewertet wird. Die Anzahl der Stip =-
pen wird zunehmend von m O bis m 5, die GrdBe von g”b
bis g 5 charakterisiert, m 1/g 1 bedeutet demnach ein
sehr gutes Ergebnis, wahrend m 5/g 5 vbéllig ungenlgend
wére,

3. Beschreibung der Korrosionsschutzprifung

Die erfindungsgemiBen Pigmente und die Vergleichspigmente
wurden in Kurzzeittests gepriift mach dem Salzsprihtest
(ASTM B 117-64), dem Schwitzwassertest (DIN 500 17) und
dem Kesternichtest (DIN 500 18). Zur Testauswertung werden
die Prifbleche nach ihrem Rostgrad (Europédische Skala

des Verrostungsgrades von Korrosionsschutzanstrichen-

-u beziehen von "Fédération Nationale des Industries des
’Peintures, Vernis, Encres.d'Imprimerie et Couleurs Fi=-
nes, 42, AV, Marceau - 75008 Paris"=-), ihren Blasengrad
(DIN 532 09) und der Unterrostung am Kreuzschnitt bewer-
tet., Den genormten Rostgrad- und Blasengradgrében sowie
der nach eigener Ubereinkun?t in Millimetern ausgemesse-
nen Unterrostung werden jeweils Bewerungsziffern (BZ) von

0 bis 100 derart zugeordnet, daB mit steigendem Rostgrad

- 13 -
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bzw. Blasengrad bzw, Unterrostungsgrad die Bewertungs-
ziffern von 100 auf O abfallen., In jedem der 3 Tests kann
eine maximale Bewertungsziffer von 300 dann erreicht wer-

den, wenn ein 100%iger Korrosionsschutz vorliegt,

Um eine quantitative Aussage liber das Korrosionsschutzpi~
gment zu erhalten, werden die drei Bewertungsziffern zu ei~
ner einzigen Kennziffer (KZ) zusammengefaBt, Der Salzspriih-
test gibt die Schutzwirkung bei atmosphérischen Langzeit-
einflissen am besten wieder, Deshalb wird der Salzsprith=-
test bei der Errechnung der Kennziffern mit dem doppelten
Gewicht gewertet, Die Kennziffer wird -errechnet nach der
Formel: N

2+BZ(Salzsp.) + BZ(Schwitzw.) + BZ(Kesternich.) 100
KZ = - e

1 200

Bei 100%igem Korrosionsschutz wird eine maximal mégliche

Kennziffer von 100 errechnet,
Die Ergebnisse der Priifung der Dispergierbarkeit sowie

des Korrosionsschutzes sind in der nachfolgenden Tabelle
zusammengefalt:

(;.- 14 -
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TABELLE
Pigment 'Dispergierbarkeit Kennziffer flr
(Prifnote) Korrosionsschutz
CaHPO, . 2 H,0 mi/ g2 62
MgHPO4 « 3 HZO m2 /gl 57
Pigment Beispiel 1| m1 /g 2 82
Pigment Beispiel 2 ml/gl 83
Pigment Beispiel 3 ml/gl1l 78
Pigment Beispiel 4 mil /g2 75
Pigment Beispiel 5 mil /gl 86
Pigment Beispiel 6 m2 /gl 75
Pigment Beispiel 7 ml/g2a 82
Pigment Beispiel 8 ml/g2 84
Pigment Beispiel 9 m2 /gl 81
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Erfindungsanspruch

1,

groBenanteil von mindestens 55 Gew.-;

Verfahren zur Herstellung phosphorhaltiger Korrosions-
schutzpignente mit einer KorngréBe von hdchstens
ZO'Fm durch Umsetzung von Verbindungen des Calciunms
oder Magnesiums mit Phosphors#ure oder sauren Alkali~
oder Ammoniumphosphaten in wébriger Suspension oder
Losung durch inniges Vermischen in einem mit 3000 bis
10 000 Upnm rotierenden Dispergierorgan, Abtrennen

und Trocknen des ausgefallenen Pigments, gekennzeich=-
net dadurch, da® man zur Herstellung eines homogenen
Gemisches und/oder Mischkristallisats aus 10 bis

95 Mol-%5 Calciumhydrogenphosphatdihydrat, Rest
Magnesiumhydrogenphosphattrihydrat, mit einem Korn-
% im Bereich

von O bis 5 um und einer BET-Oberflédche von min-
destens 1 m“/g, vorzugsweise 2 bis 5 mz/g,_fein-
pulverisierte Verbindungen des Calciums und Magnesiums
gemeinsam mit Wasser und gegebenenfalls einem wasser-
léslichen Aikanol zu einer ho-mogenen Aufschl&mmung
bzw. Losung verrihrt, diese im Dispergierorgan

bei 0 bis 40 °C in angendhert stéchiometrischen Mol-
verhdltnis mit der Phosphorsédure oder einer Lgsung
der sauren Phosphate innig vermischt, das ausgefal-
lene Pigment abtrennt und unter Erhaltung des Kri-

stallwassergehaltes schonend trocknet.

Verfahren nach punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dafB
man als Verbindungen des Calciums und Magnesiums
Oxide, Hydroxide, Carbonate, basische Carbonate

oder Carboxylate, vorzugsweise Acetate, einsetzt.

- 16 -
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Verfahren nach Punkt 1 oder 2, gekennzeichnet da=-
durch, daR man die Verbindungen des Calciums und
Magnesiums gemeinsam mit VJasser und gegebenenfalls
einem wasserldslichen Alkanol unter Zuhilfenahme
eines mit 60 bis 800 Upm rotierenden Rithrers ver=-
rihrt.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Punkte, ge.

‘kennzeichnet dadurch, daR man bei einer kontinuier-

lichen Arbeitsweise die homogene Aufschlammung bzw.
Lésung der Calcium/Magnesium-Verbindungen einerseits

- und die Phosphorsiure oder die Ldsung der sauren

Phosphate andererseits gleichzeitig in das Disper-
gierorgan eindosiert.

Verfahren nach einem der Punkte 1 bis 3, gekenn-
zeichnet dadurch, daB man bei einer diskontinuierli-
chen Arbeitsweise die homogene Aufschlémmung bzw.
Lésung der Calcium/Magnesium=Verbindungen im Kreis-

‘lauf durch das Dispergierorgan leitet, dem man die

Phosphorsédure oder die Losung der sauren Phosphate
zudesiert.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Punkte, gekenn-

zeichnet dadurch, daB® man eine 5~ bis 50gewichts-
prozentige homogene Aufschlémmung der Calcium/Magne~
sium=Verbindungen mit 10- bis 85gewichtsprozentiger,

_vorzugsweise 50- bis 85gewichtsprozentiger Phosphor-

sdure im Dispergierorgan umsetzt.

Verfahren nacheinem der vorhergehenden Punkte, ge-
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kennzeichnet dadurch, dab man die Phosphorsédure ader
- die Ldsung der sauren Phosphate in das Dispergieror-

gan eindiist.

8. Verfshren nach einem der vorhergehenden Punkte, ge-
kennzeichnet dadurch, daB man die Phosphorséure in
Form einer waBrigen oder wéiBrig-alkoholischen Lésung
einsetzt,

9, Verfahren nach einem der vorhergehenden Punkte, ge-
kennzeichnet.dadurch, daB man als Dispergierorgan
eine Gewindepumpe oder einen Dispergator nach dem
Rotor~Stator-Prinzip verwendet,
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