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Titandioksydpigmenter selges vanlig i form av et fint pulver som
kan ha darlige frittstrdmmende egenskaper og som under bruk kan
fremby et betraktelig stdvproblem., Det ville saledes vare fordel-
aktig om pigmentet kunne selges i form av pellets, som er omtrent
sttvfrie og som lett kunne dispergeres for & fremstille en
dispersjon nmrmest uten noe innhold av grove korn. Det ville ogsa
vare en fordel hvis pelletene var lettere & behandle ved masse-
transpor tmetoder.

Den foreliggende oppfinnelse vedrdrer pelletisert pigmentzrt
titandioksyd, og det saregne ved det pelletiserte pigmentare titan-
dioksyd i henhold til oppfinnelsen er at titandioksyd-pelletene er
dannet av partikler som har et belegg pa ett eller flere hydratiserte
oksyder av aluminium, titan, cerium, zirkonium eller silisium i en
total mengde pd fra 3,5 til 35 vektprosent regnet pa TiO,.

Oppfinnelsen vedrdrer ogsd en fremgangsmate for fremstilling av det
pelletiserte pigmentzre titandioksyd, og det saregne ved fremgangs-
mdaten 1 henhold til oppfinnelsen er at det tdrre pigment som

skal pelleﬁiseres og som pa partiklene har et belegg av ett eller
flere hydratiserte oksyder i en total mengde pa fra 3,5 til 35

vektprosent regnet pa TiO, underkastes tromling i fravar av
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bindemidler inntil det er dannet pellets, idet belegget av de
hydratiserte oksyder pafores ved & danne en vandig suspensjon

av titanoksyd inneholdene en eller flere vannoppldselige
hydrolyserbare forbindelser av aluminium, titan, ceriunm,

zirkonium eller silisium i en mengde slik at den totale oksyd-
ekvivalent er fra 3,5 til 35 vektprosent regnet pa Tio,, pH i
blandingen endres for pa partiklene av titandioksyd 3 utfelle ett
eller flere av de nevnte hydratiserte oksyder i en total mengde pd
fra 3,5 til 35 vektprosent regnet pa TiO2 og det saledes belagte
titandioksyd isoleres.

Det er overraskende funnet at nar et titandioksydpigment belagt
med ett eller flere hydratiserte oksyder i en total mengde pa 3,5

til 35 vektprosent regnet pd TiO., pelletiseres og deretter

redispergeres i en vandig emulsjgnsmaling er filmen visuelt fri
for grove klumper nar den dannes ved a trekke malingen ned pd

et dekkevne-proveblad med en hvit og en sort halvdel, f.eks. de
préveblad som fremstilles av Morest Company Inc., New York.
Pigmenter med et totalt hydratisert oksydbelegg pd mindre enn 3,5
vektprosent regnet pa TiO, vil nar de tildannes til pellets og der-
etter redispergeres i en vandig emulsjonsmaling fremvise grove
korn som er synlige for Syet og er uheldige ved at de frembringer
en brudt filmoverflate, Narvaret eller fravazret av grove korn er
en indikator pd kvaliteten av dispergeringen av pigmentet i
maling-mediet. Det er ogsd funnet at der ikke blir noe vesentlig
tap av dekkevne ved pelletisering av pafolgende redispergering.

Pelletene av titandioksyd fremstilles fortrinnsvis fra titandioksyd
. med et belegg av hydratisert oksyd i en total mengde pa minst 5%
regnet pa vekten av TiO2 og nar det pelletiserte pigment skal
anvendes i vandige emulsjonsmalinger bdr vanlig den totale mengde
av hydratisert oksyd vare minst 12% regnet pa vekten av Tioz.
Pelletene kan fremstilles fra titandioksyd med et hydratisert
oksydbelegg tilstede i stsrre mengde pa opptil 35% regnet pa vekten

av TiO fortrinnsvis opptil 30 vektprosent.
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De hydratiserte oksyder som kan vare tilstede som belegg pa
titandioksydet er oksydene av aluminium, titan, cerium, zirkonium
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eller silisium.  Disse hydratiserte oksyder er hydratiserte oksyder
med variable sammensetning og slike hydratiserte beleggoksyder

er vel kjent innen titandioksyd-pigmentomrddet. Mer enn et
hydratisert oksyd kan vare tilstede og sarlig nyttige pigmenter

er pigmenter av tiﬁandioksyd belagt med hydratiserte oksyder av
silisium og aluminium i et molforhold mellom silisiumoksyd og
aluminiumoksyd pa fra 1:2 til 3:1. Sarlig for bruk i emulsjons-
malingér er det onskelig med pellets hvori belegget er sammensatt
av et hydratisert oksyd av silisium i en mengde pd fra 60 til 90
molprosent og et hydratisert oksyd av aluminium i en mengde pa

fra 40 til 10 molprosent basert pa den totale vekt i mol av
belegget og hvori vekten av det hydratiserte oksyd av silisium er
fra 9 til 15 prosent av vekten av TiOZ.
Belegget pa titandioksydpigmentene for de omdannes til pellets

kan pafores pad hvilke som helst velkjente mdter. F.eks. kan
belegget paféres ved & avsette det eller de hydratiserte oksyder

pé& pigmentet i en vandig dispersjon eller suspensjon inneholdende
en vannléselig forbindelse av det eller de Snskede metaller ved &
bevirke en endring i pH vanlig til en verdi innen pH-omradet fra

6 til 8,5 med en passende syre eller alkali for a utvikle og
avsette det eller de onskede hydratiserte oksyder. Typiske vann-
loselige forbindelser som kan anvendes som kilde for det
hydratiserte oksyd er uorganiske salter som f.eks. aluminiumsulfat,
aluminiumnitrat, aluminiumklorid, natriumaluminat, natriumsilikat,
kaliumsilikat, titansulfat, ceriumsulfat og zirkoniumsulfat. To
eller flere pdfdlgende belegg kan om Onsket pdfdres. Det
hydratiserte oksyd av silisium kan forekomme i form av silis-
iumoksyd med hoy tetthet ved at utfellingen bevirkes fra en aktiv
silisiumoksydldsning vanlig ved en pH over 8. En aktiv silisium-
oksyd-16sning er en nyfremstilt 16sning av silisiumoksyd eller
fortrinnsvis en oppldsning utviklet in situ ved & tilsette

en syre til et oppldst silikat i narvar av pigmentet. Om onsket
kan ogsd ett eller flere organiske beleggmidler anvendes, som f.eks.
et alkanolamin, en polyol eller et polyamin som f.eks. trietanolamin,
pentaerytritol eller trimetylolpropan.

Det pigmentare titandioksyd kan vare pyrogent titandioksyd, dvs.
fremstilt ved dampfaseoksydasjon av et titanhalogenid, vanlig
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titantetraklorid pad kjent mdte, eller alternativt kan det frem-
stilles ved den velkjente "sulfat"-prosess, hvor en titanholdig malm
oppldses i svovelsyre og ét hydratisert titandioksyd utfelles

deretter og kalsineres. FOr beleggingen med det eller de

hydratiserte oksyder kan det pyrogene titandioksyd beleggges med

ett eller flere oksyder av aluminium, silisium, zirkonium eller cerium
ved hjelp av en beleggoperasjon i dampfase.

Titandioksydet kan vare tilstede i .form av enten rutil eller
anatas selv om pelletene fortrinnsvis fremstilles fra rutil-
titandioksyd.

Pelletene i henhold til foreliggende oppfinnelse kan tildannes

ved hvilke som helst passende metoder og en typisk metode er
torr-tromling. En metode er a anvende en trommel i form av en
sylinder som i den ene ende har en utldpsdel i form av en avkortet
kiegle hvori vinkelen mellom kjegleoverflaten og en projeksjon av
den sylindriske vegg i trommelen ikke er stSrre enn rasvinkelen for
pelletene pa det material trommelen er fremstilt av. I'.eks. er
vinkelen for en trommel fremstilt av rustfritt stdl og for pellets
fremstilt av titandioksyd med et belegg pa 10% hydratisert
silisiumoksyd og 5% hydratisert aluminiumoksyd regnet pa vekten av
’I‘io2 ikke storre enn 12°. Rasvinkelen varierer med det spesielle
pigment som pelletiseres og bestemmes lett. Bruken av en slik
trommel reduserer tendensen til & danne grove korn under pelleti-
seringen ved at en for sterk resirkulasjon i laget av

pellets i trommelsen forhindres.

Fortrinnsvis innféres titandioksyd som skal pelletiseres i et

punkt i en avstand fra innforingen som er minst 1/6 av lengden

av trommelen eller opp til 91 cm fra innforingsenden. Det foretrek-—.
kes ogsd at titandioksydet som skal pelletiseres har en volum-
densitet pd minst 0,34 gram/cc og at det fores gjennom en sikt for
pelletiseringen. Den sikt som anvendes bor ha et British Standard
masketall pa ikke mindre enn 5 og ikke mer enn 44 og fortrinn-

svis fra 7 til 44. Formilet med siktingen er ikke & fjerne
partikler med for liten eller for stor stdrrelse, men a pévirke'

og fremme pelletiseringen.
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Pelletene i henhold til foreliggende 6ppfinnelse er sarlig
fordelaktig ved fremstillingen av vandige emulsjonsmalinger selvom
de kan anvendes i andre typer maling. Pigmentet dispergeres lett

i maling-mediet. En typisk fabrikk-oppskrift anvendt i maling-
industrien bestar av et dispergerende middel, et koaliserende middel,
fungicid, fortykningsmidler, pigment og vann. P3 grunn av den

lette innblanding av pigmentpelletene og den Okte volumdensitet pd
fra 0,35 til 0,6 gram/ml er det mulig & bruke mindre vann, (f.eks.
10 til 20% mindre) og & anvende et ket volum av pigmentpellets.

Dette ga en hoyere satsvis produsksjonskapasitet.

Pelletere kan ogsd anvendes ved fremstilling av plast- og gummi-
blandinger og for fremstilling av beleggmidler for papir.
Pelletene kan ogsd anvendes ved fremstilling av syntetiske fibre.

Pelletene har en frittstrommende natur og er vanlig stoviri.
Vanlig vil pelletene ha en stdrrelse pd 5 til 72 mesh i henhold
til British Standard Specification nr. 410 (1943). De er ideelt
regnet for bruk i massetransportmetoder og ved automatisk veining
og tilforing til blandebeholdere eller andre beholdere.

Oppfinnelsen skal illustreres i de fdlgende utforelseseksempler,
hvor de anvendte titandioksydpigmenter var blitt belagt med
folgende teknikk:

Til en vandig dispersjon av rutil-titandioksyd som var blitt malt,
inneholdende 180 til 200 gram TiO2 pr. liter og natriumsilikat
som dispergeringsmiddel i en mengde tilsvarende 0, 2% SiO2 regnet
pa Tioz, og som var oppvarmet til 45°C, ble det tilsatt en vandig
losning av titanylsulfat med en hastighet pd 4 ml pr. minutt.
TitanylsulfatlSsningen hadde en konsentrasjon tilsvarende 275 gram
pr. liter Tioz. Tilsetningen av titanylsulfat ble bare gjort

hvis belegget skulle inneholde et hydratisert oksyd av titan.

Til den omrorte dispersjon ble det tilsatt fast natriumaluminat
med en hastighet pa omtrent 5 gram pr. minutt inntil den totale
onskede mengde var tilsatt. Dispersjonen ble sa omrdrt i 30 min.
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Til dispersjonen ble det sd tilsatt natriumsilikatldsning med en
konsentrasjon tilsvarende 100 gram 5102 pr.liter med en hastighet
pa omtrent 16 ml pr. minutt inntil den 8nskede mangde var blitt
tilsatt, hvoretter dispersjonen ble omrort i 20 minutter.

Til slutt ble svovelsyre (10% H2804) tilsatt for 3 innstille pH
i dispersjonen til 4,8 ¥ 0,2 og dispersjonen ble omrort i 30

minutter.

Det belaéte titandioksyd oppnadd pa denne mite ble filtrert fra
dispersjonen, vasket, oppslemmet pd nytt og pa nytt filtrert.

Det belagte pigment oppnddd pd denne mdte ble torret ved 110°c

i omtrent 12 timer, hvoretter det ble knust og malt ved hjelp av
en fluid-energi-mdlle (fluid energy mill).

FOor pelletiseringen ble pigmentene fort gjennom en sikt i henhold
til British Standard 10 mesh og derettef ble 300 gram av pigmentet
som hadde passert gjennom sikten anbragt i en 720 ml krukke og
rotert i 30 minutter ved 110 omdreininger pr. minutt pd et sett

valser.

Pigmentpelletene oppnadd pd denne mate ble sd provet med hensyn
til hvor lett de ble dispergert i vandige emulsjonsmalinger ved
hjelp av fdlgende teknikk. En blanding med fodlgende sammensetning
ble fremstilt ved & blande fdlgende bestanddeler.

Material Gram
L'Z=1 s « W cesaaes ceacecsssscosecaoan ee.3164
Natriumheksametafosfat-15sning (5%)eeecececceeeenen 1120
"Tergitol (5%) dispergeringsmiddel........cc.cce.... .1000
Fortykningsmiddel (AP4400 23%) 16SNinge...-coccee.. 2856
Butyl-Cellosolve-acetat.......c.cceecnnieranee '..... 98
Ammoniumhydroksyd-16sning (10%)e.c.cceecececcccscccon 140
Fungicid ("Nuodex") ...oce... . Y

En utgangsblanding for mSlling ble sa fremstilt ved handblanding
av 122 gram av den ovennevnte blanding med 61 gram talkum og 75




7
134217

gram av det pelletiserte pigment som skulle proves. Utgangs-
blandingen ble s& blandet intenst i en bIandeinnrgtning med hoy
hastighet som roterte med 1200 omdreininger pr, minutt i 5 minutter
for & disepergere pigmentpartiklene som utgjorde pelletene. Et
polymert maling-bindemiddel i en mengde pa 77,5 gram ble tilsatt til
207,5 gram av den sdledes fremstilte utgangsblanding for mdllingen.
Det spesielle polymere maling~bindemiddel som ble anvendt vér en
polyvinylacetat/akrylkopolymer som £4s i handelen under navnet
"Polymul" 995. Den sdledes fremstilte vandige emulsjonsmaling ble s&
provet ved & fremstille nedoverstrok pa et Morest Chaty Form O7P
fremstilt ved hjelp av en tradviklet paforingsinnretning som ga enten
36 mikron eller 60 mikron vatfilmtykkelse. Kvaliteten av ned-
overstrdkene ble sd beddmt og tilstedevarelsen av eller frihet for
grove korn ble bestemt.

Eksempel 1.

En rekke belagte titandiaokydpigmenter ble fremstilt hvori
beleggene inneholdt hydratisert aluminiumoksyd og hydratisert
silisiumoksyd i de mengder som er angitt herunder og ble .sd
pelletisert og deretter provet med hensyn til hvor lett de disper-
gerte som beskrevet tidligere. Tilstedev&relsen.eller fra-

veret av grove korn som var synlige for Oyet ble bedtmt og var som
angitt herunder.

Sammensetning av belegg

Tilstedevarelse eller
fraver av grove korn

% hydratisert aluminium- % hydratisrt

oksyd silsiumoksyd
2% 1% Tilstede
1% 2% Tilstede

0,6% 2,4% Tilstede
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Disse resultater viser at ved en total beleggmengde pa 3%

hydratisert oksyd pa TiO, var grove korn tilstede i det redis-

2
pergerte titandioksyd i en vandig maling.

Eksempel 2.

Fremgangsmiaten beskrevet i eksempel 1 ble gjentatt, men med

forskjellige beleggmengder og resultatene av provene var folgende:

Sammensetning av belegg

Tilstedevarelse eller
fravar av grove korn

% hydratisert % hydratisert

aluminiumoksyd . silisiumoksyd
3,33% 1,67% Fravar
2., 5% 2,5% Fravar
1,25% 3,75% Fravar

Dette eksempel viser at med en total beleggmengde pa 5% hydratisert
oksyd pa Tio, kan det pelletiserte pigment redispergeres uten

tilstedevarelse av grove korn,

Eksempel 3.

Fremgangsmaten beskrevet i eksempel 1 ble gjentatt med unntagelse
av at beleggnivaene ble vesentlig Bket med folgende resultater:

Sammensetning -av belegg

Tilstedevarelse eller
fravar av grove korn
% hydratisert % hydratisert
aluminiumoksyd silisiumoksyd

10% 5% Fravear
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8% % Fravar
6% - Fravar
5% 10% Fravar
3,75% 11,25% Fravear

Dette eksempel viser at pigment med en stor beleggmengde kan

dispergereg etter pelletisering uten dannelse av grove korn.

Eksempel 4, °

Eksperimentet beskrevet i eksempel 1 ble gjentatt med unntagelse
av at belegget ogsd inneholdt en mengde av et hydratisert oksyd av
titan i en mengde pd 1% regnet pa TiOz. De dannede pellets ble
provet som tidligere beskrevet og mengdene av hydratisert
aluminiumoksyd og hydratisert silisiumoksyd i tillegg til 1%

hydratisert TiO, var som i fOlgende tabell:

2

Sammensetning av belegg

Tilstedevarelse eller
fravaer av grove korn

% hydratisert % hydratisert

aluminiumoksyd silisiumoksyd
2% 1% Fravar
1% 2% Fravar
0,6% 2,4% Fravar

De ovenstdende resultater viser klart at med en total beleggmengde
pé& 4% hydratisert oksyd regnet pa Tio, kan pellets fremstilt fra
titandioksyd redispergeres uten at det oppstar grove korn.

Eksempel 5.

Fremgangsmdten beskrevet i eksempel 2 ble gjentatt med unntagelse
av at belegget i tillegg inneholdt et hydratisert oksyd av titan
i en mengde pa 1% uttrykt som TiO2 regnet pa Tioz.
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Resultatene av de utforte prover med pelletene er vist i cdlet fGlgende:

Sammensetning av belegg

% hydratisert

% hydratisert

Tilstedevarelse eller
fraver av grove korn

aluminiumoksyd silisiumoksyd
3,33% 1,67% Fravar
2,5% 2,5% Fravar
1,25% 3,75% Fravar

Eksempel 6.

Fremgangsmdten beskrevet i eksempel 3 ble gjentatt med unntagelse

av at et hydratisert oksyd av titan var tilstede i en mengde pa

1% uttrykt som Tio2

regnet pa Tioz.

Resultatene av de gjennomfdrte prover med det pelletiserte produkt

er gitt i det fdlgende:

Sammensetning av belegg

Tilstedevarelse eller

% hydratisert

% hydratisert

fravar av grove korn

aluminiumoksyd silisiumoksyd
10% 5% Fravar
8% 7% Fravar
6% %% Fravar
5% 10% Fravar
3,75% 11,25% Fravar
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I alle de foregdende prover ble kvaliteten av det pelletiserte
pigment bedomt i sammenligning med et ikke-pelletisert pigment

med samme belegg pafért pd den tidligere beskrevne mdte. Lignende
proveresultater oppnds ndr de belagte pigmenter préves i balsam-
harpiksholdige malinger, men i dette tilfelle, etter at angjeldende
utgangsblanding for mdllingen er blitt blandet i en blandeinnretning
med hoy hastighet og tilsetning av harpiks et foretatt, er det
tilradelig ytterligere & blande malingen i en kulemdlle eller
lignende apparattype i et tidsrom pd opptil 2 timer, for & oppna
tilsvarende dispersjon i sammenligning medket ikke-pelletisert
pigment med samme sammensetning.

Tilsvarende proveresultater som dem som oppnias ved prdvene 1-6
oppnds hvis pigmentet blandes ved hjelp av fluid-energi etter beleg-
ging i narvar av en organisk forbindelse mom f.eks. pentaerytrinol,
trimetylolpropan eller trietanolamin.

PATENTKRAV

1. Pelletisert pigmentart titanokéyd,
karakterisert ved at titandioksyd-pelletene er
dannet av partikler som har et belegg pa ett eller flere
hydratiserte oksyder av aluminium, titan, cerium, zirkonium
eller silisium i en total mengde pa fra 3,5 til 35 vektprosent
regnet pa TiO,.

2. Pelletisert pigmentart titandioksyd som angitt i krav 1,
karakterisert ved at pelletene har en

stbrrelse i omradet 5 til 72 mesh i henhold til Bristish Standard
Specification nr. 410 (1943).

3. Pelletisert pigmentart titandioksyd som angitt i krav 1
eller 2,

kara knt erisert ved at belegget inneholder et
hydratisert oksyd av silisium og et hydratiseft oksyd av aluminium
i et molforhold SiOZ:A1203 pa fra 1:2 til 3:l.
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4, Pelletisert pigmentart titandioksyd som angitt i krav

1 -3,

karakterisert ved at belegget er sammensatt av
et hydratisert oksyd av silisium i en mengde pa fra 60 til 90
molprosent og et hydratisert oksyd av aluminium i en mangde pa fra
40 til 10 molprosent basert pd den totale vekt i mol av belegget
og hvori vekten av det hydratiserte oksyd av silisium er fra 9 til
15% av vekten av Tioz.

5. Fremgangsmdte for fremstilling av det pelletiserte pigmentare
titandioksyd som angitt i krav 1,

karakterisert ved atdet tdrre pigment som

skal pelletiseres, og som pd partiklene har et belegg av ett eller
flere hydratiserte oksyder i en total mengde pd fra 3,5 til 35
vektprosent regnet pa TiOzpunderkastes tromling i fravar av
bindemidler inntil det er dannet pellets, idet belegget av de
hydratiserte oksyder pafdres ved & danne en vandig suspensjon

av titanoksyd inneholdene en eller flere vannoppldselige
hydrolyserbare forbindelser av aluminium, titan, cerium, zirkomium
eller silisium i en mengde slik at den totale oksydekvivalent er fra
3,5 til 35 vektprosent regnet pa Tioz, pPH i blandingen endres for
pd partiklene av titandioksyd & utfelle ett eller flere av de nevnte
hydratiserte oksyder i en total mengde pd fra 3,5 til 35 vektprosent
regnet pa TiO2 og det sdledes belagte titandiokyd isoleres.

6. Fremgangsmdte som angitt i krav 5,
karakterisert ved at det som vannoppléselig
hydrolyserbar forbindelse av aluminium, titan, cerium, zirkonium
eller silisium anvendes et uorganisk salt derav.
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