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Fremgengemide til fremstilling af farvelegeémepreparater ved
indarbejdning af farvelegemer i smeltet monomert eller for-
trinsvis polymert organisk materiale, ved hvilken farve-
legemerne opvarmes med det organiske materiale til dets
smeltetemperatur i ‘et zlteapparatur, og smelten afkeles

og storknes i nerverelse af vand i det igangverende slte-
apparatur under findeling. Herved spares en energikrevende
senderdeling af den steorknede smelte. Det fremstillede prwparat
er velegnet til indfarvning af hejmolekylmre materialer i

masseform.
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Det er kendt at qverf¢re pigmenter i praparater ved
sékaldtr "flushing"” eller udskylning. Ved denne frem-
gangsméde blandes eﬂ' vandig pigmentpasta med et vand-
afvisende bzremateriale - for det meste i et alte-
apparatur - indtil pigmentet er overfort fra den vandige
fase til barematerialets organiske fase. Derefter fra-
skilles det pigmentfri vand, og det pigmentholdige

bazremateriale oparbejdes.

Som vandafvisende bazremateriale anvendes sedvanligvis

vanduoplogselige organlske oplgsningsmidler og bled-

goringsmidler eller organlske oplgsninger eller smelter af

harpikser og kunststoffer.

Fra beskrivelsen til schweizisk patentskrift nr. 482.812
kendes enrfremgangsméde til fremstilling af et teort pig-
mentpraparat, ved hvilken et pigment uden anvendelse af
oplosningsmidler 1ndarbe3des i et barematerlale af et
tripolymerisat af vinylchlorid, vinylacetat og dlcarboxyl—
syre og et dipolymerisat af vinylchlorid og vinylacetat
ved en temperatur mellem ca. 110 og ca. 160°C i et =lte-
verk eller en valsestol. Efter' homogen fordeling af
pigmentet i barematerialet afkples =@ltemassen, og det
storknede materiale knuses, hvilket kraver en betragtelig

mazngde energi.

Fra beskrivelsen til schweizisk patentskrift nr. 522.025
kendes desuden en fremgangsmade, ved hvilken en blanding
af vandig pigmentfilterkage, polyethylen 6g et fedtsyre-
amid underkastes indvirkning af forskydningskrafter ved en
temperatur pa 80-95°C til fordampning af vandet, hvorefter
massen afkoles, oOg den storknede masse knuses, inden den

granuleres.

Den forellggende opflndelse angdr en fremgangsmade til
fremstilling af et farvestofpraparat ved 1ndarbe3dn1ng af
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et pigment eller et polymeroplgseligt farvestof i en

polymer eller monomer organisk barer i smeltet form, og

fremgangsméden ifplge opfindelsen er ejendommelig ved, at

pigmentet eller det polyxneropl¢selige farvestof opvarmes i

et alteapparat med bzreren til dens smeltetemperatur, og
smelten afkgles og steorknes i nerverelse af vand i det

igangverende ®lteapparat under findeling.

Som eksempler pd monomere organiske barere kan navnes
fasfe_ blgpdgeprere, f£f.eks. af t;}pen benzoesyrederivater.
Imidlertid foretrakkes en polymer organisk bzrer, da den
tekniske fordel - ringe energiforbrug ved st¢rkning af
smelten i det igangvarende zlteapparat - i dette tilfalde

er sarlig stor.

Ved fremgangsméden ifglge opfindelsen er det fordelagtigt
at tilsatte pigmentet eller det polymeropl¢selige farve-
stof i form af ‘en vandig pasta. Efter opvarmning til
baarerens smeltetemperatur og overfeoring af pigmentet fra
den vandige til den organiske fase i det igangvarende
@&lteapparat, afkoles og storknes smelten i narvarelse af

vand under findeling.

Eventuelt kan fafvestbffet anvendes i tor form. I dette
tilfelde sattes vand til barersmelten for eller efter
tilsaztningen af det torre farvestof. Eventuelt kan afko-
71rings— og granuléringsproces_sen fremmes yderligere ved

7 tilsetning af is. Imidlertid kan der ogsa forst dannes en

pasta af det torre farvestof med vand, hvilket kan vare en

~ fordel f.eks. ved anvendelse af sod som farvestof.

Som barer anvendes fortrihsvis et polymert organisk
materiale med et bledg¢ringspunkt pad mellem 60 og 100°C,
fortrinsvis mellem 75 og 90°C. Der kan principielt
anvendes alle hydrofobe termoplastiske 'hérpikser og plast
af de forskelligste typér, iser alle -car‘bonhYdrid.harp:’i.k-
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ser, som f.eks. petroharpikser, aromatiske, aliphatiske,
alkylaromatiske og cycldaliphatiske carbonhydridharpikser,
polyisobutylen, polybutylen, polybutadien og poly-
pentadien. Udmerkede barerharpikser er f.eks; polyethylen-
voks og polypropylenvoks samt oxazolinvoks, men isear
ethylenvinylacetat-copolymerer, fortrinsvis sddanne med et
vinylacetatindhold pa 5-40, isar 5-30, vegt-%. Ethylen-
vinylacetat-copolymererne kan ogsd anvendes i blanding med
andre stoffer, f.eks. polyolefinvoks 6g/e11er en

metalsabe.

Der kan ogsd anvendes harpikser, som smelter over 100°C,

_nér der anvendes et trykalteapparat, f.eks. af typen
Banbury. Endelig kan smelteomrddet pavirkes ved blanding

af forskellige barematerialer, sdledes at kompbnenter, som
smelter over 100°C, ogsd kan forarbejdes i almindelige
®lteapparater i blanding med andre komponenter, nar
blandingen udviser det n¢d§endige lave smelteomrade.

Farvestofindholdet i de ved fremgangsmaden fremstillede
praparater ligger mellem 10 og 90 vagt-%, fortrinsvis

mellem 30 og 70 vagt-%.

I modsaztning til de ovennavnte Kkendte smelte-zlte- og
smelte-flush-fremgangsmdder, ved hvilke de torrede og
storknede smelter ma Knuses i =lteapparatet inden
udtagningen, er det ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen
muligt som folge af éfk¢1ing af massen i det igangvarende
apparat og i narvarelse af vand at gennemf¢re sadanne
fremgangsmader i almindelige trug-@lte-apparater uden at
det er ng¢dvendigt at anvende kraftige apparater. Ved
findelingen af smelten i narvaerelse af wvand Kraver
@lteapparatur betydeligt mindre energi, og det dannede
kornformige granulat kan desuden let udtages af épparatet
og oparbejdes. Dette medfgrer blandt andet en formind-
skelse af investerings-, service- og vedligeholdelses-
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udgifterne samt en energibesparelse. Som farvestoffer kan

‘der anvendes alle vanduoplgselige pigmenter og polymer-
oplgselige farvestoffer, men der kan ogsd anvendes

vanduoplgselige fyldstoffer og tilsatningsmidler, f.eks.
optiske klaringsmidler med pigmentkarakter.

;Til fremgangsmaden ifgplge ,opfindélsen egner Sig isar

organiske og uorganiske pigmenter som tgrre pulvere eller
fortrinsvis som vandige filterkager, som de fremkommer ved
syntesen og/eller efter en konditionering eller formaling.

j'Som_ eksempler p& uorganiske pigmenter kan navnes titan-

dioxid, jernoxider, ‘chromoxid- og chromatpigmenter samt

fchfomoxidgrént og blychromatgult og -r¢dt, molybdatorange,

cadmiumsulfider og -sulfoselenider, ultramarin og nikkel-
titanatgult.'Som organiske pigmenter kan der anvendes sod,
azb4, methin-, ézomethin-, " phthalocyanin-, nitro-,
anthraquinon-, perinon-, perylentetracarbonsyrederivat-,
dioxazin-, thioindigo-, iminoisoindolinon- og indolin-,
quindphthalon—, quinacridon- eller metalkomplekspigmenter,
f.eks. af methin- eller azomethinfarvestoffer samt blan-

dinger af forskellige pigmenter.

Som farvestoffer, der er oplgselige i polymersmelten, kan

anvendes sadanne, som er oplgselige i en polyamid-,

polyester-, polycarbonat- eller polyolefinsmelte, og som

tilhorer de mest forskelligartede kemiske klasser. Eksem-
pelvis kan navnes viése metalkomplekéer af azofarvestof-
fer, isar l:2-metalkomplekser af monoazofarvestoffer samt
amino eller acylaminoanthraquinoner, phthalocyaniner,
quinacridoner, 2,4-di-(2'-hydroxynaphthyl)-6-pyrenyl-
1,3,5-triazin samt tillige enkelte kypefarvestoffer, sasom

perylentetracarbonsyrediimider eller anthrimid- carbazol.

Efter afslutning af alteprocessen foreligger den farvede
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og steorknede smelte som fugtigt, uregelmessigt formet
brudgranulat, der let kan udtages. Det fugtige kornfor-
mige granulat t¢rres og findeles. Tg¢rringen kan foretages
for eller efter findelingen. Egnede findelingsapparater er
f.eks. skazremgpller. Der fé&s et kornet produkt, der f.eks.
kan anvendes direkte som farvestofprzparat. Eventuelt kan
det formales til pulver f.eks. pa en tvarstrgmsmglle.

Produkterne kan imidlertid ogsd& omsmeltes til cylindriske
eller terningformede granulater.

Praparatet egner sig alt efter valg af barestof til
indfarvning af h¢jmolekylere materialer i massen, f.eks.
+il malematerialer, trykfarver, spindefibre, kunststoffer
med eller uden oplosningsmiddel. Preparaterne er dog
serligt fordelagtige til pigmentering af termoplastiske
stoffer i form af fibre, folier, sprojtestobematerialer
eller profiler, f.eks. af polyolefiner, sdsom polyethylen
eller polypropylen, endvidere polyvinylchlorid, ABS og
polystyren. De fremstillede praparater Kkan i den fore-
liggende form anvendes til pigmentering. De er imidlertid
ogsd sardeles velegnede til fremstilling af sakaldte
"masterbatches", f.eks. under samtidig formindskelse af
farvestofindholdet ved hjzlp af inderaltere eller konti-
nuerlige =ltemaskiner, hvorved der ogséd kan fremstilles

nuanceblandinger.

Fremgangsmaden ifplge opfindelsen forklares nzrmere i de
efterfolgende eksempler, hvor de anforte dele er vagtdele.

Eksempel 1

325 dele af en vandig pasta indeholdende 78 dele C.I.
Pigment Red 144 ("Chromophtal” red BR, Ciba-Geigy) og
52 dele af en med vinylacetat modificeret polyethylen med
en MFI-vaerdi p& 425 g/10 minutter (f.eks. "Ultrathene"®
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“UE 649-04, bledhedspunkt 80°C, fremstillet af U.S.I.)

underkastes en udskylningsproces i et laboratoriezlte-

apparat ved 110°C. Nar udskylningsprocessen er afsluttet

findeles a&ltemassen (smelten) i det igangverende &lte-
apparat i narverelse af det klart fraskilte vand under
afkoling. Det fugtige, uregelmessige brudgranulat (¢ ca.
£ 1 cm) udtages og formales pad en skaremplle til et fint
granulat (¢ ca. £ 4 mm). Produktet t¢rres. Der fas et rodt
praparat indeholdende 60% pigment, og det fremstillede
praparat er velegnet +il enkel fremstilling af pigment-
koncentrationer f.eks. til PE, PP, PS (masterbatches) med
et inderalteapparat eller et kontinuerligt alteapparat.

Eksempel 2

360 dele af en vandig pasta indeholdende 120 dele C.I.
pigment Blue 15:3 ("Chromophtal® bl& 4GM, Ciba-Geigy) og
180 dele af en med vinylacetat modificeret polyethylen med
en MFI-vardi pa 150 g/10 minutter (f.eks. "Elvax"® 420,
bl¢dhedspunkt 88°C, fremstillet af DuPont) underkastes en
udskylningsproces i et laboratoriezlteapparat ved 110°C.
Efter afslutning af udskylningsprocessen findeles &lte-
massen (smelten) i det igangvarende a&lteapparat i ner-
varelse af det klart fraskilte vand under afk¢lingen. Det
fugtige, uregelmassige brudgranulat (¢ ca. £ 1 cm) udtages
og formales pa en skarem¢lle til fint granulat (@ ca.
£ 4 mm). Produktet t¢rres. Der fas et blat praparat inde-
holdende 40% pigment, og det fremstillede preparat er
velegnet til direkte indfarvning ved blanding med farve-
1pst, termoplastisk formstof, f.eks. PE, PP, PS, PVC og
PA-6.

Eksempel 3

227 dele af en vandig pasta indeholdende 65 dele C.I.
Pigment Red 48:2 ("Irgalith"® red 2BP, Ciba-Geigy) og
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65 dele af en med vinylacetat modificeret polyethylen med
en MFI-vaerdi pa 150 g/10 minutter (f.eks. "Elvax"® 420,
fremstillet af DuPont) underkastes en udskylningsproces i
et laboratoriezlteapparat ved 110°C. Efter afslutning af
udskylningsprocessen findeles ®ltemassen (smelten) i det
igangvaerende @lteapparat i nervarelse af det klart fra-
skilte vand under afkeplingen. Det fugtige, uregelmessige
brudgranulat (® ca. £ 1 cm) udtages og formales pa en
skaremplle til et fint granulat (@ ca. £ 4 mm). Produktet
torres. Der fas et rodt prazparat indeholdende 50% pigment,
og det fremstillede praparat er egnet til direkte ind-
farvning ved blanding med farvelgse termoplastiske form-
stoffer, som f.eks. PE, PP, PS og PVC.

Eksempel 4

78 dele af en med vinylacetat modificeret polyethylen med
en MFI-verdi p& 150 g/10 minutter (f.eks. "Elvax"® 420,
fremstillet af DuPont) smeltes ved 110°C i et labora-
torieazlteapparat. I smelten indferes ensartet 52 dele C.I.
Pigment Black 7 ("Microlith"® sort B, Ciba-Geigy), og
efter 1/4 time tilsattes 30 dele vand. Under den efter-
folgende afkeoling findeles @ltemassen i det igangvarende
®lteapparat. Det fugtige, uregelmassige brudgranulat
(0 ca. £ 1 cm) udtages og formales pad en skzremplle til
et fint granulat (0 ca. ¢ 4 mm). Produktet te¢rres. Der fas
et sort praparat indeholdende 40% pigment, og det frem-
stillede prazparat er velegnet til direkte indfarvning ved
blanding med farvelgst, termoplastisk kunststof, som
f.eks. PE, PP, PS, PVC og PA-6.

Eksempel 5

Der gas frem analogt med den i eksempel 4 beskrevne frem-
gangsmade, idet der dog i stedet for C.I. Pigment Black 7
anvendes C.I. Pigment Red 108 (cadmiumredt), og der frem-
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stilles et tilsvarende godt praparat, der er egnet til
indfarvning af PE, PP, PVC og ABS.

Eksempel 6

39 dele af en med vinylacetat modificeret polyéthylen med
en MFI-verdi pad 500 g/10 minutter (f.eks. "Elvax"® 410,
blpdhedspunkt 88°C, fremstillet af DuPont) smeltes i et
laboratoriezlteapparat wved 110°C. I smelten indarbejdes
ensartet 91 dele C.I. Pigment Red 101 (ferrooxid), og
efter 1/4 time tilsattes 30 dele vand. Under den efter-
folgende afkeling findeles altemassen i det igangvarende
®lteapparat. Det fugtige, wuregelmassige brudgranulat
(0 ca. £ 1 cm) udtages og formales pd en skaremgplle til
et fint granulat (@ ca. 4 4 mm). Produktet t¢rres. Der fas
et brunt prazparat indeholdende 70% pigment, og det frem-
stillede prazparat er velegnet til direkte indfarvning ved
blanding med farvelgse, termoplastiske kunststoffer,
sdsom PE, PP, PS og PVC.

Eksempel 7

236 dele af en vandig pasta, indeholdende 52 dele C.I.
Pigment Yellow 93 ("Chromophtal gul 3G, Ciba-Geigy) under-
kastes sammen med 39 dele af en med vinylacetat modifice-
ret polyethylen med en MFI-vardi pad 150 g/10 minutter
(f.eks. "Elvax"® 420, fremstillet af DuPont) og 39 dele
polyethylenvoks (AL-6l-voks, fremstillet af BASF) en
udskylningsproces i et laboratoriealteapparat wved 110°C.
Efter afslutning af udskylningsprocessen findeles &lte-
massen (smelten) i det igangverende &lteapparat i ner-
varelse af det klart fraskilte vand under afk¢lingen. Det
ret fine brudgranulat (@ ca. £ 5 mm) udtages og torres.
Der fas et gult prazparat indeholdende 40% pigment, og det
fremstillede praparat er velegnet til direkte indfarvning
ved blanding med farvelgse termoplastiske kunststoffer,
som f.eks. PE, PP, PS og PVC.
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Eksempel 8

235 dele af en vandig pasta indeholdende 65 dele C.I.
Pigment Red 166 ("Chromophtal" skarlagen R, Ciba-Geigy)
underkastes sammen med 45,5 dele magnesiumbehenat og
19,5 dele af en med vinylacetat modificeret polyethylen
med en MFI-verdi pa 150 g/20 ‘minutter (f.eks. "Elvax"®
420, fremstillet af DuPont) en udskylningsproces 1 et
laboratoriezlteapparat ved 110°C. Nar udskylningsprocesser;
er afsluttet, findeles altemassen. (smelten) i det igang-
vaerende @lteapparat i narverelse af ‘det klart fraskilte
vand under afk¢lingen. Det ret fine brudgranulat (@ ca.
¢ 5 mm) udtages og tgrres. Man far et re¢dt praparat
indeholdende 50% pigment, og det fremstillede preparat er
velegnet til direkte indfarvning ved blanding med farve-
lpse, termoplastiske kunststoffer, f.eks. PE, PP, PS oOg
PVC.

Eksempel 9

249 dele af en vandig pasta indeholdende 78 dele C.I.
Pigment Blue 15:3 ("Chromophtal bld 4GM, Ciba-Geigy)
underkastes sammen med 52 dele af en sadkaldt permanent-
blpdgorer ("Elvaloy"® 741, polymerbledggrer pad basis af
en ethylenvinylacetat-copolymer, blpdhedspunkt 83°C, fra
firmaet DuPont) en udskylningsproces i et laboratorie-
@lteapparat ved 125°C. Efter afslutning af udskylnings-
processen - findeles pltemassen (smelten) i det igang-
verende @alteapparat i narvarelse af det klart fraskilte
vand og under tilsetning af is under afk¢lingen. Det

uregelmassige brudgranulat formales efter torring i et

“vakuumskab ved 40-50°C ved hj®lp af teris pa en tvar-

stromsmolle  til et fint smuld. Det -bld prazparat inde-
holder 40% pigment, og det er sardeles velegnet til
pigmentering af PVC.
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Eksempel 10-16.

Nar der i stedet for de i eksempel 1-9 navnte barestoffer

anvendes f.eks.

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

en polyethylen (f.eks. HC-polyethylen 7A, blg¢dheds-
punkt 90°C, 612A, blgdhedspunkt 90°C, 617A, bl¢dheds-
punkt 82°C, fra firmaet Allied Chemical),

en oxazolinvoks (f.eks. oxazolinvoks ES 254, blod-

‘hedspunkt 72°C, fra firmaet Commercial Solvent

Corporation),

et polyamid (f.eks. "Vestamid"® T 350A/P1l, bl¢dheds-

punkt 82°C. fra firmaet Chemische Werke Hils),

en sulfonamidharpiks (f.eks. "Demidal" 70, bl¢dheds-
punkt 70°C, fra firmaet Vereinigte Chemische Fabriken
Kreidl, Ritter & Co.),

et fast blgpdggringsmiddel (f.eks. "Benzoflex" S 432,
blgpdhedspunkt 80°C, eller "Benzoflex" S 552, bled-
hedspunkt 98°C, fra firmaet Velsicol Chem. Corp.),

en polycaprolacton (f.eks. "PCL" 700, blgdhedspunkt
70°C, fra firmaet Union Carbide),

et paraffinagtigt produkt (f.eks. "Sasolwachs" HI,
blpdhedspunkt 84°C, CiijH24, fra firmaet VEBA Chemie)

kan den her omhandlede udskylningsproces gennemfgres lige
s& problemlgps og fordelagtig, og der f4s praparater med
gode egenskaber til de mest forskelligartede applikations-

medier.
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PATENTEKRAV

1. Fremgangsmade til fremstilling af et farvestof-
przparat ved indarbejdning af et pigment eller et
polymeropleseligt farvestof i .en polymer eller monomer
organisk barer i smeltet form, kendetegnet ved, at pig-

mentet eller det polymeropl¢selige farvestof opvarmes iet

®lteapparat med bareren til dens smeltetemperatur, og
smelten afkples og sterknes i narverelse af vand i det
igangverende @lteapparat under findeling.

2. Fremgangsmade ifglge krav 1, kendetegnet ved, at

pigmentet eller det polymeroplgselige farvestof tilsattes

i form af en vandig pasta.

3. Fremgangsmade ifplge krav 1, kendetegnet ved, at

bzreren er en hydrofob, termoplastisk harpiks eller plast.

4. Fremgangsmade ifgplge krav 3, kendetegnet ved, at

bereren er en carbonhydridharpiks.

5. Fremgangsmade ifplge krav 3, kendetegnet wved, at

bzreren er en ethylen-vinylacetat-copolymer.

6. Fremgangsmé&de ifglge krav 5, kendetegnet ved, at

bareren er en ethylen-vinylacetat-copolymer med et vinyl-
acetatindhold pa 5-30 vagt-3.

7. Fremgangsmade ifglge krav 5, kendetegnet ved, at

bereren er en blanding af ethylen-vinylacetat-copolymere

og en polyolefinvoks og/eller en metalsabe.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

