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Henkel Kommanditgesellschaft auf

) Aktien
/ Henkelstrasse 67,4000 Disseldorf
N Lansi-Saksa

DISPERGOITAVISSA OLEVAT EPAORGAANISET PIGMENTIT TAI TAYTEAINEET
SEKA MENETELMA NIIDEN VALMISTAMISEKSI - DISPERGERBARA OQOORGANISKA
PIGMENT ELLER FYLLMEDEL SAMT FORFARANDE FOR DESS FRAMSTALLNING

Esilld olevan keksinndn kohteena ovat dispergoitavissa olevat epéd-
orgaaniset pigmentit tai tdyteaineet sekd menetelmd niiden val-

mistamiseksi.

Pigmenttien ja tdyteaineiden dispergointi orgaanisiin ja vesipi-
toisiin vdliaineisiin, so. pigmenttiprimddrihiukkasista syntynei-
den agglomeraattien hajottaminen, on vialttadmdton tydvaihe valmis-
tettaessa siveltdvid tms. pigmentoituja pdidllysaineita, ja t&dhan
kuluva aika ja energia muodostavat huomattavan kustannustekijidn.
Digpergointitydvaihe suoritetaan mekaanisesti kayttam&dlld erilai-
sia koneita kuten vaivauskonetta, valssituolia ja kuulamyllyid.
JOtta tHmd tydvaihe saataisiin lyhenemddn, kdsitellH#@n pigmentte-

jd tal tdyteaineita orgaanisilla yhdisteilld, jotka pienentdvit



pintajdnnitystd pigmenttihiukkasen ja orgaanisen tai vesipitoisen
valiaineen kesken, millid tavoin saadaan pigmentin dispergoitumi-

nen helpommaksi. Sen vaikutus tulee tH116in mahdollisuuksien mu-
kaan rajoittumaan aincastaan paremmaksi saatuun dispergoitumiseen

ilman haitallisia sivuvaikutuksia.

US~-patenttijulkaisusta 1 722 177 on jo aikaisemmin tunnettua, et-
td epdorgaanisia pigmenttejd ja tdyteaineita voidaan kdsitelld
steariinihappojen ja hartsihappojen sekid niiden ammoniumsaippuoci-
den kanssa, Jjotta niiden dispergoitumiskykyd saataisiin paranne-
tuksi. Samaa tarkoitusta palvelevat ranskalaisen patenttijulkai-
sun 1 276 739 mukaan trietanoliamiini tai sen suolat. Lisdksi on
tdhdn saakka ehdotettu alifaattisia amiineja kdytettdviksi ai-
neina dispergoituvuuden parantamiseksi. Valittaessa lissdttivii
aineita tulee ottaa huomioon, ettd monet lisdaineista ovat lakal-
le vieraita tuotteita, jotka halutun dispergoitumisvaikutuksen
ohella omaavat mydés monia haitallisia ominaisuuksia kuten veteen
liukenevuus ja emulgoitumiskyky. Monet niistd aiheuttavat hai-
tallisia sivuvaikutuksia kuten kiillon h#vidminen valmiissa padl-

lysteessd sekd kuivumisen hidastuminen valmistettaessa kalvoja.

Nyt on tehty se havainto, ettd epiorgaanisten pigmenttien tai
tdyteaineiden dispergoituvuuttaa orgaanisissa ja vesipitoisissa
vdliaineissa voidaan parantaa huomattavassa mi4drin kdsittelemdlli
pigmentit tai tdyteaineet 0,1-5 painoprosentilla, sopivimin 0,2-2
painoprosentilla aminoalkanoliseosta, jonka yleinen kaava on
R1 - ?H - ?H - RZ
OH NH

1 %H - CH - R, N//// 4
OH NH—(CH) —— (11},
l X

jossa kaavassa R1 Ja R_ tarkoittavat alkyyliryhm#id, jossa on 1-21

2

hiiliatomia, Jjolloin hiiliatomien summa ryhmissd R_. ja R. on

1 2

6-22, R3 on vety tai metyyliryhmd, jolloin yhtd alkyleeniryhmii

kohti voi olla enintdidn yksi metyyliryhmid, Ra ja R jotka voivat

5,
olla samanlaiset tai erilaiset, tarkoittavat vetys, alkyyliryh-
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mdd, jossa on 1-4
1-4 hiiliatomia,

2 tai 3,

hiiliatomia,

tai oksialkyyliryhmi&sd,

jossa on

x on kokonaisluku 2-6 ja y on kokonaisluku 1,

valmistuksessa syntyvdn seoksen muodossa,

jossa molekyy~-

lin ketjun pituus vaihtelee rajoissa 8-24 hiiliatomia ja Jjossa

visinaaliset substituentit ovat statistisesti kautta ketjun jae-~

tut, tal aminoalk

happojen muodosta

anoliseoksen suoloja,

mia suoloja,

oksialkylointituotetta,

varsinkin orgaaanisten

varsinkin

etyleenioksidilla ja/tai propyleenioksidilla saatua oksialkyloin-

tituotetta, tai k

vaternisointituotetta.

Keksinndn mukaan lisdttdvien aminoalkanoliseosten valmistus ta-

pahtuu olefiinise

tisesti jakautuneita sisHisiid kaksoissidoksia.

niseokset ovat si

oksista,

nansa tunnettuja.

joissa on 8-24 hiiliatomia ja statis-

Tdllaiset olefii-

Niitd voidaan valmistaa esi-

merkiksi suorittamalla katalyyttinen dehydraus tai klooraus/de-

hydroklodraus sellaisiin yhdisteisiin, jotka ovat CB-C24—parafii—

neji,

selektiivinen eks

traktio.

Ja suorittamalla tHmdn jHlkeen sisdisten mono-olefiinien

Kuitenkin voidaan kaytt&did myos taman-

kaltaisten olefiinien seoksia tyydyttyneiden hiilivetyjen kanssa,

joita syntyy valmistettaessa nditd olefiineja.

3isdisiZ mono-ole

lineaarisia C C

11
sia,

fiinien fraktioita,

14~ tal C1g-Cig

C _-olefiinejsd,

voidaan kdyttdd tissd yhteydessd edullisesti.

a) Fraktio

b) Fraktio

joissa on suuri pitoisuus

ja varsinkin sellai-

joissa on seuraavassa esitetty ketjunpituuden jakautuma,

Cll~-C14 (Jakautuma painoprosentteina)
Cll—olefiinia n. 22

012— " n. 30

ClB_ " n. 26

Cla=  w n. 22
€157C18

ClS—OIefiinia n. 26

016— " n. 35

Cl7_ " n. 31

ClB— " n. 6

Ketjun pituuden suhteellinen jakautuma voi kuitenkin myds poiketa

edlld esitetysts,

~ 7)) \ps )



Keksinndn mukaisten tuotteiden valmistamiseksi kdytetdidn olefii-
niseoksia ldhinnd sindnsd tunnetuilla menetelmilld, esimerkiksi

peretikkahapolla, epoksidoituina.

Keksinnon mukaan lisdttédvien, kaavan (I) mukaisten tuotteiden
valmistamiseksi saatetaan saadut epoksidiseokset reagoimaan ammo-
niakin kanssa veden lidgndollessa korotetuissa ldmpdtiloissa ja

korotetussa autoklaavipaineessa.

Ammoniakkia kdytetddn 5-20-kertaisena ja sopivimmin 10-15-kertai-
sena molaarisena ylim#drdnid laskettuna lisdtyn epoksidisecksen
painosta, kun taas vettd lisHdtddn 1-20-kertaisena ja sopivimmin
5-15-kertaisena molaarisena ylim3a&drdnd, tHlloinkin laskettuna

epoksidiseoksen middrista.

Reaktio toteutetaan sekoittamalla varustetussa autoklaavissa lam-
potiloissa 160°-220°C, sopivimmin 190°-210°C, jolloin paine saa-

vuttaa arvot n. 40-150 baaria.

Ajan tarve reaktion toteuttamiseksi voi olla 0,25-10 tuntia ja

sopivimin 0,5-1 tuntia.

Reaktioseoksen jatkokédsittely tapahtuu jakamalla seos tuptefaa-
siksi ja ammoniakki/vesifaasiksi ja ottamalla tuotefaasi talteen

ja puhdistamalla se tunnetuilla menetelmilld, esimerkiksi tislaa-

malla.

Keksinnon mukaan lisdttdvien aminocalkanoliseosten, joidep kaava

on (I1), valmistamiseksi saatetaan saadut epoksidiseokset rea-
goimaan di-, tri- tai tetramiinien kanssa, joiden yleinen kaava
on
R
4
H{NH - (CH—)}%_*_ N<
y

| R,

R 5

3
jossa RS’ R4, RS' X Ja y tarkoittavat samaa kuin edellsd.

Amiiniyhdisteind, jotka ovat soveliaita reaktiota varten, tule-

vat kysymykseen esimerkiksi etyleenidiamiini, 1,3-propyleenidi-
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amiini, heksametyleenidiamiini, N-metyyli-1,2-propyleenidiamii-

ni, N. N-dietyleenidiamiini, N, N-dimetyyli-1,3-propyleenidiamii-
ni, N-propyyliheksametyleenidiamiini, N-~etanoli-etyleenidiamiini,
N, N-dietanolietyleenidiamiini, dietyleenitiramiini, di-1,3-pro-
pyleenitriamiini, di-1,2-propyleenitriamiini, di-heksametyleeni-
triamiini, N, N-dimetyylidietyleenitriamiini ja N-etyyli-di-1, 3-

propyleenitriamiini sekd trietyleenitetramiini.

Amiineja lis#dtddn 1.0-15-kertaisina molaarisina mddrind laskettu-
na epoksidisecksen mEHrdastd, ja niitd voidaan kdyttddg, sikdli kun
ne ovat huoneen ladmpdtilassa nestemdisiid, samanaikaisesti myds
livuottimina., Mahdollisesti voidaan kdyttdd liszksi myds jotakin
muuta katalyyttisesti vaikuttavaa liuotinta, kuten esimerkiksi

vettd, etanolia tal glyserolia.

Reaktio suoritetaan lidmpodtila-alueella 100°-230°C, esimerkiksi
siind lEmpodtilassa, jossa kdytetty amiini tai liuotin kiehuu pys-
tyjaddhdyttimen alla. Mik#Hli di- tai triamiinin kiehumispiste on
pienempi kuin vaadittava reaktioldmpdtila tai mikdli pienemmissi
ldmpotilassa kiehuvaa katalyyttiid tdytyy lisdtd, voidaan reaktio
suorittaa myds autoklaavissa l&ampdtiloissa 150°-230°C paineen

alaisena.

Keksinnon erddn edullisen sovellutusmuodon mukaan tapahtuu reak-

tio amiinien kanssa, joissa ryhmidt R4 Ja R5 eivdt ole vetyji,
my6s ilman paineen kdyttdd, mik#li niiden kiehumispisteet ovat
pienempid kuin haluttu reaktiolampdtila. Epoksidiseokseen lisig-
tddn tdlldin 0,1-0,5 moolia glyseriinid tai glykolia laskettuna
epoksidiseoksen mddrdstd, jolloin reaktiolidmpdtila on 150°-220°C,
ja pienemmidssid ldmpdtilassa kiehuvaa diamiinia lisdtdz@n hitaasti
1,0-1,5-suuruisina molaarisina md&rind laskettuna lisdtyn epoksi-
diseoksen mHAdrdstd siten, ettd liampdtila ei pienene enempdd kuin
10~-20°C verrattuna alunperin s#diddettyyn reaktioldmp&tilaan. T &~
mdn jdlkeen annetaan seoksen kiehua vield 1-2 tuntia pystyjddh-
dytinkiehumisldmp&tilassa. Reaktion pHdtyttyd poistetaan kata-

lyytti pesemidlld se vedelld tai tislaamalla se pois.

Ajan tarve reaktion toteuttamiseksi voi vaihdella laajoissa ra-

joissa ja se on n. 1-50 tuntia sek3d sopivimmin 1-5 tuntia.
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Reaktioseoksen jatkokdsittely voidaan suorittaa tunnetuilla ta-

voilla, esimerkiksi tislaamalla.

Keksinndn mukaan lisdttidvidt aminoalkanoliseoksen suolat alifaat-
tisten karbonihappojen kanssa, joissa on 2-24 hiiliatomia, kuten
esimerkiksi etikkahappo, voihappo, kapronihappo, lauriinihappo,
palmitiinihappo, beheenihappo, myristoleiinihappo, &ljyhappo,
soijadljyrasvahappo, linolihappo ja maitohappo, voidaan valmis-
taa kdyttdmdalld jotakin soveliasta menetelmdi. T&alldin ovat

edullisia voihapon, kapronihapon ja soijadljyrasvahapon suoclat.

Keksinndn mukaan lisdttdvid aminoalkanoliseoksen oksalkylointi-
tuotteita valmistetaan tunnetuilla menetelmilld saattamalla al-

kyleenioksidit liittymisreaktioon alkalisten katalyyttien ldsn&-
ollessa. T&alldin on kysymyksessd ennen kaikkea etyleenioksidin
ja/tai 1,2-propyleenioksidin liittymisreaktio, sopivimmin kui-

tenkin etyleenioksidin. Oksalkyloitumisaste voi vaihdella laa-
joissa rajoissa ja se on kysymyksen olleessa esimerkiksi etylee-
nioksidista rajoissa 2-50, sopivimmin kuitenkin 5-35 moolia ety-

leenioksidia kutakin moolia kohti aminocalkanolia,

Keksinndn mukaan lis&dttdvii aminoalkanoliseosten kvaternisointi-
tuotteita voidaan valmistaa tunnetuilla tavoilla saattamalla vi-
sinaaliset hydroksiamiinit reagoimaan esimerkiksi bentsyyliklo-
ridin, etyleenibromidin, metyylikloridin ja dimetyylisulfaatin

kanssa.

Suoritettaaxm_keksinnén mukaisesti epdorgaanisten pigmenttien ja
tdyteaineiden kdsittelyd dispergoitavuuden parantamiseksi orgaa-
nisissa tai vesipitoisissa vidliaineissa lisdtHd4n aminoalkanoli-
seoksia, niiden suoloja, oksalkylointituotteita tai kvaternisoin-
tituotteita mid#rissd 0,1-5 painoprosenttia ja sopivimmin 0,2-2
painoprosenttia laskettuna pddllystettdvin pigmentin tai padllys-
tettdvidn tdyteaineen mHdrdstsd. PH4llystémisen toteuttamista var-
ten on t&dmd mE&Erd nyds se maHrd, joka on levitettidvi pigmentille

tai tdyteaineelle.

Alusaineiksi soveltuvat useimmat epdorgaaniset pigmentit ja tdy-
teaineet. Erityisen hyvid tuloksia on saavutettu kdyttamilla

titaanidioksidipigmentteji ja rautacoksidipigmenttejda keksinndn
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mukaisella késittelylld. PHdllystdminen keksinndn mukaan kdytet-
tdvilld aminocalkanoliseoksilla, niiden suoloilla, oksalkylointi-
tuotteilla sekd myds kvaternisointituotteilla voidaan toteuttaa
sekd pigmentinvalmistuksen puitteissa, esimerkiksi suoritettaes-
sa Jjauhatusprosessia kuulamyllylld, tankomyllylld, hdyrysuihku-
myllylld nestemdisessd pigmenttisuspensiossa, kidsittelemdlld kos-
teaa pigmenttisuodatuskakkua, ettd myds kidsittelem#lld jo valmis-
ta pigmenttid tai tdyteainetta. TH11l8in on merkityksetontd, onko
pigmenteille jo aikaisemmin suoritettu epZdorgaaninen jalkikdsit-
tely, kuten on laita usein kidsiteltHessd titaanidioksidia saos-

tettaessa sitd aluminiumoksidista ja/tai piidioksidista.

Keksinndn mukaisessa kHytdssd epdorgaanisten pigmenttien ja tdy-
teaineiden kdsittelemiseksi voidaan kAyttdd aminoalkanocliseoksia,
niiden suoloja tai oksalkyleointituotteita ja kvaternisointituot-
teita joko sellaisinéan,vesisuspensioina, mahdollisesti sopivien
tensidien ldsnZollessa tai myds liuotettuina orgaanisiin liuotti-

miin.

KdytettHessd myds tensidejid keksinnon mukaan kdytettdvien amino-
alkanoliseosten sekd niiden johdannaisten vesipitoisten suspen-
sioiden valmistamiseksi on erityisesti pidettdvd huolta siitid,
ettd lisdttdvilld tensideilld el ole mitddn haitallisia vaikutuk-
sia sivelyaineiden ominaisuuksiin ja niistd valmistettujen kalvo-

jen ominaisuuksiin.

Keksintdd havainnollistetaan ldhemmin seuraavissa esimerkeissi,
joiden tarkoituksena ei kuitenkaan ole rajoittaa keksinndn suoja-
piirid.

Esimerkki 1

PaddllystettdvEnd pigmenttinid k#ytettiin eridstd sulfaattimenetel-
malld valmistettua, aluminiumoksidilla epHorgaanisesti jHalkikid-
siteltyd titaanidioksidia, joka oli rutiilimuodossa (kaupallinen
tuote "Bayertitan R-U-2"), Orgaaniseen p&dllystykseen kdytet-
tiin seosta, jossa oli sellaisia visinaalisia olefiineja, joissa
oli statistisesti jakautuneista sisdisistd kaksoissidoksista joh-
dettuja hydroksiamiineja, joiden alkyyliketjun pituus oli Cl

5 C1g
jolloin valmistustapa o0li seuraava:
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Autoklaaviin pantiin 14,9 kg 72,828 kmol) vettd, 14,1 kg (0,829
kmol) nestemiisti ammoniakkiz ja 16,2 kg (0,0552 kmol) i-C

15/18~
epoksidia. T&dmd seos lHmmit=+%tiin sekoittamalla 200°C ja sitid
pidettiin kaksi tuntia tiss® _Zmpodtilassa. T&Alldin syntyi 90
baarin paine. Kun seos 0li ‘EZihdytetty lampdtilaan 50°C, pois-

tettiin vesipitoinen faasi [z siirrettiin sivuun, minkd jidlkeen
amiinifaasi kuivattiin 1 tor-in paineessa ja ldmpdtilassa 150¢C.
Saanti oli 14,9 kg eli 87,1 % fteoreettisesta, AZ 200; OHZ 406;

EpOZ O,1.

Titaanidioksidin p#&dllystimizsn tapahtui k3yttamills liuvosta, jos-
sa oli 0,7 g saatua hydroksizziiniseosta sekoitettuna 20 g:aan
etanolia ja 180 g:aan kevytt=zsiinid, jonka kiehumisalue oli

60-95°C.

100 g titaanidioksidia sekoiz=ttiin 200 g:an kanssa tdtd liuosta
puoli tuntia tehokkaasti, mizmxzi jdlkeen liuotin tislattiin pois
noin 80°C ldmpdtilassa kdAyttzZmilld tyhjod (vesisuihkupumpulla ai-
kaansaatua).

Tdlld tavoin padllystettyd pizmenttid testattiin seuraavassa esi-
tettdvidlld menetelmdlld, jollein vertalilun vuoksi kdytettiin myds

kdsittelemdtdntd titaanidicksidi

Dispergointi toteutettiin 252 al:n vetoisessa laajakaulapullossa,
johon oli pantu 75 g lasihelmis, joiden halkaisija oli 3 mm, jol-
loin k#sittelyaika oli 60 mim ravistelukoneessa (ns. Paint Condi-
tioner, tyyppi 5100, firma Eed Devil/USA), jolloin dispergointi-

seokset olivat seuraavat.

Dispergointilisdys tai lakka a) _____b) (sokea koe)
Titazanidioksidia 13,123 3 13,000 =

Phdllystysaineen mEird orosszo-

teina nizmenttiid kohti laslies-

tuna 0,7 el lainkoan
!lﬂJ:ulv’a alkydwa?rtSLa :
cn 48 5 81iyd, 55 pros,ntti
i Jleenw—testlbensiini-seo’

sa (=kaupallinen tuote Allcs

® 48, firma Bayer) 24,0 3 24,0 7
Testibensiinii 10,0 3 10,0 =z
Tsyleenii 1,4 3 H4 3

e " TAD:



Kaikki n#mid seokset lakattiin 80 g:lla seuraavaa seosta samalla

sekoittaen valmiiksi variksi.

72,0 7 alkydihartsia (kutsn ylld)

2,9 > tastibensiinii

1,4 z kegyleenii

1,0 g silikonisljyd (1 5 ksyleenissd - tyyppi AK 35, toiminimi

Tacker)

1,46 = lyijyoktoaattia (24 5 Pb)

0,46 71 kobolttioktozattia (& /5 Co)

0,28 2 manzaanioktoaattiz (& % in)

1,4 g metyyli-etyyliketoksiinia (55 /5 testibensiinissi)
30,0 3

Td1lld tavoin saatuihin lakkoihin lisdttiin 14,2 g seuraavia dis-

pergoituja mustatahnoja, minkd jHlkeen suoritettiin homogenointi.

18 2 nokea (lampun nokea 171, Desussa - as. Lamp Black)
180 7 alkydihartsia (kuten edelld)

50 7 testibvensiinii

26

WUy

Uy

ksyleenid

Sdvytettyjsd lakkoja levitettiin vetoviivaimella 100 pm:n vahvui-
seksi kerrokseksi lasilevyille ja kuivauksen jalkeen miHritet-

tiin remissioarvo kdyttdmdllid varimittauslaitetta PM @ II, toimi=-
nimi C. ZEISS, jolloin aallonpituus oli 420 nm. Suurempi remis-
sioarvo on yhdentekevd suuremman vaalennuskyvyn kanssa, mikid joh-
tuu valkopigmentin paremmasta dispergoitumisesta. Vertailukoetta
varten kdytettiin titaanidioksidia, jossa oli 0,7 % kookosamiinia

(AZ=285) p#dllysteensd, jolla tuotteella testi suoritettiin (vii-
te: c).

Jzaaviin seurasvat remissioarvot:

Lakka Pddllyste Remissicarvo,
420 nnm

a) 0,7 nydroksizmiinia 31,4

b) ei lainkaan (sokea koe) 30,8

c) 0,7 kockosamiinia 31,0

(vertailukoe)

P VUs )
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Saaduista arvdista on todettavissa, ettd kdytettdessid pddllystet-
td, jossa oli 0,7 % keksinndon mukaista hydroksiamiinia, saavutet-
tiin vaaleuden huomattava parantuminen ja myods dispergoituvuuden
lisddntyminen. Vertailukokeessa kdytetylla kookosamiinilla on

sitd vastoin ainoastaan vain vdhdinen tehokkuus.

Esimerkki 2

21,8 kg (0,207 kmol) teknillistd dietanoliamiinia lisdttiin typ-
pivirrassa kdyttdm#lld 200°C ldmpdtilaa 37,4 kg:aan (0,173 kmol)
i*Cll/l4—epoksidia 30 min kuluessa. Seosta pidettiin 4 tuntia
sitd tehokkaasti sekoittaen ldmpdtilassa 200°C, minkid jdlkeen
suoritettiin tislaus siten, ettd saatiin 8,1 kg esitislettid 2
torrin paineessa, Jjolloin tislattavan seoksen ldmpdtila oli 180°

C. Saanti oli 49,5 kg eli 89 % teoreettisesta; AZ 197.

Esimerkissd 1 esitetyn mukaisesti pddllystettiin rutiilimuodossa
olevaa titaanidioksidia 0,7 painoprosentilla saatua hydroksiamii-

niseosta; minkd jdlkeen suoritettiin testaus.
Remissioarvo, 420 um, oli 32,4 (sokean kokeen arvo 30,8)

Esimerkki 3

750 g (2,8 mol) i-C -epoksidia kuumennettiin typpivirrassa

ja sekoittaen lémpét?iign 220°C, minksd jdlkeen siihen lisattiin
pisaroittain 29 g (0,25 mol) heksametyleenidiamiinia 30 minuutin
kuluessa, 17 tunnin pituisen reaktioajan kuluttua tislattiin
ylimddrd epoksidia pois, jolloin nesteen lampotila oli 212°C ja
paine 0,5 mbaaria. Saanti oli 153 g eli 93,9 % teoreettisesta,
AZ 191.

Esimerkissd 1 selostetulla tavalla pddllystettiin rutiilimuodossa
olevaa titaanidioksidia 0,8 painoprosentilla saatua hydroksiamii-
niseosta, minkd jdlkeen suoritettiin testaus.

Remissioarvo, 420 pm, oli 31,5 (sokea koe 30,8).

Esimerkki 4

R DD
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285,1 g (1 mol) esimerkin 2. mukaan valmistettua hydroksiamiinise-
osta sekoitettiin 2,4 g:aan.  Z0-prosenttista metanolista natrium-
metylaattiliuosta, seos kuumzsnnettiin lampdtilaan 100°C ja sitd
evakuoitiin lyhyen aikaa metzanolin poistamiseksi. T&Em&n jdlkeen
lisdttiin 220 g (5 mol) etyli==nioksidia, ja seosta pidettiin 3
tuntia ldmp&dtilassa 158°C, jrzlloin lopullinen paine saavutti ar-

von 5 baaria ylipainetta. ¢£zzanti oli 505 g, AZ 118,

Esimerkissd 1 selostetulla ftavalla pddllystettiin rutiilimuodossa
olevaa titaanidioksidia 0,5 z2inoprosentilla saatua hydroksiamii-
niseoksen oksietylointituotez-*a, minkd jdlkeen sguoritettiin tes~

taus.

Remissioarvo oli aallonpituuzgella 420 pm 31,5 (sokean kokeen arvo

30,8).

Esimerkki 5
208,5 g (1 mol) esimerkin 1. wukaan valmistettua hydroksiamiini-
seosta neutraloitiin 278 g:1l.2a (1 mol) soijadljystd valmistettua

rasvahappoa (5Z=202, JZ=140) ..

Esimerkissd 1 selostetulla trzvalla p#didllystettiin rutiilimuodossa
olevaa titaanidioksidia 0,1. sainoprosentilla niin saatua hydrok-
siamiiniseoksen rasvahappoissTa suolaa, minkd jdlkeen suoritettiin

testaus.

Pddllystetylld pigmentilld szz=atiin aallonpituudella 420 um remis-

siocarvo 31,5 (sokea koe 30,8%;.

Esimerkki 6

Esimerkin 4 mukaan valmistetz-ua hydroksiamiiniseoksen oksiety-
lointituotetta levitettiin essimerkissid 1 selostetulla tavalla 1
painoprosentti kaupallisesti. saatavan, sinertidvin rautaoksidipu-

nan (tyyppi 120 F, firma Bayrer AG) pinnalle.

Dispergoitavuuden testaus sworitettiin seuraavassa esittettdvilli

tavalla;

TV
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a) Kirjavan tahnan valmistus
Dekantterilasiin, jonka vetoisuus oli 250 ml ja halkaisija
6 ¢m ja korkeus 11 cm, pantiin 100 g vesiliuosta, jossa oli
1 % hydroksietyyliselluloosaa (Natrosol 250 HR, firma HER-
CULES), 60 g pdallystettdvdd pigmenttid, minkd jdlkeen se-

osta sekolitettiin kdsin lasisauvalla.

Dispergointia varten kdytettiin sekoitinta, jonka sekoitus-
akselissa o0li hammastettu levy, jonka halkaisija oli 4 cm.
Tdmd sijoitettiin noin 1 cm korkeudelle dekantterilasin
pohjasta keskeisesti pigmenttipastaan. Dispergointia suo-
ritettiin 5 min kierrosluvun ollessa 1200 kierrosta minuu-

tissa.

45 g vettid
45 g metyylihydroksipropyyliselluloosaa, 2 % vedessd (tyyp-
pi Culminal PK 82, Henkel)

8 g natriumheksametafosfaattia, 10 % vedessi

140 g titaanidicksidia (tyyppi RN 56, Kronos Titangesell-
schaft, Leverkusen)

12 g kalsiittia (tyyppi BLP2, Omya, K&ln)

18 g mikrotalkkia (tyyppi AT extra, Norwegian Talc)

320 g raskassdlpdd (tyyppi EWO 423, normaali, R. Alberti,
Bad Lauterberg)

1 g sdildntdainetta (Dehygant B. Henkel)

3 g vaahtoamisen estoainetta (Dehydran C, Henkel)

12 g etyyliglykoliasetaattia

dispergoitiin kdyttdmdllsd pikasekoitinta (tyyppi Dissolver) 20
minuuttia kierrosluvun ollessa 5000 kierrosta minuutissa, minksd

jdlkeen sekoituksen alaisena olevaan seokseen lisdattiin

350 g vesipitoista tekoainedispersiota (53 prosenttinen disper-
sio, jossa oli vinyyliasetaatin kopolymeeriid, Mowilith DM 5,

Hoechst)

45 g metyylihydroksipropyyliselluloosa-liuosta (kuten edelli).

~2r MY iA T
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c) Sdvytys
100 g dispersiovidrid b) ja 10 g kirjavaa tahnaa a) sekoi-
tettiin tehokkaasti kesken#din 250-ml-tekoainedekantterila-
sissa kidsin kAyttdmdlld lasisauvaa. Sdvytettyd vidriainetta
levitettiin k#yttdmdlld levityslaatikkoa 150 um:n vahvui-
seksi kerrokseksi ja 6 c¢m:n levyiseksi liuskaksi lasilevyl-

le.

Samalla tavoin meneteltiin kdyttdmdlld kdsittelemdtontd

rautaoksidipunaa.

Kalvon kuivauksen jdlkeen mdHdritettiin sen remissioarvo
kiyttamdlld vdrimittauslaitetta PM Q II (firma C. ZEISS)
aallonpituuden ollessa 420 nm. Pienempi remissiocarvo on
yhdentekevi verrattuna kirjavan tahnan suurempaan vdrjadys-

kykyyn. Saatiin seuraavat remissioarvot:

padallystetty rautaoksidipuna

22,4

pddllystdmdtdn rautaoksidipuna = 23,8

Esimerkki 7
Esimerkin 2 mukaisella tavalla valmistettiin ensin teknillisest:

monoetanoliamiinista ja i-C -epoksidista vastaavaa hydroksi-

amiiniseosta. T&m& hydroksi;éiiniseos saatettiin tdmdn jdlkeen
reagoimaan esimerkissd 4 selostettujen ohjeiden mukaan 35 moolin
kanssa etyleenioksidia yhtd moolia kohti hydroksiamiinia.

Ndin saatu hydroksiamiiniseoksen oksietylointituote levitettiin
esimerkissd 1 selostetulla tavalla 1,2 painoprosentin suuruisena
mddrdnd kaupasta saatavan, sinertdvin rautaoksidipunan (tyyppi
120, firma Baer AG) pinnalle. Dispergoitavuuden testaus tapah-
tui kdyttdm&dlld dispersiovidriid, kuten esimerkissd 6 on selostet-
tu. Kalvon kuivauksen jdlkeen oli remissioarvo aallonpituudella
420 um pddllystetylle rautaoksidipunalle 21,9 sekd pddllystdmat-
tomdlle 23,8.

2D VP



PATENTTIVAATIMUKSET ”#\\lo
A
1. UOispergoitavissa oclevat epdorgaaniset pigmen—

tit tail ta@yteaineet, t un ne t t u siitd, ettd pigmentit tai
tdyteianeet on kdsitelty 0,1-5 painoprosentilla, sopivimmin
0,2-2 painoprosentilla aminocalkanoliseosta, jonka yleinen kaava

aon

R, - CH -CH -~ R

OH NH

H - CH - R

T 2 e
OH L—{&H”“(CH];;}H— (I1),

Jjossa kaavassa R4 Jja R2 tarkoittavat alkyyliryhm&a, Jjossa on
1-21 hiiliatomia, jolloin hiiliatomien summa ryhmissa R1 ja R2
on 6-22, R3 on vety tail metyyliryhmd, Jjolloin yhtd alkyleeni-
ryhmda kohti voi olla enintddn yksi metyyliryhms, R4 ja RS’
jotka voivat olla samanlaiset tai erilaiset, tarkoittavat vetya,
alkyyliryhm&&, jossa on 1-4 hiiliatomia, tai oksialkyyliryhmda,
jossa on 1-4 hiiliatomia, x on kokonaisluku 2-6 ja y on kokonais-
luku 1, 2 tai 3, valmistuksessa syntyvin seoksen muodossa, jossa
molekyylin ketjun pituus vaihtelee rajoissa 8-24 hiiliatomia

ja jossa visinaaliset substituentit ovat statistisesti kautta
ketjun jaetut, tai aminocalkanolisecksen suoloja, varsinkin or-
gaanisten happojen muodostamia suoloja, oksialkylointituotetta,
varsinkin etyleenioksidilla ja/tai propyleenioksidilla saatua

oksialkylointituotetta, tai kvaternisointituotetta.

2. FPatenttivaatimuksen 1 mukainen epdorgaaninen pigmentti,
tunnettu siitd, ettd pigmentti on titaanidioksidi, joka
on kdsitelty 0,1-5 paino-prosentilla, sopivimmin 0,2-2 paino-
prosentilla aminoalkanoliseosta tai sen suoleja, oksialkylointi-

tuotetta tai kvaternisointituotetta.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen epdorgaaninen pigmentti,

tunnettu siitd, ettd pigmentti on rautacksidipigmentti,

2N
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joka on k3sitelty 0,1-5 painoprosentilla, sopivimmin 0,2-2
painoprosentilla aminoalkanoliseosta tai sen suoloja, oksialky-

lointituotetta tai kvaternisointituotetta.

4. Menetelmd dispergoitavissa olevan epdorgaanisen pigmentin tai
tdyteaineen valmistamiseksi, t unne t t u siitd, ettd pig-
mentti tai tdyteaine k&sitelldin 0,1-5 painoprosentilla, sopivim-
min 0,2-2 painoprosentilla aminoalkanoliseosta, jonka yleinen

kaava on

R, - CH - CH - R
Yo . (1) tai
OH NH,
R
Ry - TH - CH - R, //// 4
OH L~[NH——(CH);——}——N (I1),
y
R3 R

jossa kaavassa R1 ja R, tarkocittavat alkyyliryhmda, jossa an

2
1-21 hiiliatomia, jolloin hiiliatomien summa ryhmissa R1 ja R

on 6-22, RB on vety tai metyyliryhm&, jolloin yhtéa alkyleeni—2
ryhmdd kohti voi olla enint@&n yksi metyyliryhma, R4 Jja RS’
jotka vaivat olla samanlaiset tai erilaiset, tarkoittavat vetysd,
alkyyliryhmda, jossa on 1-4 hiiliatomia, tai oksialkyyliryhm&s,
jossa on 1-4 hiiliatomia, x on kokonaisluku 2-6 ja y on kokonais-
luku 1, 2 tai 3, valmistuksessa syntyvdn seoksen muodossa, jossa
molekyylin ketjun pituus vaihtelee rajoissa B8-24 hiiliatomia

ja jossa visinaaliset substituentit ovat statistisesti kautta
ketjun jaetut, tai aminocalkanolisecksen suoloja, varsinkin or-
gaanisten happojen muodostamia sucloja, oksialkylointituotetta,
varsinkin etyleenioksidilla ja/tai propyleenioksidilla saatua

oksialkylointituotetta, tai kvaternisocintituotetta.

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelmd, t u nn e t t u
siitd, ettd pigmentti tai t8yteaine kdsitelldin aminocalkanoliseok-

sen suolcilla, jotka on saatu 2-24 hiiliatomia k3sittdvillad ali-
faattisilla karbonihapoilla.

B. Patenttivaatimuksen % mukainen menetelmd, t unn e t t u
siitd, ettd k8ytet&dn suoloja, jotka on saatu voihapolla, kapro-

nihapolla tai soijadljyrasvahapoilla.

NIV ER)
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7. Patenttivaatimuksen 4 mukaeirnen menetelmad, t u n n e t t u
siitd, ettd pigmentti tai tdyteaeine késitelléé6 aminoalkancli-
seoksen oksietylointituotteella, joka on ectyleenioksidin liitos-
reaktiotuote, jonka oksialkylointiaste on 2Z2-50, sopivimmin 5-35

moolia etyleenioksidia kutakin moolia kohti amincalkanolia.

8, Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelmd, t unnet tu
siitd, ettd pigmenttl tai t8yteaine kisitelld&n aminoalkanoli-
seoksen kvaternisointituotteella, joka on valmistettu amino-
alkanoliseoksen reaktiolla bentsyylikloridin, etyylibromidin,

metyylikloridin tai dimetyylisulfaatin kanssa.

9., Jonkin patenttivaatimuksista 4-8 mukainen menetelmd, t u n-

nettu siitd, ettd& pigmenttind kaytetddn titaanidioksidia.

10. Jonkin patenttivaatimuksista 4-8 mukainen menetelms,
tunnettu siitd, ettd pigmenttingd kaytetédan rautaoksidi~

pigmenttid.



PATENTKRAV

1. Dispergerbara oorganiska pigment eller fyllnadsdmnen,

kinnetecknade dirav, att pigmenten eller fyll-
nadsimnena har behandlats med 0,1-5 viktprocent, lédmpligast
0,2-2 viktprocent aminoalkaliblandning, vars allminna for-

mel &r
. , ) ) R _ _
Ry ?H ?H 2 (1) eller
OH NH2
R
- - - R 4
R, ?H CH - R, ////
: y \\\\
R3 R5

i vilken R, och R, avser en alkylgrupp, som har 1-21 kol-
atomer, varvid summan av kolatomerna i grupperna Rl och R2
4r 6-22, vdAte eller en metylgrupp, varvid det fo&r varje
alkylengrupp kan finnas hégst en metylgrupp, R3 dr vate
eller en metylgrupp, varvid det for varje alkylengrupp kan
finnas hégst en metylgrupp, R, och Res vilka kan vara lika
eller olika, avser vidte, en alkylgrupp med 1l-4 kolatomer
eller en oxialkylgrupp med l1-4 kolatomer, x &r ett heltal
2-6 och y &r ett heltal 1, 2 eller 3, i form av en vid
framstdllningen uppkommen blandning, varvid molekylkedjans
ldngd varierar inom grdnserna 8-24 kolatomer och dir de
visinala substituenterna dr statistiskt férdelade utmed
hela kedjan, eller salter av aminoalkanolblandningar, spe-
ciellt salter bildade av organisk syra, oxialkyleringspro-
dukter, speciellt med etylenoxid och/eller propylenoxid
erh8llen oxialkyleringsprodukt eller kvaterniseringspro-
dukt.

2. Oorganiskt pigment enligt paﬁentkravet 1, k&nne-~
tecknat ddrav, att pigmentet &r titandioxid, som &r
behandlat med 0,1-5 viktprocent, l&ampligast 0,2-2 viktpro-

cent aminolakanolblandning eller dess salter, oxialkyle-
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ringsprodukter eller kvaterniseringsprodukter.

3. Oorganiskt pigment enligt patentkravet 1, k & n n e-
t e cknat dirav, att pigmentet &r ett jadrnoxidpig-
ment, som &r behandlat med 0,1-5 viktprocent, lampligast
0,2~-2 viktprocent aminoalkanolblandning eller dess salter,
oxialkyleringsprodukter eller kvaterniseringsprodukter,

4. Forfarande fdr framstillning av ett dispergerbart
oorganiskt pigment eller fyllnadsdmne, k d&nne t e c k-
n at ddrav, att pigmentet eller fyllnadsdmnet behandlas
med 0,1-5 viktprocent, l&mpligast 0,2-2 viktprocent amino-
alkanolblandning, vars allmdnna formel &r

R, - CH -CH - R '
1 2 (1)
' I eller
OH NH
2
R .
R,I-KIZH-CH—RZ N/4
OH l-—-[NH——-(TH);—:J—— (11),
) y \ |
3 Rg

ddr Ry och R2 avser en alkylgrupp som har 1-21 kolatomer,
2 é‘r 6"22, R
dr vdte eller en metylgrupp, varvid det fér varje alkylen-

varvid kolatomernas summa i grupperna Rl och R 3
grupp kan finnas hdgst en metylgrupp, R, och Rg, vilka kan
vara lika eller olika, avser vidte, en alkylgrupp med 1-4
kolatomer eller en oxialkylgrupp, som har 1-4 kolatomer, x
dr ett heltal 2-6 och y 3r heltalet 1, 2 eller 3, i form av
en vid framstdllningen uppkommen blandning, varvid molekyl-
kedjans ldngd varierar inom grinserna 8-24 kolatomer och
ddr de visinala substituenterna #r statistiskt f&rdelade
utmed hela kedjan, eller salter av aminoalkanolblandningar,
speciellt salter bildade av organisk syra, oxialkylerings-
produkter, speciellt med etylenoxid och/eller propylenoxid
erh8llen oxialkyleringsprodukt eller kvaterniseringspro-
dukt,

5. Foérfarande enligt patentkravet 4, k d&nne te ¢ k-
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n at dirav, att pigmentet eller fyllnadsdmnet behandlas
med salter av en aminoalkanolblandning, som har erh8llits
ur alifatiska karbonsyror omfattande 2-24 kolatomer.

6. Forfarande enligt patentkravet 5, kdnnetec k-
n a t dirav, att det anvidnds salter som har erhdllits med

smérsyra, kapronsyra eller med sojaoljefettsyror.

7. Forfarande enligt patentkravet 4, kdnnetec k-
n at dirav, att pigmentet eller fyllnadsdmnet behandlas
med en aminoalkanols oxietyleringsprodukt, som &r etylen-
oxids additionsprodukt, vars oxialkyleringsgrad &r 2-50,

l&mpligast 5-35 mol etylenoxid per varje mol aminoalkanol.

8. Forfarande enligt patentkravet 4, k dnnetec k-~
n a t ddrav, att pigmentet eller fyllnadsdmnet behandlas
med en aminoalkanols kvaterniseringsprodukt, som &r fram-
stdlld medelst aminoalkanolets reaktion med bentzylklorid,
etylbromid, metylklorid eller med dimetylsulfat.

9. Fo6rfarande enligt ndgot av patentkraven 4-8, k & n-
netecknat ddrav, att som pigment anvidnds titan-
dioxid.

10, Forfarande enligt n8got av patentkraven 4-8, k & n-~

netecknat dirav, att som pigment anvdnds jdrn-
oxidpigment.
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