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Zpusob pripravy zdokonaleného, malo prasného, sypkého pigmentu

Oblast techniky

Tento vynalez se tyka procesu pfipravy malo prasnych, nevyprchajicich
disperzibilnich pigmenti pro natéry a vyrobky z plastli a produkce téchto pigmenta.
PFesnsji, tento vynalez se tyka vodniho mleti, povrchové
Gpravy a vysuSeni rozprasenim anorganickych pigmentl k dosaZeni nizké prasnosti a
dobré disperzibility bez drahého kroku mikronizace. Pfesnéji, tento vynalez se tyka
Upravy piskem pomletych pigmentl dioxidu titanu a surfaktantu pfed rozprasenim
pigmentu, aby se eliminovala potfeba mikronizace nebo tryskového mleti pfi zachovani

dobré aéInnosti a disperzibility v polyolefinovych pryskyficich.

Dosavadni stav techniky

Pigmenty dioxidu titanu a jiné anorganické pigmenty, které se bézné vyrabi a
pouzivaji v natérech, plastech nebo papirenském primyslu, se obecné vyskytuji v
kone&né praskové formé&. Prasky jsou vétsinou v koneéném kroku vyroby pomlety
tryskovym mletim nebo mikrinizovany. Tryskové mleti zaru€uje disperzibilitu a lesk, ale je
to energeticky a finanéné naroény krok. Prasky pomlety tryskovym mietim si zachovavaji
pradnost a vykazuji $patné charakteristiky sypkosti. Sypké prasky s nizkou prasnosti
mohou byt ziskany vysu$enim pomoci rozpraseni,tyto prasky obecné vykazuji Spatné
pigmentaéni vlastnosti. Proto koneény uzivatel pigmentu musi volit mezi sypkosti, nizkou
prasnosti pigmenti suSenych rozprasenim se $patnymi pigmentacnimi vlastnostmi a
praénymi pigmenty po tryskovam mileti se $patnou charakteristikou sypkosti.

Povrchova tprava pigmentt k dosazeni lepSich charakteristik zpracovani vyrobk
z plast je jiz znama. Napfiklad U.S.Patent No. 4,986,853 uvadi pokryti perletovych
pigment( destickovitého tvaru monokarboxylovymi kyselinami nebo cykiohexanovymi
pryskyficovymi kondenzaty a cinidly pro zvySeni plasticity, aby se zvysila sypkost a
snizila prasnost. Navic, U.S.Patent No. 4,762,523 uvadi pokryti vihkého pigmentu
polyesterovym surfaktantem a naslednym piidanim minerainiho oleje nebo vosku k
pigmentu za intenzivniho tfepani k dosaZeni sypkého, bezpraSného pigmentu. V u.S.
Patentu No. 4,563,221, jsou pigmenty dioxidu titanu pokryty kombinaci izostearove
kyseliny, dodecylbenzensulfonové kyseliny a kationtovym emulgaénim Cinidlem a pak

sueny rozpradnim bez mikronizace, aby bylo dosaZeno lep$i sypkosti a snizeni




prasnosti. Kone¢ng, v U.S. Patentu No. 3,660,129 jsou pigmenty dioxidu titanu pokryty
hydratovanymi oxidy, pak pomlety piskem a suseny rozprasenim pro zvyseni sypkosti.

Dal$i pfiklady povrchové upravy nebo pokryti pigmentl pro lepSi zpracovatelnost
zahrnuje pokryvaci proces uvedeny v U.S.Patent No. 4,514,231. Tento patent pojednava
o pokryti oxidovych nebo silikatovych filtrd s organosilikatovymi emulgacnimi slozkami a
naslednym susenim rozpradenim za G&elem zlepSich zpeviiovacich vlastnosti filtru.
Podobné, U.S. Patent No. 4,909,853 pojednava o vodném pokryti organickych pigmentu
a/nebo uhlikovou &erni se surfaktantem esteru sulfidsukcinové kyseliny za nasledného
su$eni rozprasenim, aby se zlepSila pigmentova disperzibilita v termoplastech. U.S.
Patent No. 4,464,203 uvadi upravu anorganickych nebo organickych pigmenti blokem
aminového a ethylenoxidového kopolymerniho surfaktantu pro zlepSeni pigmentové
disperzibility a dalSich vlastnosti pro rizna pouziti. U.S. Patent No. 4,156,616 uvadi
dpravu anorganickych a/nebo organickych pigmentd pfidavkem alkylen oxidového
produktu s dlouhym fetézcem amini a aniontového surfaktantu s aromatickym
zastoupenim pro zlepSeni disperzibility.

V U.S. Patentu No. 4,056,402, jsou vodni suspenze anorganickych a organickych
pigmentd pomlety za pfitomnusti neiontového polyetherového alkoholoveho
disperzivniho ¢inidla a neiontové celulézy pro snizeni pranosti a zlepSeni disperzibility.
Podle U.S. Patentu No. 3,947,287 jsou tekuté, barevné, anorganické a organické
pigmenty pokryty reakénim produktem polyhydroxylovych slozkek a vodou udrzujicim
ginidlem pro zvyseni stability a zpracovatelnosti. U.S. Patent No. 3,925,095 pojednava o
Upravé anorganickych pigmenti nebo filtri hydroxyalkylovanymi alkylen diaminovym
disperzivnim ¢&inidlem pro zlep$eni sypkosti a disperzibility v riznych aplikacich.

Dalsi pfiklady povrchové upravy pigmentli a procesu pokryti zahrnuji upravujici
proces uvedeny v U.S, Patent No. 4,375,520. Tento patent pojednava o produkci
bezprasnych &astic, zahrnujici pigmenty, &ehoZ je dosazeno upravou &astic siouceninou
obsahujici pevné nizkomolekularni polymery a tekuté polymerni substance jako je
epoxidovany sojovy olej pfi teplotach nad teplotou tani polymeru. U.S. Patent No.
4,127,421 uvadi vodné oSetfeni pigmentl obsahujicich chromaty olova se sypkou
hydrokarbonovou pryskyfici a kationtovym surfaktantem za vzniku sypkych bezprasnych
granul.

V U.S. Patent No. 4,599,114 jsou vodni suspenze dioxidu titanu oSetfeny
surfaktantem vzniklym reakci diaminu, karboxylové kyseliny a mastné kyseliny pro
zlep$eni disperzibility pigmentu a moZnost pouziti pro r(zné ucely. U.S. Patent No.

5,228,912 pojednava o povrchové dpravé destiCkovitych pigmentd polyakrylem,




polymetakrylatem nebo jejich solemi pro zlepseni disperzibility v natérech a tiskaiskych
gernich. U.S. Patent No. 5,199,986 uvadi proces, kde jsou plivodné& anorganické
pigmentové granuly sudené rozprasenim pokryty vodou a roztoky soli boru, hliniku,
kiemiku, titanu, zinku, mosazi, nebo cinem pro ziep$eni zpracovatelnosti a snizeni
produkce prachu.

U.S. Patent No. 5,266,622 pojednava o vodnich disperzich anorganickych nebo
organickych pigmentl nebo filtrG, kdy jsou pigmenty nebo fitry pokryty ve vodé
rozpustnym polymerem, neiontovou, alkylen oxidovym adduktem a dalSimi disperzanty,
aby se zlepsila sypkost a zvysila stability pimentové disperze. Podobné, U.S. Patent No.
4,186,028 pojednava o pokryti riznych pigmentt a filtri fosfonokarboxylovou kyselinou
a/nebo soli fosfonokarboxylové kyseliny za vzniku tekutého, disperzibilniho, vodniho filtru
nebo pigmentovych disperzi.

Zadny z vySe uvedenych patentd neuvadi nebo nepojednava o procech
zahrnujicich mleti vodni suspenze pigmentu, upravé suspenze oSetfujicim Cinidlem a

su$eni suspenze rozprasenim, coz je piedmétem piihlasky.

Podstata vynalezu

Viynalez pojednava o procesu pfipravy pigmenti charakterizovanych zvySenou
sypkosti, sniZzenou prasnosti a dobrou disperzibilitou bez energeticky a finanéné
naroéného kroku mikronizace. V tomto procesu je nejméné jedno oSetfujici Cinidlov
naneseno na pigmentu, pfedev§im na anorganickém pigmentu, ktery byl rozemlet jako
vodni suspenze. Tato suspenze je pak susena rozpradenim pro konecné pouZziti bez

tryskového mleti nebo mikronizace.

Priklady provedeni vynalezu

Pigmenty, které‘ mohou byt podrobeny nasledné popsanému upravujicimu
procesu za U&elem ziskani zdokonalenych pigmentd, zahrnuji bilé, barevné, neprihledné
nebo prilhledné &astice pigmentd (nebo mineralnich pigment(i) znamych a pouzivanych
pro povrchové pokryti (napfikiad natér) a v pramyslu plasti. Podle tohoto popisu jsou
pigmenty Siroce vyuzity v pfirodnich materialech, maji univerzalni pouziti a jsou
nejcastéji definovany jako inertni, plnici, napinaci zpeviiovaci pigmenty a podobné a jde

pfevazné o anorganické pigmenty.




Typické ale ne jediné priklady pigmentd, které mohou byt upraveny podle popisu
za Géelem zdokonaleni pigmentt, pfedstavuiji bilé neprihledné pigmenty jako je dioxid
titanu, zasadity bily uhli¢itan olovnaty, zasadity bily sulfid olovnaty, zasadity bily
kiemicitan olovnaty, sulfid zineénaty, oxid zine¢naty, slouceniny pigment( sulfidu
zinednatého a sulfidu barnatého, oxidu antimonia, a podobné, bilé napinaci pigmenty
jako je uhligitan vapenaty, sulfid vapenaty, porcelan a kaolinové jily, slida, kfemelina a
barevné pigmenty jako je oxid Zeleza, oxid olova, sulfid kademnaty, selenid kademnaty,
chroman olovnaty, chroman zine&naty, titanat niklu, oxid chromu a podobné. Ze vSech
pigmenttl pouzitelnych v tomto procesu jejich zdokonaleni je upfednostiiovan dioxid
titanu.

Dioxid titanu pouzivany v tomto procesu ma bud anatasovou nebo rutilovou
krystalickou strukturu nebo jejich kombinaci. Pigment mize byt produkovan raznymi jiz
znamymi komerénimi postupy, které jsou podobné zde popisovanému, ale neobsahuiji
7adnou &ast vynalezu. Urity pigment tak mlze vznikat znamym sulfatovym procesem
nebo znamou vypafovaci fazi oxidaéniho procesu. Sulfatovy proces zahrnuje krok
louzeni titanu kyselinou sirovou za vzniku roztoku siranu titanu, hydrolyzu siranu titanu
za vzniku precipitatu dioxidu titanu a kalcinaci tohoto precipitatu v pfitomnosti vhodnych
additiv za vzniku poZzadované krystalické struktury vysledného kalcinovaného produktu
dioxidu titanu. Ve vyparovaci fazi oxidacniho procesu dochazi k oxidaci halogenidu titanu
jako je tetrachlorid titanu za zvy3ené teploty, kdy dochazi ke vzniku obecne
popisovaného surového dioxidu titanu. Tento surovy pyrogenni produkt dioxidu titanu je
pak odebran, semlet a podroben klasifikanim operacim a dal§im povrchovym upravam
pigmentu hydratovanymi oxidy kov(i aZ po konetny krok mleti za G&elem ziskani
pozadované velikosti ¢astic.

Posledni mleci krok obvykle zahrnuje pouziti fluidni energie mlecich technik. Tyto
techniky zahrnuji pfepravu pigmentu pies mleci aparatury jako jsou miyny s fluidni
energii uvedeny v U.S. Patentu Nos. 2,032,827 a 2,219,011 vyuZivajicich jeden nebo
vice proudll plynu, produkovanych tryskami miynu, jako je vzduch nebo para, aby se
prekonal velikostni rozdil mezi individualnimi pigmentovymi Casticemi. Do pigmentu
mohou byt b&hem mieti inkorporovany rGizné piidavné materialy, podporujici bud” mleti
pigmentu jak je uvedeno v U.S. Pat. No. 3,531,310 nebo zvyrazhujici urcité chemicke,
fyzikalni a optické vlastnosti vysledného pomletého pigmentu, jak je uvedeno v U.S. Pat.
No. 4,752,340. Typickymi pfiklady takovych piidavnych materialli jsou polyoly jako
glycerol, pentaerythriol trimethylolethan, trimethylolpropan, a podobné&, mastné kyseliny,
jako je kyselina olejova, stearova a podobné, trialkanolaminy jako je napfiklad
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triethanolamin a soli amin( jako napfiklad triethanolamin malonat a triisopropanolamin
sukcinat.

Pfi vyrobé urgitych pigmentd, obzvlasté dioxidu titanu, je obtizna vyroba produktu,

ktery je malo prasny, sypky, husty a snadno dispergovatelny v natérech a plastickych
taveninach. Jak je vy$e uvedeno, bézné produkované pigmenty dioxidu titanu pouzivané
v natérech, plastech a papirovém primyslu jsou bézné ve formé déliteiného prasku. Tyto
prasky jsou vétSinou mlety nebo mikronizovany v kone€ném kroku jejich vyroby. Takové
mleti vede k disperzibilité a lesku, ale je to energeticky a finanéné narocny krok. Prasky
z(stavaji prasné a vykazuji Spatné charakteristiky sypkosti. Sypké prasky s nizkou
prasnosti lze ziskat jiz znamymi metodami suseni rozprasenim, ale maiji Spatné
pigmentaéni viastnosti.

Bylo zjisténo, Ze pigmenty produkované v procesu vynalezu vykazuji dobré
optické a disperzni vlastnosti, stejné jako nizkou prasnost a sypkost bez zahrnuti
energeticky a finanéné& naroéného kroku mikronizace. Vysledny produkt vynalezeckého
procesu je malo prasny, yspky, husty, stejné jako oleofilni nebo hydrofébni a hydrofilni a
je jednoduse dispergovatelny v natérech a vyrobcich z plastd.

Tento proces je obzvlasté vhodny pro pigmenty dioxidu titanu, ale miZe byt stejné
vyhodny u dalSich pigmentl anorganickych oxidi pouzivanych v natérech a plastech.
Pouzita &inidla mohou zahrnovat $irokou oblast substanci obsahujicich bud hydrofilni
nebo hydrofobni konce nebo oboji nebo piidané smési hydrofilnich a hydrofobnich
ginidel. Hydrofiini konce mohou, ale nemusi, obsahovat alifatické skupiny, silanové a
siloxanové skupiny.

Funkci téchto &inidel pro povrchovou upravu je zabrafovat slepovani

dispergovanych ¢&astic béhem suseni. Cinidla mohou také podporovat viokovani v
kapalné fazi béhem procesu, aby umoznila filtraci a promyti produktu. Cinidla maji jesté
tieti funkci v procesu jako &inidla, ktera se vazou na suseny produkt, zabrariuji prasnosti
a umoznuji tvorbu hrudek, zrnek nebo kulicek a podpouruji tak sypkost.

Také suseni rozpradenim je upfednostfiovana metoda suSeni, mohou byt vsak
pouzita také jina susici zafizeni za Ucelem ziskani sypkého produktu, jako napfiklad
aglomerator, fluidni vrstevny susi¢, pasovy susi¢, rozpraSovaci sus$i¢ s rotanim
atomizérem, rozpraSovaci sus$i¢ s tryskovym atomizérem nebo rozprasovaci véz s
tryskovym atomizérem nebo kombinace vy$e uvedenych susicich technik nebo jiné
susici techniky pro su$eni dioxidu titanu.

Viysledkem procesu vynalezu je malo prasny, sypky pigment, kterey nebyl
podroben mikronizaci, zahrnujici tyto kroky: zajiSténi pigmentového materialu, zajisteni
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zdroje vody, tvorba vhodné, dobfe dispergovateiné suspenze pigmentu a vody, mleti
pigmentu, naneseni oSetfujicich ¢inidel na pomleté suspenzi pigmentu a sudeni
pigmentového materidlu s nanesenym oSetiujicim ¢inidlem na povrchu. Je vyhodou, je-li
pigmentovy material anorganické povahy a je-li to dioxid titanu. Vyhodou je téz, je-li
osetfujici ginidlo naneseno na pigmentovém materialu v mnozstvi od asi 0,3 procent do
zhruba 3,0 procent hmotnosti podle hmotnosti pigmentového materialu. Je lépe, kdyzZ je
odetfujici ginidlo naneseno v mnozstvi od asi 0,5 procent do zhruba 1,0 procenta a
nejlépe v mnozstvi asi 0,8 procent. Je dobré, pokud srazenina obsahuje od asi 10 do 70
procent hmotnosti pigmentového materialu. Vhodné je, pokud suspenze obsahuje od asi

30 do 60 procent hmotnosti pigmentového materialu a nejlepsi je, obsahuje-li suspenze

asi 50 procent hmotnosti pigmentového materialu.

Také mleci krok by mél byt proveden pomoci jednoho ze znamych mlecich
zafizeni pro pigmenty, nejlépe piskovym miynem.

Proces mlze zahrnovat krok pokryti suspenze pigmentu za pfitomnosti oxidu
kovu v suspenzi. Oxidem kovu by mél byt jeden ze skupiny Al; O3, SiO2 a ZrO,. Proces
pokryti pigmentu oxidem kovu obnasi nejlépe asi 0,25 aZ zhruba 1,5 procentni pokryti.

Osetiujici &inidlo by mélo byt vybrano ze skupiny aniontovych, kationtovych a
neiontovych surfaktantti. Pokud je o$etfujicim ¢inidlem aniontovy surfaktant, vhodné pH
béhem nanaseciho kroku je kolem 1,5 aZ asi 7,5, lépe od pH asi 2,5 do 55 a
nejvhopdnéjsi pH pro nanaseci krok je 3,5. Pokud je oS$etfujicim Cinidlem kationtovy
surfaktant, vhodné pH pro nanaseci krok je od asi 4,5 do 11,5. V pfipadé, Ze osetfujicm
ginidlem je neiontoyv surfaktant, vhodné pH pro nanaseci krok je od asi 1,5 do 11,5.

Srazeci krok by mé&l probihat pii teploté od asi 10°C do 90°C, nejlépe od asi 25°C
do 80°C, a nejvhodnéjsi teplota je kolem 60°C.

Krok naneseni osetfujiciho g&inidla na pomleté srazeninu pigmentu by se mél
provadét v ¢asovém rozmezi od asi 5 do 30 minut, nejvhodné&jsi je, pokud se nanaseci
krok provede b&hem 5 minut.

Osetfujici ¢inidla pouzivana v procesu ziskani pigmentd s lepSimi vlastnosmi
zahrnuji  slougeniny se vzorcem ROOCCHSO; MCH,COOR'’, kde R a R’ jsou

monovalentni alkylové radikaly obsahujici zhruba 2az 20 uhlikovych atomu, pokud

mozno 4 az 14 uhlikovych atomi a nejlépe 8 uhlikovych atomu, a kde M je monovalentni
kation kovu, nejlépe sodik. Monovalentnim alkylovym radikalem R a R’ v tomto vzorci
m(ze byt bud nerozvétveny nebo rozvétveny fetézec alkylovych radikali. R mUze, ale
nemusi byt ekvivalentni s R’. Typickymi pfiklady takovych radikali jsou methyl, ethyl, n-
propyl, isobutyl, n-pentyl, isopentyl, n-hexyl, octyl, tridecylové radikaly a podobné. Jinym
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piikladem jsou dialkyl sulfosukcinatova oSetfujici Cinidla pouZivana v piipravé
zdokonalenych pigmentt dle vynalezu, zahrnujici dioctyl sulfosukcinat sodny, diisobutyl
sulfosukcinat sodny, bis-tridecy! sulfosukcinat sodny, dihexyl sulfosukcinat sodny a
podobné.

Mnozstvi oSetfujiciho &inidla pro vySe popsané pigmenty a zejména pigmenty
dioxidu titanu je dostateéné pro dpravu pigmentu , ktery nebyl podroben mikronizaci,
avdak vykazujici malo prasné a sypké vlastnosti stejné nebo lep$i, nez kdyz je pigment
podroben drahé mikronizaéni upravé. Mnozstvi oSetfujiciho Cinidla se pohybuje v
rozmezi od asi 0,3 do zhruba 3,0 hmotnostnich procent podle hmotnosti pigmentu,
radsiji v rozmezi od asi 0,5 do zhruba 1,0 hmotnostniho procenta a nejlépe 0,8 vahovych
procent.

Vysledné upravené anorganické pigmenty mohou byt pouzity snadno a jednotné v
sirokém spektru natérd a plastovych vyrobcich. Ty zahrnuji velkou skupinu znamych
plasti a polyolefinovych pryskyfic, akrylovych pryskyfic, polyesterovych pryskyfic,
polyesterovych  pryskyfic , polyamidovych pryskyfic, epoxydovych pryskyfic,
poly(vinylaromatickych) pryskyfic, poly(vinylhalogeniodvych) pryskyfic,
polykarbonatovych pryskyfic, polyuretanovych pryskyfic a podobné&. Typické, ale ne
jediné priklady téchto riznych tiid termoplastovych pryskyfic zahrnuji: polyolefinove
pryskyfice jako je polyethylen, polypropylen a podobné, akrylové pryskyfice jako
poly(akrylova kyselina), poly(metakrylova kyselina), poly(metrhylakrylat),
poly(methylmethakrylat) a podobné&, polyesterové pryskyfice jako poly(ethylen tereftalat),
poly(butylen tereftalat) a podobné&, polyamidové pryskyfice jako nylon-6 a nylon-6,6 a
podobné&, epoxydové pryskyfice jako je poly(epichlorohydrin/bisfenol A) a jejich estery

pfipravené esterifikaci poly(epichlorhydrin/bisfenol A) s mastnou kyselinou, pryskyficovou
kyselinou, vy$8i mastnou kyselinou nebo jejich smésmi, fenolickymi pryskyficemi
odvozenymi z reakce formaldehydu s fenolem, resorcinolem, kresolem, p-fenylfenolem a
podobné, poly(vinylaromatické)pryskyfice jako polystyren a jejich kopolymery jako je
poly(styren-akrylonitryl), poly(styren-butadien-akrylonitryl) a podobné,
poly(vinylhalogenidové) pryskyfice jako poly(vinylchlorid), poly(vinylchlorid/vinyliden
chlorid), polykarbonatové pryskyfice, které se ziskaji bud' fosgenaci dihydroxyalifatickych
nebo aromatickych monomert jako ethylen glykol, propylen glykol, bisfenol A ( 4,4’
isopropyliden difenol) a podobné nebo na zakladé katalyzované transesterifikace
bisfenolu A s difenyl karbonatem za vzniku bisfenolu A polykarbonatu a polyuretanove
pryskyfice ziskané reakci di- nebo polyfunkénich hydroxidovych sioucenin jako jsou



glykoly nebo polyestery s hydroxylovym koncem a polyethery s di- nebo polyfunkénimi
diisocyanaty.

Mnozstvi upravenych pigmentl vynalezu, které mohou byt pfidany pfimo do vyse
popsanych plastl, se velmi li§i v zavislosti na zamysleném kone¢ném pouziti téchto
pryskyfic. Proto tenké filmy nékdy vyZaduji velice vysoké mnoZstvi pigmentll, zatimco
silné natéry mohou vyzadovat jen velice nizké procento. MnoZstvi pouZitého upraveného
pigmentu se tak m(ize pohybovat nejméné od asi 1 hmotnostniho procenta do nejvySe
asi 80 hmotnostnich procent podle hmotnosti termoplastické pryskyfice.

Existuje jesté dal$i postup vynalezu, oSetfené anorgancké pigmenty vykazovaly
uréité podminky pfi pfipravé termoplastickych koncentratli. Tyto termoplasticke
koncentraty obsahuiji souvislou vrstvu obsahujici termoplastickou pryskyfici a dispersni
vrstvu obsahujici upravované anorganické pigmenty . Souvisla vrstva miZe obsahovat
nékterou z vySe popsanych termoplastickych pryskyfic zahrnujici polyolefinove
pryskyfice, akrylové pryskyfice, polyesterové pryskyfice, polyamidové pryskyrice,
epoxydové pryskyfice, fenolové pryskyfice, poly(vinylaromatické) pryskyfice,
poly(vinylhalogenidové) pryskyice, polykarbonatové pryskyfice, polyuretanové pryskyrice
a podobné.

V pripravé termoplastickych koncentratli pouzivanych ve vynalezu se mnozstvi
pigmentu inkorporovaného do termoplastické pryskyfice souvislé vrstvy velmi lisi.
Obecné, mnozstvi zavisi na stupni pozadované pigmentace nebo poZadovaném
koneéném produktu obsahujicim tyto termoplastické koncentraty jako pigmentové
dastice a efektivité zafizeni procesu pro redukci, fedéni nebo rozpousteni
termoplastickych koncentratii v termoplastickych pryskyficich pfi vyrob& konecného
produktu. Termoplastické koncentraty mohou obsahovat hmotnostni pomér oSetfenych
pigmentl k termoplastickym pryskyficim v rozmezi asi od 0,5:1 do 5:1. Vzhledem k
tomuto rozmezi mohou byt upravené pigmenty vynalezu jednoduSe a jednotné
dispergovany nebo rozdé&leny do termoplasticé pryskyfice v souvislé vrstvé vzniklého
termoplastického koncentratu.

Vynalez je dale popsan a vysvétlen pomoci nasledujicich pfikladd. Tyto pfiklady

zastupuji specifické postupy vynalezu a nejsou proto jediné mozne.

Pfiklad 1

Suspenze TiO, rozemleta piskovym mlynem s vytfidénim 81 procent, ktera prosia

pfes mfizku 0,49um a obsahuijici zhruba 42 procent tuhé faze, byla suSena rozprasenim
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v tryskovém atomizéru smérem vzh(ru. Susici plyn byl veden protiproudné proti sméru
rozpra$ovani. Teplota suSiciho plynu byla na vstupu 400°C a na vystupu 165°C.
Suspenze méla pH kolem 10 a pokojovou teplotu. Na rozpraSovani suspenze v susicim
zafizeni byla pouZita tryska typu SF1,3 s tlakem 365 psig (liber na &tverecni palec, asi
2500 kPa, 2,5 atm pretlak). Priitok susiciho plynu byl 3,150 Ib/h (asi 1500 kg/h).

Vlhkost rozprasenim vysueného produktu ginila 0,19 procent. Rozprasenim
vysus$eny produkt mél distribuci éastic 10, 50 a 90 procent po prichodu pfes mfizky o
velikosti 45um, 100um, a 154um. Obsah celkového organického uhliku, Na, SO, , NaCl,
volného CI- a Al, O3 &inil 0,03, 0,05, 0,25, 0,15 a 0,76 procent. pH bylo 9,7a mérny
odpor 1,375 ohm/cm. Hustota volné sypaného materialu Einila 1,01g/cm® a hustota
sklepaného materialu 1,06 g/cm3 .Takto vysuseny prasek byl sypky a malo prasny.

Rozprasenim vysuseny prasek byl pak pfimichan do polyethylenu v mnozstvi 75

hmotnostnich procent tak, aby byla dosazena rovnovazna hodnota tociveho momentu v

Brabenderové rheometru.Rovnovazny toivy moment byl 3,320 metr-gram. Teplota
plastu byla na konci testovani 176°C. Celkova energie pro rovnovazny toCivy moment
byla 15,493 kilometr-gram.

Timto jiz znamym zpUsobem vznika vysuseny produkt s velmi vysokym
rovnovaznym to&ivym momentem bez mikronizace. Mikronizace produktu s pomletym
organickym pfidavkem jako je TME nebo TMP v poméru asi 1,5 para:pigment, sniZuje o
75 procent dosaZzeny rovnovazny toivy moment v LDPE na asi 1,400-1,500 metr-gram.
Niz8i hodnota rovnovazného todivého momentu obvykle indikuje lep8i ucinnost
zpracovani plastu. Proto byl dfive nutny dal$i proces zpracovani, coz zvySovalo cenu
procesu, protoze mikronizace byla nezbytna k dosazeni vhodného rovnovazneho

toéivého momentu.

Priklad 2

232 liber piskovym mlynem rozemleté suspenze TiO, bylo upraveno dioctyl
sulfosukcinatem sodnym v 60 galonovém tfepacim reakénim tanku. Piskovym mlynem
pomlety TiO, mél vytfidéni vice nez 95 procent Eastic proSlych mifizkou 0,5um.
Suspenze obsahovala 36,8 procent pevné suspenze a vychozi pH bylo 9,3. Susprenze
byla zahfata parou na 60°C a vytvarela slaby vir.

Po nékolika minutach bylo pfidano 350ml koncentrované HCI pro snizeni pH
suspenze na 3,4. Po nékolika minutach pak bylo pfidano 1,87 liber dioctyl sulfosukcinatu
sodného. Viskozita suspenze se zvysila téméf ihned zvlockovaténim TiO, a soucasné se



10 R

vytvofil slaby vir. Dioctyl sukcinat sodny reagoval pét minut a srazenina pak byla
pfepumpovana do 55 galonového kotle a chlazena. TiO, se béhem 15 minut usadil z
36,8 procent na asi 49 procent pevné faze.

Suspenze byla upravena na 42,7 procent pevné faze a suSena rozprasenim
pomoci tryskového atomizéru smérem vhlru. Susici plyn byl veden protiproudné proti
sméru rozpraseni. Suspenze méla pH kolem 4,0 a pokojovou teplotu. Teplota susiciho
plynu byla na vstupu 450°C a na vystupu 160°C. Na rozprasovani suspenze v susicim
zafizeni byla pouzita tryska typu SG1,4 s tlakem 500 psig (liber na Ctverecni palec).
Pratok susiciho vzduchu byl 3,061 Ib/h.

Vihkost rozprasenim vysudeného produktu &inila 0,28 procent. Rozprasenim
vysuseny produkt mél velikostni distribuci ¢astic 10, 50, a 90 procent po prichodu pfes
mzizky 38um, 98um a 18um. Obsah dioctyl sulfosukcinatu sodného, celkového
organického uhliku, Na, SO, , NaCl, volného Cl a Al, O3 byl 0,81, 0,46, 0,06, 0,16, 0,16 a
0,98 procent. pH bylo 5,3 a mérny odpor 1,936 ohm/cm. Hustota volné sypaného
materialu byla 0,91 g/cm® a hustota sklepaného materialu 1,00 g/cm®. Takto vysuseny
prasek byl sypky a malo prasny.

Tento prasek byl dale piimichan do polyethylenu s nizkou hustotou v mnozstvi 75
hmotnostnich procent tak, aby byla dosaZena rovnovazna hodnota toCivého momentuasii
1,340 metr-gram. Teplota plastu na konci testu byla 123°C. Celkova energie
rovnovazného togivého momentu byla 4,679 kilometr-gram. Nizka teplota, rovnovazny
todivy moment a celkova energie indikuji dobré zpracovani produktu v polyethylenu.
Mikronizace produktu navic neni nezbytna k dosazeni dostate€ného rovnovazneho
tocivého momentu. Protoze mikronizace neni nutna, cena procesu je nizka, stejné jako
cena baleni a uchovani diky vysoké hustoté volné sypaného rozpradenim vysuseného

produktu.
Priklad 3

241 liber v piskovém mlynu rozemleté suspenze TiO, bylo upraveno dioctyl
sulfosukcinatem sodnym v 60 galonovém tiepacim reakénim tanku. Piskem rozemlety
TiO, mél vytiidéni 95 procent Castic proslych mfizkou o velikosti 0,5um. Suspenze
obsahovala 36,8 procent pevné faze a vychozi pH bylo 9,3. Suspenze pak bya zahrala
parou na 60°C a vytvarela slaby vir.

Po péti minutach bylo ke srazeniné pfidano 6,22 liber hlinitanu sodného o hustote
1,46 g/lcm® ke zvySeni pH na 11,2. Po nékolika minutach bylo pfidano 1,975 ml
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koncentrované HCI, s kterou hlinitan sodny reagoval 15 minut. Po snizeni pH na 3,6 bylo
po nékolika minutach pfidano 2,94 liber dioctyl sulfosukcinatu sodného. Viskozita
suspenze se témér okamzité zvysila zvlotkovaténim TiO, a vytvofil se slaby vir. Dioctyl
sulfosukcinat sodny reagoval pét minut a suspenze pak byla pfepumpovana do 55
galonového kotle a chlazena.

Suspenze byla upravena na 33,9 procent pevné faze a suena v tryskovém
atomizéru ve sméru vzharu. Susici plyn byl veden protiproudné ve sméru rozprasoavni.
Suspenze méla pH 4,0 a pokojovou teplotu. Teplota susiciho plynu byla na vstupu 430°C
a na vystupu 163°C. Na rozprasovani suspenze v susicim zafizeni byla pouzita tryska
typu SG1,2 s piivodnim tlakem 500 psig (liber na ctverecni palec). Pritok suSiciho
vzduchu byl 2,973 Ib/h.

Vihkost rozprasenim vysudeného produktu &inila 0,36 procent. Rozprasenim
vysuseny produkt mél distribuci astic 10, 50 a 90 procent po priichodu mfizkami o
velikosti 45um, 99um a 147um. Obsah dioctyl sulfosukcinatu sodného, celkového
organického uhliku, Na, SO, , NaCl, volného Cl a Al, O; byl 1,18, 0,67, 0,03, 1,16 0,89 a
1,51 procent. pH bylo 5,1 a méry odpor byl 408 ohm/cm. Hustota voIné sypaného
materialu byla 0,83g/cm® a hustota sklepaného materialu 0,89 g/lcm®. Rozprasenim
vysuseny prasek byl sypky a malo prasny.

Tento prasek byt dale pfimichan do polyethylenu s nizkou hustotou v mnoZstvi 75

hmotnostnich procent, tak aby byla dosazena rovnovazna hodnota to€ivého momentu asi
1,440 metr-gram. Teplota plastu na konci testu byla 130°C. Celkova energie pro
rovnovazny todivy moment byla 5491 kilometr-gram. Mikronizace produktu nebyla
nezbytna k dosazenidostateéného tocivého momentu.

Hodnota 1,440 metr-gram rovnovazného toéivého momentu indikuje, Ze upraveny
TiO, mél vybornou uGg&innost v plastech a vyhodou byla také zvySena trvanlivost
hlinikového pokryti.

Cena procesu je nizsi, protoZze mikronizace neni nutna a cena baleni a uchovani

je taktéz nizsi diky vysoké hustoté volné sypaného rozprasenim vysuseného produktu.
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Patentové naroky

1. Zplisob pfipravy malo praéného, sypkého pigmentu, ktery nebyl podroben

mikronizaci, zahrnujici tyto kroky:

a. zaji$téni pigmentového materialu
b. zajiSténi zdroje vody
c. vznik vhodné, dobfe dispergovatelné suspenze pigmentu a vody
d. mleti suspenze
e. nanaseci a o3etfujici ¢inidlo na povrchu pomleté suspenze pigmentu a
f. suSeni pigmentového materialu s oSetfujicim &inidlem nanesenym na
povrchu.
2. Zpisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze zminéné oSetfujici Cinidlo ma

vzorec ROOCCHSO; MCH, COOR’, kde R a R’ jsou monovalentni alkylové radikaly

obsahujici od asi 2 do 20 uhlikovych atom( a M je kation monovalentniho kovu.

3. ZpUsob podle naroku 2, vyznaduijici se tim, Ze R a R’ jsou monovalentni alkylove

radikaly, kde kazdy obsahuje zhruba od 4 do 14 uhlikovych atomd.

4, ZpUsob podle naroku 3, vyznaéuijici se tim, Ze R a R’ jsou monovalentni alkylove
radikaly, kde kazdy obsahuje zhruba 8 uhlikovych atom( a M je sodik.

5. Zplisob podle naroku 2, vyznadujici se tim, ze uvedenym oSetfujicim Cinidlem je

dioctyl sulfosukcinat sodny.

6. ZpGsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Zze uvedenym pigmentovym

materialem je anorganicky pigmentovy material.

7. Zplsob podle naroku 6, vyznadujici se tim, ze uvedenym pigmentovym
materialem je dioxid titanu.

8. Zpisob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Zze je uvedené oSetiujici Cinidlo
naneseno na uvedeném pigmentovém materialu v kroku (e) v mnozstvi v rozmezi od asi

0,3 do zhruba 3,0 procent hmotnosti podle hmotnosti pigmentového materialu.
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9. Zplsob podle naroku 8, vyznadujici se tim, ze uvedené osetrujici €inidlo je
naneseno na uvedeném pigmentovém materialu v kroku (e) v mnozstvi od asi 0,5 do

zhruba 1,0 procenta hmotnosti podle hmotnosti uvedeného pigmentového materialu.

10.  Zpusob podle naroku 9, vyznadujici se tim, ze je uvedené ocetfujici Cinidlo
naneseno na pigmentovém materialu v kroku (e) v mnozstvi zhruba 0,80 procent

hmotnosti na zakladé hmotnosti uvedeného pigmentového materialu.

11.  Zpusob podle naroku 1, vyznaduijici se tim, ze vytvofena suspenze v kroku (c)

obsahuje od asi 10 do zhruba 70 procent hmotnosti pigmentového materialu.

12.  ZpUsob podle naroku 11, vyznadujici se tim, Ze suspenze vytvoiena v kroku (c)

obsahuje od asi 30 do zhruba 60 procent hmotnosti pigmentového materialu.

13.  Zpusob podle naroku 12. vyznadujici se tim, Ze suspenze vytvofena v kroku (c)

obsahuje asi 50 procent hmotnosti pigmentového materialu.

14.  Zplsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze se mleci krok provadi v piskovém
mlynu.

15.  Zpusob podle naroku 1, zahrnujici krok pokryti pigmentu v suspenzi vytvoiené v

kroku (c) oxidem kovu.

16.  Zplsob podle naroku 15, vyznadujici se tim, Zze je oxid kovu zvolen ze skupiny
zahrnujici Al O3, SiO, a ZrO; .

17.  Zplsob podle naroku 15, vyznadujici se tim, Ze je pokryvaci oxid kovu pfitomen

v mnozstvi zhruba od asi 0,25 do zhruba 1,5 procenta hmotnosti.

18.  Zplsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, ze je oSetfujicim Cinidlem aniontovy

surfakatnt.

19.  ZpGsob podle naroku 18, vyznadujici se tim, Ze se pH nanaseciho kroku (e)
pohybuje asi od 1,5 do zhruba 7,5.




20. Zplsob podle naroku 20, vyznadujici se tim, ze se pH nanaseciho kroku (e)

pohybuje od asi 2,5 do zhruba 5,5.

21.  Zplsob podle naroku 20, vyznadujici se tim, Ze je pH nanaseciho kroku (e) asi
3,5.

22.  Zpusob podle naroku 1, vyznadujici se tim, ze je oSetfujicim Cinidlem kationtovy

surfaktant.

23.  Zpisob podle naroku 22, kdy se pH nanaseciho kroku (e) pohybuje od asi 4,5 do
zhruba 11,5.

24.  Zplsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze je oSetfujicim Cinidlem neiontovy
surfaktant.

25.  ZpUsob podle naroku 24, vyznadujici se tim, Ze se pH nanaSeciho kroku (e)

pohybuje od asi 1,5 do zhruba 11,5.

26.  ZpUsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Zze krok (c) probiha pfi teploté od asi
10°Cdo 90°C.

27.  ZpGsob podle naroku 26, vyznadujici se tim, Ze krok (c) probiha pfi teploté od
asi 25°Cdo 80°C.

28.  ZpUsob podle naroku 27, vyznadujici se tim, Zze krok (c) probiha pfi teploté asi
60°C.

29.  ZpGsob podle naroku 15, vyznadujici se tim, Zze nanaSeci krok (e) probiha v

c¢asovém rozmezi od asi 5 do 60 minut.

30. ZpUsob podle naroku 29, vyznadujici se tim, Ze nanaSeci krok (e) probiha v
éasovém rozmezi od asi 5 do 30 minut.

31.  Zplsob podle naroku 30, vyznaéujici se tim, ze nanaseci krok (e) probiha asi

béhem 5 minut.




32.

33.

34.
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Malo prasny, sypky nemikronizovany pigment, vznikajici v zplsobu podle naroku

Natéry obsahujici pigment podle naroku 32.

Vyrobky z plastl, obsahujici pigment podle naroku 32.
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