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Verfahren zur Oberflichenbehandlung von Festkérperpartikeln, insbesondere
Titandioxid-Pigmentpartikel

Gebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von anorganischen Festkorperpartikeln,
insbesondere von Titandioxid-Pigmentpartikeln mit einer glatten und gleichmaRigen
Oberflachenbeschichtung in einer wassrigen Suspension.

Technologischer Hintergrund der Erfindung

Feinteilige anorganische Festkérperpartikel werden vielfach oberflachenbeschichtet, um
bestimmte Eigenschaften zu verandern wie beispielsweise Oberflachenladung,
Dispergiereigenschaften, Saure- oder Lichtbestandigkeit. Beispielsweise beschreibt die US
2,885,366 das Aufbringen eines dichten Siliciumdioxid-Uberzugs auf Substratteilchen wie
Nickel- oder Eisenpulver, Glasfasern oder Titandioxid. Farb- und Weilpigmente werden
regelmaRig mit verschiedenen Oxiden und Hydroxiden beschichtet (z.B. US 4,530,725; US
Re.27,818).

Die Oberflachenbehandlung insbesondere von TiO,-Pigmenten findet tblicherweise in der
wassrigen Phase statt, wobei Metalloxide, -hydroxide, -phosphate oder &hnliche
Verbindungen auf der Partikeloberflache abgeschieden werden. Das Verfahren wird
ublicherweise als Batchprozess gefuhrt. Ausgehend von einer wéssrigen
Pigmentpartikelsuspension werden entsprechende Metallsalze in geloster Form als
sogenannte Vorlauferverbindungen zugegeben und der pH-Wert der Suspension wird mit
alkalischen oder sauren Substanzen so eingestellt, dass die Vorlauferverbindungen als
Oxide, Hydroxide etc. ausfallen:

Bei dem klassischen Verfahren kommt es allerdings leicht zu Pigmentagglomeration in der
Suspension, so dass die abgeschiedenen Beschichtungssubstanzen nicht den einzeinen
Partikel sondern haufig ein Agglomerat umhullen. Die Agglomerate werden in der
abschlieRenden Trockenmahlung wieder aufgebrochen, so dass im Endprodukt nicht alle
Partikel mit einer geschlossenen Hulle versehen sind, sondern auch unbeschichtete
Oberflachenanteile aufweisen. AuRerdem wird ein Teil der Beschichtungssubstanzen nicht

BESTATIGUNGSKOPIE
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auf der Partikeloberflache fixiert, sondern bildet Flocken neben den Partikein. Diese Flocken
kénnen aus der Suspension nicht mehr entfernt werden und wirken sich nachteilig auf die
optischen Eigenschaften der Pigmente aus, beispielsweise auf Aufhellvermégen bzw.
Farbekraft (tinting strength TS).

Die GB 1 340 045 beschreibt ein Verfahren zur Oberflachenbeschichtung von
Titandioxidpigment, wobei das Pigment in einer Suspension fir bis zu 2 Stunden einer
intensiven Rithrung in einem Rihrgefal unterworfen wird, wahrenddessen die
Beschichtungssubstanzen zugegeben und aufgebracht werden. Das Verfahren wird im
Batchbetrieb durchgefihrt. Zur Fallung der Beschichtungssubstanzen wird ein
entsprechender pH-Wert in der Suspension eingestellt. Infolge der Behandlung bildet sich
ein Pigmentfilterkuchen mit héherem Feststoffgehalt und die Glanzhaltung von Farben und
Lacken, die das Pigment enthalten, wird verbessert.

Aufgabenstellung und Kurzbeschreibung der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren anzugeben, mit Hilfe dessen eine
gegeniber dem Stand der Technik verbesserte glatte, gleichmaBige und durchgehende
Oberflachenbeschichtung auf Festkérperpartikeln erzeugt werden kann.

Die Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren zur Oberflachenbehandlung von anorganischen
Festkérperpartikeln in einer wéssrigen Suspension dadurch gekennzeichnet, dass die
Partikel mit mindestens einer anorganischen Substanz oberflidchenbeschichtet werden
wiahrend die Suspension durch eine Ruhrwerksmiihle geférdert wird.

Weitere vorteilhafte Ausformungen der Erfindung sind in den Unteranspriichen beschrieben.

Gegenstand der Erfindung ist also ein Verfahren zum Uberziehen von Festkérperpartikeln
mit einer glatten, gleichmaRigen und geschlossenen Hulle aus anorganischen Verbindungen

Beschreibung der Erfindung

Im Rahmen der Erfindung werden die Begriffe ,Oberflaichenbehandlung” und
~Oberflachenbeschichtung” gleichwertig verwendet.
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Das erfindungsgemafe Verfahren zeichnet sich im Gegensatz zu einem Batchverfahren
durch eine kontinuierliche Verfahrensfiihrung aus. Die die Beschichtungssubstanzen
enthaltende Lésung wird in die Suspension gegeben, bevor oder wahrend diese durch die
Ruhrwerksmuhle geférdert wird. Uberraschenderweise wird gegentiber den bekannten
Oberflachenbehandlungsverfahren eine sehr glatte, gleichméRige und geschlossene
Umhillung der einzelnen Partikel erzielt, so dass nach der abschlieRenden Feinmahlung
weniger unbeschichtete Partikeloberflache und weniger separat geflockte
Beschichtungssubstanz vorhanden sind. ErfindungsgemaR behandelte TiO,-Pigmente
weisen eine deutlich verbesserte TS auf.

Im Rahmen der Erfindung werden unter Riuhrwerksmiihlen Dispergiergerate verstanden, bei
denen eine Mahlkérperschittung durch eine Ruhrwelle in Bewegung gesetzt wird. Das
Mahlgut wird in suspendiertem Zustand zugefiihrt, vorzugsweise in wassriger Suspension.
Wahrend der Mahlung bzw. Dispergierung erfahren die Mahlgut-Partike! sowohl
Prallbeanspruchung, beispielsweise durch Kollision mit den Mahlkérpern, der Ruhrwelle oder
der Behalterwand, als auch Scherbeanspruchung in der Flissigkeit. Durch Steuerung der
mechanischen Rihrleistung im Zusammenspiel mit den temperaturabhangigen
Viskositatseigenschaften der Flissigkeit kann der Wirkmechanismus in Richtung
Prallwirkung oder Scherwirkung verschoben werden (s.: J. Winkler ,Nanopigmente
dispergieren®, Farbe und Lack 112 Nr. 2 (2006), S. 35 bis 39).

Rahrwerksmiihlen sind z. B. bekannt als Perlmiihien oder Sandmuhlen.

Fur das erfindungsgemaRe Verfahren geeignet sind feinteilige anorganische Festkérper mit
einer PartikelgréRe im Bereich von etwa 0,001 bis 1 um, die in wassrigen Suspensionen
verarbeitet werden, wie z.B. Pigmente (Titandioxid, Farbpigmehte, Effektpigmente etc.),
Fulistoffe, Titanate, Eisen-, Nickel- oder andere magnetische Partikel.

Die Partikel liegen in einer wassrigen Suspension vor. Sie kénnen zuvor einer Mahlung z.B.

in einer Sandmuhle unterzogen worden sein.

Die Beschichtungsstoffe sind anorganische Substanzen. Als Beséhichtungen kommen die
Oxide, Hydroxide, Phosphate, Sulfate der bekannten Elemente Si, Ti, Al, Zr, Sn und weiterer
Elemente in Frage. Die Beschichtungssubstanzen werden wie bei den klassischen Verfahren
bevorzugt in Form wasserloslicher Saize (im Folgenden: Metallsalze) der Suspension
zugeflgt. Dem Fachmann sind die entsprechenden Metallsalze gelaufig.
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Die Suspension enthalt gegebenenfalls auch Dispergiermittel, beispielsweise Natriumsilikat,
Hexametaphosphat und andere.

Die Metallsalzldsung wird in einer Ausformung der Erfindung vor Eintritt in die
Ruhrwerksmuhle in die Suspension gegeben, beispielsweise in die Anteige oder in die
Aufgabeleitung vor der Mihle. Alternativ kann die L6sung mit den Beschichtungssubstanzen
in die Rihrwerksmihle geleitet werden. In der behandelten Suspension befinden sich am
Ausgang der Ruhrwerksmuhle keine signifikanten Mengen separater Ausflockungen der
Beschichtungssubstanz. Méglicherweise bewirken die ausgeubten Scherkréfte, dass die
Beschichtungssubstanz zunéchst auf der Partikeloberflache adsorbiert wird und nachfolgend
auf der so vorbereiteten Oberfliache besser gefallt werden kann.

Auf die Partikel kdnnen eine oder mehrere anorganische Beschichtungssubstanzen
aufgebracht werden. Insbesondere wird eine SiO,-Beschichtung aufgebracht.

An die erfindungsgemafe Oberflachenbehandlung kann sich eine klassische wissrige
Oberflachenbehandlung anschlieRen. Nachfolgend werden die Partikel durch Filtration
abgetrennt, gegebenenfalls gewaschen, getrocknet und feingemahlen. Optional kénnen die
Partikel vor der Feinmahlung getempert werden, bevorzugt bei Temperaturen von 250 bis
600 °C.

In einer besonderen Ausformung des Verfahrens werden Titandioxid-Partikel mit einer
dichten SiO,-Hulle versehen. Hierzu wird eine Suspension unbehandelter TiO,-Partikel
(TiO,~-Grundkérper) in Anatas- oder Rutilform bereitgestelit. Die Beschichtungssubstanz wird
bevorzugt in Form einer Na- oder K-Wasserglaslésung zugefihrt. Das Verfahren kann mit
Suspensionen mit pH-Werten ab 4 und dariiber durchgefiihrt werden. Es ist nicht
erforderlich, dass der pH-Wert der Suspension zu Beginn alkalisch eingestellt wird oder im
weiteren Verlauf eingestellt wird. Der Prozess wird durch Steuerung der mechanischen
Ruhrleistung im Zusammenspiel mit den Viskositatseigenschaften der Flussigkeit kontrolliert
(s. J. Winkler: ,Nanopigmente dispergieren®, Farbe und Lack 112 Nr. 2 (2006), S. 35 bis 39).

In einer weiteren Ausfuhrungsform kénnen mehrere separate Schichten aufgefallt werden,
indem die Suspension durch mehrere Rihrwerksmuhlen hintereinander bzw. durch eine
Ruhrwerksmahle im Kreis geférdert wird. Jeweils vor Eintritt in die Mihle oder Giber eine
Zuleitung in die Mahle wird der Suspension eine Metallsalzlésung zugefiigt. Die Lésungen
kénnen unterschiedlich sein und jeweils mehrere Verbindungen enthalten.
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Beispielsweise werden die Partikel in einem ersten Durchlauf durch die Rihrwerksmuhle mit
einer SiO,-Schicht versehen und in einem zweiten Durchlauf mit einer Al,O3-Schicht.

Des Weiteren ist es moglich, nur einen Teil der gewlinschten Beschichtungssubstanz
wahrend der Rihrwerksmahlung und den anderen Teil anschlie®end wahrend einer
klassischen Oberflachenbehandlung auf die Partikeloberflache aufzubringen.

Beispielsweise werden die Partikel in der Riihrwerksmithle mit einer Schicht von etwa 20 bis
50 % der vorgesehenen Gesamtmenge SiO, versehen. Anschlielend werden die restlichen
80 bis 50 %-Anteile SiO, im Rahmen einer klassischen Oberflachenbehandlung aufgebracht.

In einer weiteren Ausfilhrungsform werden Titandioxid-Partikel in der Rihrwerksmuhle mit
einer SiO,-Schicht versehen und anschlieBend wird im Rahmen einer klassischen
Oberflachenbehandiung eine abschlieBende Al,05-Schicht aufgebracht.

Nach einer Filtration und Waschung werden die Titandioxid-Partikel getrocknet und in einer
weiteren Ausfithrungsform anschlieRend getempert bei Temperaturen von 250 bis 600 °C,
bevorzugt bei 350 bis 450 °C, wodurch die anhaftende Feuchte deutlich reduziert wird.

Die getrockneten bzw. getemperten TiO,-Partikel werden anschlieRend feingemahien. Die
Mahlung erfolgt ggf. unter Zugabe einer oder mehrerer organischer Substanzen. Eine
Organikzugabe kann auch nach der Feinmahlung mit Hilfe geeigneter Mischaggregate
erfolgen.

Das erfindungsgemaRe Verfahren zeichnet sich dadurch aus, dass eine sehr gleichmagige,
glatte Beschichtung der Partikel erzielt wird. Insbesondere erfindungsgeman hergestellte
TiO,-Pigmente weisen ein verbessertes Aufhellvermdgen und eine hohe Witterungsstabilitat
auf. Die Pigmente sind hervorragend geeignet zur Verwendung in Kunststoffen insbesondere
in Masterbatchen sowie in Beschichtungen insbesondere Lacken und in Laminaten.

Dariber hinaus stelit das erfindungsgemafRe Verfahren eine Vereinfachung gegentiber der
klassischen Oberflachenbehandlung dar. Es kann in kirzeren Zeiten eine wirksame
Beschichtung auf die Festkérperpartikel aufgebracht werden. Das erfindungsgemalie
Verfahren zeichnet sich auRerdem gegenuiber dem klassischen Verfahren durch eine héhere
Effizienz aus, da weniger Beschichtungsmaterial separat flockt.
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Beispiele

Nachfolgend wird die Erfindung anhand einiger Beispiele naher erliutert, ohne dass diese
als Einschrénkung zu verstehen sind. Die Mengenangaben beziehen sich jeweils auf den
TiO,-Grundkorper.

In den Beispielen wurden zwei TiO,-Grundkérperqualitaten eingesetzt, die sich durch den
Farbstich (Spektralcharakteristik SC) unterscheiden. Unter TiO,-Grundkérper wird hier der
noch nicht oberflachenbehandelte TiO,-Partikel verstanden. Der SC-Wert fir den
Grundkérper A liegt um etwa 1,5 héher als der SC-Wert fiir den Grundkérper B. Gangige
TiO,-Grundkérperqualitaten weisen SC-Werte zwischen etwa 3 und 7 auf.

Vergleichsbeispiel 1

Eine sandgemahlene TiO,-Suspension, Grundkérperqualitat A hergestelit nach dem
Chloridprozess, wird mit Wasser auf eine Konzentration von 350 g/l verdiinnt. Danach wird
die Suspension auf 70°C aufgeheizt und mit NaOH auf einen pH-Wert von 10 eingestelit.
Unter Rihren werden der Suspension 2,2% SiO; in Form von Natrium-Wasserglas
zugegeben. AnschiieRend wird der pH-Wert mit HCI innerhalb von 70 Minuten auf 4
eingestellt. Der Suspension werden 0,4% Al,O; in Form von Natriumaluminat zugegeben,
wéahrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch entsprechende Zugabe von HCI.
AnschlieBend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O; in Form von Natriumaluminat auf 5,5
eingestellt.

Die Suspension wird anschlieRend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrocknef bei
160°C flr 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlielend mit einer Spiralstrahimuhle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
Siloxans dampfgemabhlen.

Vergleichsbeispiel 2

Eine sandgemahlene TiO,-Suspension, Grundkérperqualitat B hergestelit nach dem
Chloridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-Wert von 11 eingestellt und durch eine vertikale
Sandmuhle (Typ PM5, Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h geférdert. AnschlieRend wird die
Suspension mit Wasser auf eine Konzentration von 350 g/l verdunnt, auf 70°C aufgeheizt
und mit NaOH auf einen pH-Wert von 10 eingestelit. Unter Rilhren werden der Suspension
2,2% SiO; in Form von Natrium-Wasserglas zugegeben. AnschlieRend wird der pH-Wert mit
HCl innerhalb von 70 Minuten auf 4 eingestellt. Der Suspension werden 0,4% AlL,Os in Form
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von Natriumaluminat zugegeben, wahrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch
entsprechende Zugabe von HCI. AnschlieBend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O; in Form
von Natriumaluminat auf 5,5 eingesteilt.

Die Suspension wird anschlieBend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fur 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieRend mit einer Spiralstrahimithle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen

Siloxans dampfgemahlen.

Vergleichsbeispiel 3

Eine sandgemahiene TiO,-Suspension, Grundkérperqualitat B hergestellt nach dem
Chloridprozess, wird mit Wasser auf eine Konzentration von 350 g/t verdiinnt. Danach wird
die Suspension auf 70°C aufgeheizt und mit NaOH auf einen pH-Wert von 10 eingestellt.
Unter RUhren werden der Suspension 2,2% SiO; in Form von Natrium-Wasserglas
zugegeben. AnschlieRend wird der pH-Wert mit HCI innerhalb von 70 Minuten auf 4
eingestellt. Der Suspension werden 0,4% Al,O; in Form von Natriumaluminat zugegeben,
wahrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch entsprechende Zugabe von HCI.
AnschlieRend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O; in Form von Natriumaluminat auf 5,5
eingestellt.

Die Suspension wird anschliefend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C flr 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieend mit einer Spiralstrahimilhle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
Siloxans dampfgemahlen.

Beispiel 1

Eine sandgemahlene TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/I,
Grundkdrperqualitat A hergestellt nach dem Chloridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-
Wert von 11,5 eingestelit. 2,2% SiO, in Form von Natrium-Wasserglas werden der
Suspension zudosiert. AnschlieBend wird die Suspension durch eine vertikale Sandmuhle
(Typ PM5, Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h geférdert. Danach wird die Suspension mit Wasser
auf 350 g/l verdunnt, auf 70°C aufgeheizt und unter Rithren mit HCI innerhalb von 70
Minuten auf einen pH-Wert von 4 eingestelit. Der Suspension werden 0,4% Al,O; in Form
von Natriumaluminat zugegeben, wahrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch
entsprechende Zugabe von HCI. AnschlieRend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O, in Form
von Natriumaluminat auf 5,5 eingestellt.
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Die Suspension wird anschlieRend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fir 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird mit einer Spiralstrahlmihle
unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen Siloxans dampfgemahlen.

Beispiel 2

Eine sandgemahlene TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/l,
Grundkérperqualitat A hergestellt nach dem Chloridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-
Wert von 11,5 eingestelit. 2,2% SiO, in Form von Natrium-Wasserglas werden der
Suspension zudosiert. AnschlieRend wird die Suspension durch eine vertikale Sandmuhle
(Typ PMS, Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h geférdert. Danach wird die Suspension mit Wasser
auf 350 g/t verdunnt, auf 70°C aufgeheizt und unter Riihren mit HCI innerhalb von 70
Minuten auf einen pH-Wert von 4 eingestellt. Der Suspension werden 0,4% Al,O; in Form
von Natriumaluminat zugegeben, wahrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch
entsprechende Zugabe von HCI. AnschlieBend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O; in Form
von Natriumaluminat auf 5,5 eingestellt.

Die Suspension wird anschliefend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fur 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieBend mit einer Spiralstrahimuhle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
Siloxans dampfgemabhlen.

Beispiel 3

Eine sandgemahlene TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/I,
Grundkdérperqualitét A hergestellt nach dem Chloridprozess, wird mit HCI auf einen pH-Wert
von 8 eingestellt. 2,2% SiO, in Form von Natrium-Wasserglas werden der Suspension
zudosiert. AnschlieBend wird die Suspension durch eine vertikale Sandmihle (Typ PM5,
Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h geférdert. Danach wird die Suspension mit Wasser auf 350 g/l
verdunnt, auf 70°C aufgeheizt und unter Ruhren mit HCI innerhalb von 70 Minuten auf einen
pH-Wert von 4 eingestellt. Der Suspension werden 0,4% Al,O; in Form von Natriumaluminat
zugegeben, wahrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch entsprechende Zugabe
von HCI. AnschlieRend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O; in Form von Natriumaluminat auf
5,5 eingestellit.

Die Suspension wird anschlieend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fir 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieend mit einer Spiralstrahimuhle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
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Siloxans dampfgemahlen.

Beispiel 4

Eine TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/l, Grundkérperqualitat A hergestellt
nach dem Chloridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-Wert von 4 eingestellt. 2,2% SiO in
Form von Natrium-Wasserglas werden der Suspension zudosiert. Anschliefend wird die
Suspension durch eine vertikale Sandmuhie (Typ PM5, Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h
gefordert. Danach wird die Suspension mit Wasser auf 350 g/l verdiinnt, auf 70°C aufgeheizt
und unter Rihren mit HCI innerhalb von 70 Minuten auf einen pH-Wert von 4 eingestellt. Der
Suspension werden 0,4% Al,O; in Form von Natriumaluminat zugegeben, wahrenddessen
der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch entsprechende Zugabe von HCI. AnschlieRend wird
der pH-Wert mit ca. 0,1% AlLO; in Form von Natriumaluminat auf 5,5 eingestelit.

Die Suspension wird anschlieend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fur 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieRend mit einer Spiralstrahimiihle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
Siloxans dampfgemahlen.

Beispiel 5

Eine TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/l, Grundkérperqualitat A hergestelit
nach dem Chloridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-Wert von 11,5 eingestellt. 2,2% SiO,
in Form von Natrium-Wasserglas werden der Suspension zudosiert. AnschlieBend wird die
Suspension durch eine vertikale Sandmuhle (Typ PM5, Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h
geférdert. Danach wird die Suspension mit Wasser auf 350 g/l verdinnt, auf 70°C aufgeheizt
und unter Rihren mit HCI innerhalb von 70 Minuten auf einen pH-Wert von 4 eingestellt. Der
Suspension werden 0,4% Al,O; in Form von Natriumaluminat zugegeben, wéahrenddessen
der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch entsprechende Zugabe von HCI. AnschlieBend wird
der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O3 in Form von Natriumaluminat auf 5,5 eingestelit.

Die Suspension wird anschlieRend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fur 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieend mit einer Spiralstrahimihle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
Siloxans dampfgemahien.

Beispiel 6
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Eine TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/l, Grundkérperqualitat A hergestelit
nach dem Chloridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-Wert von 11,5 eingestelit. 0,5% SiO,
in Form von Natrium-Wasserglas werden der Suspension zudosiert. AnschlieRend wird die
Suspension durch eine vertikale Sandmiihle (Typ PM5, Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h
gefordert. Danach wird die Suspension mit Wasser auf 350 g/l verdunnt, auf 70°C aufgeheizt
und unter Ruhren 1,7% SiO, in Form von Na-Wasserglas zugegeben. Die Suspension wird
anschlieBend mit HC! innerhalb von 70 Minuten auf pH-Wert von 4 eingestellt. Der
Suspension werden weiterhin 0,4% Al,Os in Form von Natriumaluminat zugegeben,
wéhrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch entsprechende Zugabe von HCI.
Anschlieflend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O; in Form von Natriumaluminat auf 5,5
eingestelit.
Die Suspension wird anschliefend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fur 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieBend mit einer Spiralstrahimiihle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
Siloxans dampfgemahlen.

Beispiel 7

Eine sandgemahlene TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/I,
Grundkérperqualitét A hergestellt nach dem Chloridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-
Wert von 11,5 eingestelit. 2,2% SiO, in Form von Natrium-Wasserglas werden der
Suspension zudosiert. AnschlieRend wird die Suspension durch eine horizontale Sandmihle
(Typ LME20, Netzsch) mit 40 kg/h geférdert. Danach wird die Suspension mit Wasser auf
350 g/l verdunnt, auf 70°C aufgeheizt und unter Rithren mit HCI innerhalb von 70 Minuten
auf einen pH-Wert von 4 eingestellt. Der Suspension werden 0,1% AlLO; in Form von
Natriumaluminat zugegeben.

Die Suspension wird anschlieBend filtriert, gewaschen und in mit Hilfe eines Sprihtrockners
bei 110°C getrocknet. Das getrocknete Material wird 1 Stunde bei 420°C in einem elektrisch
beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird anschlieBend mit einer
Spiralstrahimihle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen Siloxans dampfgemanhlen.

Beispiel 8

Eine sandgemahlene TiO,-Suspension mit einer Konzentration von 500g/1,
Grundkérperqualitat B hergestellt nach dem Chioridprozess, wird mit NaOH auf einen pH-
Wert von 11,5 eingestellt. 2,2% SiO, in Form von Natrium-Wasserglas werden der
Suspension zudosiert. AnschlieRend wird die Suspension durch eine vertikale Sandmiihle
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(Typ PM5, Draiswerke GmbH) mit 5 kg/h gefordert. Danach wird die Suspension mit Wasser
auf 350 g/l verdlnnt, auf 70°C aufgeheizt und unter Rithren mit HCI innerhalb von 70
Minuten auf einen pH-Wert von 4 eingestelit. Der Suspension werden 0,4% Al,O; in Form
von Natriumaluminat zugegeben, wahrenddessen der pH-Wert bei 4 gehalten wird durch
entsprechende Zugabe von HCI. Anschlielend wird der pH-Wert mit ca. 0,1% Al,O; in Form
von Natriumaluminat auf 5,5 eingestelit.
Die Suspension wird anschlieRend filtriert, gewaschen und in einem Etagentrockner bei
160°C fir 16 Stunden getrocknet. Das getrocknete Material wird 2 Stunden bei 420°C in
einem elektrisch beheizten Drehrohrofen getempert. Das getemperte Material wird
anschlieBend mit einer Spiralstrahimiihle unter Zugabe eines ethoxy- und propylhaltigen
Siloxans dampfgemahlen.

Testmethoden

Der Farbstich bzw. die Spektralcharakteristik (SC) des TiO,-Grundkérpers wird nach
Einarbeitung in eine Schwarzpaste nach DIN 53165 bei 17% Pigmentvolumenkonzentration
bestimmt (sogenannte MAB-Methode). Die auf einer Farbenausreibmaschine (Automatic
Muller) angepastete Graupaste wird auf eine weie Morest-Karte aufgetragen. Mit einem
HunterLab Colorimeter PD-9000 werden die Remissionswerte der sich im nassen Zustand
befindlichen Schicht bestimmt. Die daraus abgeleiteten SC-Werte sind auf einen internen
Standard bezogen.

Das Aufhelivermégen (TS) der Beispiel- und Vergleichsbeispiel-Pigmente wird nach
Einarbeiten in eine Vinnol-Schwarzpaste 1,22 % Pigmentvolumenkonzentration bestimmt
(sogenannte VIG-Methode).

Das zu untersuchende Titandioxid-Pigment wird mit einer vorgefertigten Vinnol-
Schwarzpaste auf einer Farbenausreibmaschine (Automatic Muller) angepastet.

Die erhaltene Graupaste wird mit dem Filmzieher (Applikator) auf eine Karte aufgetragen.
Die Remissionswerte der Schicht werden mit einem HunterLab Colorimeter PD-9000 im
nassen Zustand gemessen und auf einen internen Standard bezogen.

Bei der Feuchtebestimmung nach Karl Fischer (KF) wird das in der Probe enthaltene Wasser
in einem Karl-Fischer-Ofen aus der Probe ausgetrieben und in ein KF-Ldsemittel iberfihrt.
Der Redoxvorgang zwischen einem im KF-Titriermittel enthaltenen lod-SO,-Redoxsystem

wird durch das in der Probe enthaltene Wasser aktiviert. Der Aquivalenzpunkt der Titration
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wird voltametrisch erfasst. Die Ofentemperatur wurde auf 300°C eingestellt. Die
Ergebnisausgabe erfolgt einwaagebezogen als w (H,0) in Prozent.

Mit Hilfe der Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) kann die Beschichtung der
Titandioxid-Partikel sichtbar gemacht werden.

Testergebnisse

Tabelle 1
TS Grundkorper-
Qualitat

Vergleichsbeispiel 1 103,1 A
Vergleichsbeispiel 2 98,8 B
Vergleichsbeispiel 3 93,8 B
Beispiel 1 108,0 A
Beispiel 2 106,1 A
Beispiel 3 105,3 A
Beispiel 4 105,6 A
Beispiel 5 104,6 A
Beispiel 6 105,5 A
Beispiel 7 1071 A
Beispiel 8 103,0 B
Tabelle 2

Feuchte (KF)

[Gew.-%]
Beispiel 1 0,63
Beispiel 2 0,42

Mit dem erfindungsgemaRen Verfahren wird ein verbessertes Aufhellvermégen (TS) erzielt
(Tabelle 1, Beispiele 1 bis 8) im Vergleich zum klassischen Verfahren (Tabelle 1,
Vergleichsbeispiele 1 bis 3). Das TS-Niveau ist abhingig von der Grundkérperqualitat, wie

der Vergleich Vergleichsbeispiel 1 mit Vergleichsbeispiel 3 und der Vergleich Beispiel 2 mit
Beispiel 8 zeigt.
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Mit der nachfolgenden Temperung wird ein deutlicher Riickgang der Feuchte erreicht
(Tabelle 2) und damit beispielsweise die Lacing-Stabilitat des entsprechenden Pigments bei

Einsatz in Kunststofffolien verbessert.

TEM-Aufnahmen zeigen, dass das erfindungsgemafRe Verfahren zu einer sehr
gleichmagigen, glatten und geschlossenen Hulle fihrt (Fig. 1, Beispiel 7).
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PATENTANSPRUCHE

. Verfahren zur Oberflachenbehandlung von anorganischen Festkdrperpartikein

in einer wassrigen Suspension dadurch gekennzeichnet,

dass die Partikel mit mindestens einer anorganischen Substanz
oberflachenbeschichtet werden, wahrend die Suspension durch eine
Ruhrwerksmiihle gefordert wird

. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet,

dass als Festkorperpartikel Titandioxid verwendet wird.

. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2 dadurch gekennzeichnet,

dass die Beschichtungssubstanzen vor Eintritt der Suspension in die
Rihrwerksmihle zugegeben werden.

. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3 dadurch

gekennzeichnet,
dass mit SiO, oberflichenbeschichtet wird.

. Verfahren nach Anspruch 4 dadurch gekennzeichnet,

dass anschlielend eine Al,O;-Oberflachenbeschichtung aufgebracht wird.

. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5 dadurch

gekennzeichnet,
dass die Festkdrperpartikel getempert werden.

Titandioxid-Partikel
oberflachenbeschichtet nach einem oder mehreren der Anspriiche 2 bis 6.

. Verwendung der Titandioxid-Partikel nach Anspruch 7

in Kunststoffen, Beschichtungen und Laminaten.

Produkt enthaltend Titandioxid-Partikel nach Anspruch 7.
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