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Henkel Kommanditgesellschaft auf/
’ )> Aktien
Henkelstrasse 67, 4000 Diisseldort

Liansi-Saksa

DISPERGOITAVISSA OLEVAT EPAORGAANISET PIGMENTIT TAI TAYTEAINEET
SEKA MENETELMA NIIDEN VALMISTAMISEKSI - DISPERGERBARA OORGANISKA
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 hajoittaminen, on vdlttdmédtdn tydvaihe valmis-
tettaessa siveltdvid tms. pigmentoituja pddllysaineita, ja t&hén
kuluva aika ja energia muodostavat huomattavan kustannustekijdn.
Dispergointitydvaihe suoritetaan mekaanisesti kdyttdmidlld erilai-

sia koneita kuten vaivauskonetta, valssituolia ja kuulamyllyé&.

20 DN



Jotta tdmd tyovaihe saataisiin lyhenemddn, kdsitellddn pigmentte-
jd tai tdyteaineita orgaanisilla yhdisteilld, jotka pienent&dvit
pintajdnnitystd pigmenttihiukkasen ja orgaanisen tai vesipitoisen
vidliaineen kesken, milld tavoin saadaan pigmentin dispergoitumi-
nen helpommaksi. Sen vaikutus tulee t&lldin mahdollisuuksien mu-
kaan rajoittumaan ainocastaan paremmaksi saatuun dispergoitumiseen

ilman haitallisia sivuvaikutuksia.

US-patenttijulkaisusta 1 722 177 on jo aikaisemmin tunnettua, etti
epdorgaanisia pigmenttejd ja tdyteaineita voidaan kdsitelld stea-
riinihappojen ja hartsihappojen sekd niiden ammoniumsaippuociden
kanssa, jotta niiden dispergoitumiskykyd saataisiin parannetuksi.
Samaa tarkoitusta palvelevat ranskalaisen patenttijulkaisun

1 276 739 mukaan trietanoliamiini tai sen suolat. Lisdksi on
tdhdn saakka ehdotettu alifaattisia amiineja kdytettdvdksi ai-
neina dispergoituvuuden parantamiseksi., Valittaessa lis&dttdvié
aineita tulee ottaa huomioon, ettd monet lisdaineista ovat lakal-
le vieraita tuotteita, jotka halutun dispergoitumisvaikutuksen
ohella omaavat mySs monia haitallisia ominaisuuksia kuten veteen
liukenevuus ja emulgoitumiskyky. Monet niistd aiheuttavat hai-
tallisia sivuvaikutuksia kuten kiillon hé&vidminen valmiissa pd&dl-

lysteessd sekd kuivumisen hidastuminen valmistettaessa kalvoja.

Nyt on tehty se havainto, ettd epdorgaanisten pigmenttien tai
tdyteaineiden dispergoituvuutta orgaanisissa ja vesipitoisissa
valiaineissa voidaan parantaa huomattavassa mddrin kdsittelemdlld
pigmentit tai tdyteaineet 0,1-5 painopresentilla, sopivimmin

0,2-2 painoprosentilla aminoalkanolia, jonka yleinen kaava on

OH NH2
Rl - CH - CH2 - R3
JH NH [ (CH) I N’////// (11),
N
R2 Ry
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jossa Rl on alkyyliryhmd, jossa 6-22 hiiliatomia, R, on vety

tai metyyliryhm&, jolloin yhtd alkyleeniryhmdd kohti voi olla
enintddn yksi metyyliryhmd, R3 ja Ry jotka voivat olla saman-
laiset tai erilaiset, tarkoittavat vetyd, alkyyliryhmidd, jossa
on l-4 hiiliatomia, tai oksialkyyliryhmdd, jossa on 1-4 hiili-
atomia, x on luku 2-6 ja y on luku 1, 2 tai 3, aminocalkanoli-
seosta tai aminoalkanolien suoloja, varsinkin orgaanisen hapon
muodostamia suoloja, oksialkylointituotteita, varsinkin ety-
leenioksidilla ja/tai propyleenicksidilla saatua oksialkylointi-
tuotetta, tai kvaternisointituotetta.

Sellaisten aminoalkanolien, joiden molekyyliketjun pituus on
vhdenmukainen, sijasta voidaan hyvin tuloksin kdyttdi myds
sellaisia aminoalkanclien seoksia, joissa ketjun pituudet
vaihtelevat v&dlilld 8 - 24 hiiliatomia. Erityisen soveliaita
ovat tdlldin kaytettdviéksi sellaiset seokset, joissa hiili-
ketjujen pituus on 16 - 18 hiiliatomia, jollaisia yhdisteitd
on suurin mdidrin saatavissa Cl6/18 - olefiineina, joiden mo-
lekyyliketjun pdédssd on kaksoissidos ja jotka soveltuvat 1&ht&-

aineiksi.

Keksinndn mukaan lis&ttdvien amincalkanolien valmistus alkaa
olefiineista, joissa on 8 - 24 hiiliatomia ja joiden molekyyli-
ketjujen pdissd on kaksoissidoksia. T&lldin on kysymys ennen
kaikkea olefiinisidoksista, joita valmistetaan aluminokemial-
lista tietd ja joissa on haarautumattomia alkyyliketjuja, joissa
on 12 - 20 hiiliatomia. N&itd seocksia, joissa on suuri mddré
pddtykaksoissidoksisia olefiineja, kdytet&ddn kaupallisesti saa-
tavina fraktiocina, joiden molekyyliketjujen pituudet vaihte-
levat. Merkitykseltddn erityisen tdrked on t&dlldin sellainen
fraktio, jossa molekyyliketjujen pituudet ovat rajoissa 16 -

18 hiiliatomia.

Keksinndn mukaisten tuotteiden valmistamiseksi k&ytet#din olefii-
nej& lidhinnd sindnsid tunnetuilla menetelmilli, esimerkiksi

peretikkahapolla, epoksidoituina.
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Keksinndn mukaan lisdttdvien, kaavan (I) mukaisten tuotteiden
valmistamiseksi saatetaan saadut epoksidit reagoimaan ammoniakin
kanssa veden lédsndollessa korotetuissa lampotiloissa ja korote-

tussa autoklaavipaineessa.

Ammoniakkia kdytetddn 5 - 20 kertaisena ja sopivimmin 10 - 1l5-ker-
taisena molaarisena ylimd&drdnd laskettuna lisdtyn epoksidin pai-
nosta, kun taas vettd lisdtddn 1 - 20 kertaisena ja sopivimmin

5 - lb-kertaisena molaarisena ylimddrdnd, tdlldinkin laskettuna

epoksidin mddrdstd.

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

saavuttaa arvot n. 40-150 baaria.

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

sopivimmin 0,5 - 1 tuntia.

Reaktioseoksen jatkokdsittely tapahtuu jakamalla seos tuote-
faasikgi ja ammoniakki/vesifaasiksi ja ottamalla tuotefaasi
talteen ja puhdistamalla se tunnetuilla menetelmilli, esimer-

kiksi tislaamalla.

Keksinntn mukaan lisdttdvien aminoalkanolien, joiden kaava on
(I1), valmistamiseksi saatetaan saadut epoksidit reagoimaan di=-,

tri- ja tetramiinien kanssa, joiden yleinen kaava on

R
3
H—ENH - {CH~) 3—-——N/
=
R, Ryr

, R, , R, , x ja y tarkoittavat samaa kuin edelld.

jossa R 3 4
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Amiiniyhdisteind, jotka ovat soveliaita reaktiota varten, tule-
vat kysymykseen esimerkiksi etyleenidiamiini, 1,3-propyleeni-
diamiini, heksametyleenidiamiini, N-metyyli-1,2-propyleeni-
diamiini, N. N-dietyleenidiamiini, N, N-dimetyyli-1l,3-propy-
leenidiamiini, N-propyyliheksametyleenidiamiini, N-etanoli-
etyleenidiamiini, N, dietanolietyleenidiamiini, dietyleeni-
tiramiini, di-1l,3-propyleenitriamiini, di~1l,2 propyleenitri-
amiini, di-heksametyleenitriamiini, N, N-dimetyylidietyleeni-
triamiini ja N-etyyli-di-1l,3-propyleenitriamiini seki triety-

leenitetramiini.

Amiineja lis&dtddn 1,0-l5~kertaisina molaarisina midrind lasket-
tuna epoksidin mddrdstd, ja niitd voidaan kdyttdid, sikdli kun
ne ovat huoneen limpdtilassa nestemiisil, samanaikaisesti my&s
liuottimina. Mahdollisesti voidaan kdyttdd lisdksi myds jota-
kin muuta katalyyttisesti vaikuttavaa liuotinta, kuten esimer-

kiksi vettd, etanolia tai glyserolis.

Reaktio suoritetaan lampdtila-alueella l000-2300C, esimerkiksi
siind, lampotilassa, jossa kédytetty amiini tai liuotin kiehuu
pystyjddhdyttimen alla. Mikdli di- tai triamiinin kiehumispiste
on pienempi kuin vaadittava reaktioldmpdtila tai mikdli pienem-
missd ldmpdtilassa kiehuvaa katalyyttid tdytyy lisétd, voidaan
reaktio suorittaa myds autoklaavissa léampdtiloissa 150%~230°C

paineen alaisena.

Keksinnon erddn edullisen sovellutusmuodon mukaan tapahtuu reak-
tio amiinien kanssa, joissa ryhmit R, ja Ry eivdt ole vetyja,
my6s ilman paineen kayttdd, mikdli niiden kiehumispisteet ovat
pienempid kuin haluttu reaktiol&mpdtila. Epoksidiin lisHt&in
td4116in 0,1-0,5 moolia glyseriinid tai glykolia laskettuna
epoksidin mddrdstd, jolloin reaktiolémpdtila on 1500—22OOC,

ja pienemméssd lampdtilassa kiehuvaa diamiinia lisit&4n hitaas-

ti 1,0-1,5 -suuruisina molaarisina md&rind laskettuna lisdtyn
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epoksidin mddrdstd siten, ettd limpdtila ei pienene enempdd
kuin 10-20° C verrattuna alunperin sdédettyyn reaktioldmps-
tilaan. Tamdn jédlkeen annetaan seoksen kiehua viela 1-2 tuntia
pystyjddhdytinkiehumislémpbtilassa. Reaktion pddtyttyd poiste-
taan katalyytti pesemdlld se vedelld tai tislaamalla se pois.

Ajan tarve reaktion toteuttamiseksi voi vaihdella laajoissa

rajoissa ja se on n. 1-50 tuntia sekd sopivimmin l1l-5 tuntia.

Reaktioseocksen jatkokdsittely voidaan suorittaa tunnetuilla

tavoilla esimerkiksi tislaamalla.

Keksinndn mukaan lisdttdvd@t aminoalkanolin suolat alifaattisten
karbonihappojen kanssa, joissa on 2-24 hiiliatomia, kuten esi-
merkiksi etikkahappo, voihappo, kapronihappo, lauriinihappo,
palmitiinihappo, beheenihappo, myristoleiinihappo, 6ljvhappo,
soijadljyrasvahappo, linolihappo ja maitohappo, voidaan valmis-
taa kdyttdmdllid jotakin soveliasta menetelm@d. T3dlldin ovat

edullisia voihapon, kapronihapon ja soijadljyrasvahapon suolat.

Keksinntn mukaan lisdttdvid aminoalkanolin oksalkylointituotteita
valmistetaan tunnetuilla menetelmilld saattamalla alkyleenioksi-
dit liittymisreaktioon alkalisten katalyyttien l&dsndollessa.
TA4lloin on kysymyksessd ennen kaikkea etyleenioksidin ja/tai
l,2-propyleenioksidin liittymisreaktic, sopivimmin kuitenkin
etyleenioksidin, Oksalkyloitumisaste voi vaihdella laajoissa
rajoissa ja se on kysymyksen ollessa esimerkiksi etyleenioksi-
dista rajoissa 2-50, sopivimmin kuitenkin 5-35 moolia etyleeni=-

oksidia kutakin moolia kohti amincalkanolia.
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Keksinndn mukaan lisdttdvid aminoalkanolin kvaternisointituot-
teita voidaan valmistaa tunnetuilla tavoilla saattamalla visi~-
naaliset hydroksiamiinit reagoimaan esimerkiksi bentsyyliklori-
din, etyleenibromidin, metyylikloridin ja dimetyylisulfaatin

kanssa.

Suoritettaessa keksinndn mukaisesti epdorgaanisten pigmenttien
ja tdyteaineiden kdsittelyd dispergoitavuuden parantamiseksi
orgaanisissa tai vesipitoisissa véliaineissa lisdtdan aminoalka-
noleja, niiden sucloja, oksalkylointituotteita tai kvaternisoin-
tituotteita middrissd 0,1-5 painoprosenttia ja sopivimmin 0,2-2
painoprosenttia laskettuna p&ddllystettdvd@n pigmentin tai p&&dl-
lystettdvdn tdyteaineen mddrédstd. Pddllystdmisen toteuttamista
varten on tdmd mddrd myds se mddrd, joka on levitettdvd pigmen-

tille tai tdyteaineelle.

Alusaineiksi soveltuvat useimmat epdorgaaniset pigmentit ja tdy-
teaineet. Erityisen hyvid tuloksia on saavutettu k&yttdmilla
titaanidioksipigmenttejad ja rautaoksidipigmentteja keksinnon
mukaisella kdsittelylld., Pddllystédminen keksinndn mukaan kdytet-
tdvilld aminoalkanoliseoksilla, niiden suolecilla, oksalkylointi-
tuotteilla seki myds kvaternisointituotteilla voidaan toteuttaa
sekd pigmentinvalmistuksen puitteissa, esimerkiksi suoritettaes-
sa jauhatusprosessia kuulamyllylld, tankomyllylld, hdyrysuihku-
myllylld nestemdisessd pigmenttisuspensiossa, kdsittelemdlld
kosteaa pigmenttisuodatuskakkua, ettd myds kdsittelemdlld jo
valmista pigmenttid tai tdyteainetta. T&1lldin on merkityksetdn-
td, onko pigmenteille jo aikaisemmin suoritettu epdorgaaninen

jdlkikédsittely, kuten on laita usein késiteltdessd titaanidiok-

sidia saostettaessa sitd aluminiumksidista ja/tai piidioksidista.

Keksinndn mukaisessa kdytdssd epdorgaanisten pigmenttien ja tdy-
teaineiden kdsittelemiseksi voidaan kdyttdd aminoalkanoleja,

niiden suoloja tai oksalkylointituotteita Jja kvaternisointi-
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tuotteita joko sellaisinaan, vesisuspensioina, mahdollisesti
sopivien tensidien ldsndollessa tai myds liuotettuina orgaani-

siin liuottimiin.

Kdytettdessd myds tensidejd keksinndn mukaan kdytettidvien amino-
alkanolien sekd niiden johdannaisten vesipitoisten suspensioiden
valmistamiseksi on erityisesti pidettdvd huolta siitd, ettd
lisdttdvilld tensideilld ei ole mitddn haitallisia vaikutuksia
sivelyaineiden ominaisuuksiin ja niistd valmistettujen kalvojen

ominaisuuksiin.

Keksintbd havainnollistetaan ldhemmin seuraavissa esimerkeissd,
joiden tarkoituksena ei kuitenkaan ole rajoittaa keksinnédn
suojapiiria.

Esimerkki 1

Pddllystettdvidnd pigmenttind kdytettiin erdstid sulfaattimenetel-
mdlld valmistettua, aluminiumoksidilla epdorgaanisesti jdlki-
kdsiteltyd titaanidioksidia, joka oli rutiilimuodossa (kaupalli-
nen tuote "Bayertitan R-U-2"). Orgaaniseen pddllystykseen kidytet-~
tiin visinaalisten, suoraketjuisten olefiinien seosta, jossa
ketjujen pdissd oleviin kaksoissidoksiin oli liitetty hydroksi-
amiineja, jolloin alkyyliketjujen pituudet olivat C16 _ClB’ja

joka oli valmistettu seuraavalla tavalla.

Autoklaaviin sijoitettiin 104 kg (0,376 kmol) =AC—C16/18—epoksi—
dia, 9,4 kg (0,522 kmol) vettd ja 6,4 kg (0,206 kmol) metyyli-
amiinia. Seos kuumennettiin ldmpdtilaan 220°C sit4d sekoittaen.
Paine nousi arvoon 22 baaria. Reaktioseosta pidettiin 5 tuntia
ndissd olosuhteissa, minkd jdlkeen seos jddhdytettiin ldmpdtilaan
80°C ja vesipitoinen faasi erotettiin ja heitettiin pois. Hyd-
roksiamiini kuivattiin tyhjbssd ja siitd poistettiin 0,2 torrin
paineessa esitisle siten, ettd tislattavan seoksen ladmp&tila
nousi arvoon 240°C. Saanti: 14,4 kg esitislettd ja 82,5 kg tuo-
tetta (85 % tecoreettisesta) AZ 107.
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Titaanidioksidin p&dllystdminen tapahtui kayttdmalld liuosta,
jossa oli 0,8 g saatua hydroksiamiinia sekoitettuna 20 g:aan
etanolia ja 180 g:aan kevytbensiinid, jonka kiehumisalue oli
60-95°C.

100 g titaanidioksidia sekoitettiin 200 g:an kanssa t&dtd liuosta
puoli tuntia tehokkaasti, minkd jdlkeen liuotin tislattiin pois
noin 80°¢C lampdtilassa kdyttdmdlld tyhjod (vesisuihkupumpulla

aikaansaatua).

Td1l4 tavoin pddllystettyd pigmenttid testattiin seuraavassa esi-
tettdvilld menetelmdlld, jolloin vertailun vuoksi kdytettiin

myds kdsittelemdtdntd titaanidioksidia.

Dispergointi toteutettiin 250 ml:n vetoisessa laajakaulapullossa,
johon oli pantu 75 g lasihelmid, joiden halkaisija oli 3 mm,
jolloin k#sittelyaika oli 60 min ravistelukoneessa (ns. Paint
Conditioner, tyyppi 5100, firma Red Devil/USA), jolloin dis~

pergointiseokset olivat seuraavat.

Dispergointilisdys tai lakka a) b) (sokea koe)

Titaanidioksidia 18,126 g 18,000 g

Pddllystysaineen middrd prosentteina
pigmenttia kohti laskettuna 0,7 . ei lainkaan

Ilmakuivaa alkydihartsia, jossa

on 48 % ©ljyd, 55 prosenttina

k yleeni-testibensiini-seoksessa

(=kaupallinen tuote Alkydal

F 48, firma Bayer) 24,0 g 24,0 g

Testibensiinid 10,0 ¢ 10,0 ¢
Ksyleenid 1,4 ¢ l,4 g
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Kaikki nim3# seokset lakattiin 80 g:lla seuraavaa seosta samalla
sekoittaen valmiiksi vériksi.

72,0 g alkydihartsia (kuten yllé&)

2,0 g testibensiinid

1,4 g ksyleenia

1,0 g silikonitljyd (1 % ksyleenissd - typpi AK 35,

toiminimi Wacker)

1,46 g lyijyoktoaattia (24 % Pb)

0,46 g kobolttioktoaattia (6 % Co)

0,28 ¢ mangaanioktoaattia (6 % Mn)

1,4 g metyyli-etyyliketoksiinia (55 % testibensiinissid)
80,0 g

T&113 tavoin saatuihin lakkoihin lisdttiin 14,2 g seuraavia dis-
pergoituja mustatahnoja, minkd jédlkeen suoritettiin homogenointi.

18 g nokea (lampun nokea 101, Degussa - ns. Lamp Black)
180 g alkydihartsia (kuten edelld)

60 g testibensiinid

26 g ksyleenid

Savytettyjd lakkoja levitettiin vetoviivaimella 100 pm:n vahvui-
seksi kerrokseksi lasilevyille ja kuivauksen jdlkeen middritet-
tiin remissioarvo kdyttdmédlld vdrimittauslaitetta PM Q II, toimi-
nimi C. ZEISS, jolloin aallonpituus oli 420 nm. Suurempi remis-
sioarvo on yhdentekevd suuremman vaalennuskyvyn kanssa, miké
johtuu valkopigmentin paremmasta dispergoitumisesta. Vertailu-
koetta varten kédytettiin titaanidioksidia, jossa oli 0,7 %
kookosamiinia (AZ= 285) pddllysteend, jolla tuotteella testi
suoritettiin (viite: c).

Saatiin seuraavat remissioarvot:

Lakka Pddllyste Remissicarvo
420 nm

a) 0,8 hydroksiamiinia 31,6

b) ei lainkaan (sokea koe) 30,8

c) 0,7 kookosamiinia 31,0

\ _t .o
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Saaduista arvoista on todettavissa, ettd kdytettdessd pddllystettd,
jossa oli 0,8 % keksinndn mukaista hydroksiamiinia, saavutettiin
vaaleuden huomattava parantuminen ja myos dispergoituvuuden lis&&dn~
tyminen. Vertailukokeessa kdytetylld kookosamiinilla on sitéd

vastoin ainoastaan vain vdhidinen tehokkuus.

Esimerkki 2

64,7 kg (0,616 kmol) dietanoliamiinia sekoitettiin typpivirrassa
ja kuumennettiin léampdtilaan 150°c. Yhden tunnin aikana lisattiin
joukkoon 135,3 kg (0,474 kmol) X Cl6/18 epok51d1a ja tdmén
jdlkeen seosta sekoitettiin neljd tuntia la&mpdtilassa 150°%. Kun
esitislettd oli tislattu 23,9 kg, saatiin 168,5 kg (91,1 prosent-
tia teoreettisesta) lopullista tuotetta, AZ 154.

Esimerkissd 1l esitetyn mukaisesti p#dllystettiin rutiilimuodossa
olevaa titaanidicksidia 0,7 painoprosentilla saatua hydroksiamii-~

nia, minkd jdlkeen suoritettiin testaus.

Remissicarvo aallonpituudella 420 pm oli 32,4 (sokean kokeen
arvo 30,8)

Esimerkki 3
35 kg (66 kmol) esimerkin 1 mukaan valmistettua hydroksiamiinia
pantiin autoklaaviin, johon pantiin myds 4,7 kg vettd ja 7,1 kg
isopropanolia, minkd jdlkeen autoklaavin sisélté ldmmitettiin
lampttilaan 110°C ja siihen lisdttiin sekoittaen viiden baarin
paineessa metyylikloridia. Kuuden tunnin kuluttua viiden baarin
ylipaineegsa ja lampbtilassa 110°C oli amiiniluku pienennyt
arvosta 106 arvoon l,2. Paineen poistamisen ja jddhdytyksen
jdlkeen poistettiin liuotinseos alennetussa paineessa ja lampo-
tilassa 100°C.

Esimerkissd 1 selostetulla tavalla pddllystettiin rutiilimuodossa
olevaa titaanidicksidia 0,7 painoprosentilla saatua kvarterni-
sointituotetta, minkd jdlkeen suoritettiin testaus.

—_f s i
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Pddllystetyn pigmentin remissioarvo oli valon aallonpituuden
ollessa 420 pm 31,4 (sokean kokeen arvo 30,8).

Esimerkki 4

283 g (1 mol) esimerkin 1 mukaan valmistettua hydroksiamiinia
neutraloitiin kidyttdmdlld 278 g (1 mol) gsoijadljystd valmis-
tettua rasvahappoa (SZ = 202, JzZ = 140),

Esimerkissd 1 selostetulla tavalla pddllystettiin rutiilimuo-
dossa olevaa titaanidioksidia 0,5 painoprosentilla ndin saatua
hydroksiamiinin rasvahapposuolaa, minkd jdlkeen suoritettiin

testaus,

Pddllystetyn pigmentin remissioarvo oli aallonpituudella 420 pm,
31,4 (sokean kokeen arvo 30,8),.

Egimerkki 5

283 g:aan (1 mol) esimerkin 1 mukaan valmistettua hydroksiamii-
nia lisdttiin 2,4 g 30-prosenttista metanolipitoista natrium-
metylaattiliuosta, seos kuumennettiin lé&mpédtilaan 100°¢C ja

sitd evakuoitiin lyhyen aikaa metanolin poistamiseksi. Lisdt-
tiin 220 g (5 mol) etyleenioksidia ja seosta pidettiin kolme
tuntia lampbtilassa 1580C, jolloin loppupaine saavutti arvon

noin neljé&d baaria ylipainetta. Saanti oli 490 g.

Tadmd hydroksiamiinin oksietylointituote kdytettiin esimerkisséd
1 selostetulla tavalla siten, ettd 1 painoprosentilla ko. tuo-
tetta pddllystettiin kaupasta saatavissa olevaa, sinertidviid

rautacksidipunaista (typpi 120 F, toiminimi Bayer AG).
Dispergoituvuuden testaus suoritettiin seuraavalla tavalla:

a) Kirjavan tahnan valmistus

Dekantterilasiin, Jjonka vetoisuus o0li 250 ml ja halkaisija

6 cm ja korkeus 1l cm, pantiin 100 g vesiliuosta, jossa oli

_—r
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1 ¢ hydroksietyyliselluloosaa (Natrascl 250 HR, firma
HERCULES), 60 g pddllystettédvdd pigmenttii, minkd jélkeen
seosta sekoitettiin kdsin lasisauvalla.

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

tissa.

b) Disgpersiovirin valmistus
45 g vetta
45 g metyylihydroksipropyyliselluloosaa, 2 % vedessd
(tyyppi Culminal PK 82, Henkel)
8 g natriunmheksametafosfaattia, 10 % vedesséi
140 g titaanidioksidia (tyyppi RN 56, Kronos Titan-
gesellschaft, Leverkusen)
12 g kalsiittia (tyyppi BLP2, Omya, Kdln)
18 g mikrotalkkia (tyyppi AT extra, Norwegian Talc)
320 g raskassdlpdd (tyyppi EWO 423, normaali, R. Alberti,
Bad Lauterberg) '
l g sdildntdainetta (Dehygant B. Henkel)
g vaahtoamisen estoainetta (Dehydran C, Henkel)
12 g etyyliglykoliasetaattia

dispergoitiin kdytté&mdlld pikasekoitinta (tyyppi Dissolver) 20
minuuttia kierrosluvun ollessa 5000 kierrosta minuutissa, minkd

jdlkeen sekoituksen alaisena olevaan seokseen lisdttiin

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

45 g metyylihydroksipropyyliselluloosa-liuosta (kuten edelld).

—t T
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c) Sdvytys

100 g digpersiovdrid b) ja 10 g kirjavaa tahnaa a) sekoi-

tettiin tehokkaasti keskenidn 250-ml-tekoainedekantterila-

sissa kdsin kdyttdmdlld lasisauvaa. Sdvytettyd vdriainetta

levitettiin kdyttdmdlld levityslaatikkoa 150 pm:n vahvui-

seksi kerrokseksi ja 6 cm:n levyiseksi liuskaksi lasilevylle.

Samalla tavoin meneteltiin kdyttidmdlld kdsittelemitdntid rau-

taocksidipunasg.

Kalvon kuivauksen jdlkeen mddritettiin sen remissioarvo

kdyttamdlls vidrimittauslaitetta PM Q II (firma C. ZEISS

)

aallonpituuden ollessa 420 nm. Pienempi remissioarvo on

yhdentekevd@ verrattuna kirjavan tahnan suurempaan vdrjdys-

kykyyn. Saatiin seuraavat remissioarvot:

22,3
23,8

pddllystetty rautaoksidipuna

Il

pddllystdmdtdn rautaoksidipuna

Esimerkki 6

Esimerkissd 5 selostetulla tavalla saatettiin esimerkin 1 mukaan

valmistettu hydroksiamiini reagoimaan 35 moolin kanssa etyl

oksidia yhtd moolia kohti hydroksiamiinia.

Ndin saatu hydroksiamiinin oksietylointituote levitettiin e

merkissd 1l selostetulla tavalla 1,2 painoprosentin suuruise

eeni-~

si-

na

madrdnd kaupasta saatavan, sinertdvidn rautaoksidipunan (tyyppi

120, firma Baer AG) pinnalle. Dispergoitavuuden testaus tapahtui

kdyttdmdlla dispersiovdris, kuten esimerkissd 5 on selostet
Kalvon kuivauksen jdlkeen oli remissioarvo aallonpituudella
pddllystetylle rautaoksidipunalle 22,1 sekd pddllystimitto-
mdlle 23,8.

tu.
420 pm

~



15

PATENTTIVAATINMUKSET \t&

1. Dispergoitavissa olevat epdorgasaniset pig-
mentit tal tayteaineet, t u n n e t t u siita, ettéd pigmentit
tai téyteaineet on ké&sitelty 0,1-5 painoprosentilla, sopivimmin

0.2-2 peinoprosentilla aminoalkanolia, Jjonka yleinen kaava on

R1 - CH - CHz
] i (1) tai
OH NH2
R,1 - ?H - CH2 I’Rg
- _ h
s .
OH NH (CH ) wmee | - N (I1),
% ~
| v ™
1 ““‘xR
RZ 4

jossa Rq on alkyyliryhm&, jossa 6-22 hiiliatomis, R2 on vety tai
metyyliryhmd, Jjolloin yhtéd alkyleeniryhmdd kohti voil olle eninté&én
vksi metyyliryhma, RB ja R4, Jjotka voivat colla samanlaiset tail
erilaiset, tarkoittavat vetya, alkyyliryhm&&, jossa on 1-4 hiili-
atomia, tei oksialkyyyliryhmdé&, Jjossa on 1-4 hiiliatomia, x on luku
2-6 ja v on luku 1, 2 tai 3, aminoalkanoliseosta tai amincelkanolien
suvloja, varsinkin orgaanisen hapon muodostamia suoloja, oksialkyloin
tituotetta, varsinkin etyleenicoksidilla ja/tai propyleenioksidilles

saatua oksialkylointituotetta, tai kvaternisointituotetts.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen ep&orgaaninen pigmentti, £t o n -
nettuwusiitd, ettd pigmentti on titaanidioksidi, Jjoka on ké&si-
telty 0,1-5 painoprosentilla, sopivimmin 0,2-2 peinoprosentills
aminoalkanolia, aminoalkanoliseosta tai aminoelkanclien suoloja,

oksialkylointituotetta tai kvaternisointituotetta.

3., Patenttivaatimuksen 1 mukainen epdorgaaninen pigmentti, t u n -
nettusiitd, ettd pigmentti on rauvtaocksidipigmentti, joka on
k&dsitelty 0,1-5 painoprosentilla, sopivimmin 0,2-2 painoprosentilla
aminoalkanoliseosta tai aminoalkanolien suoloja, oksialkylointi-

tuotetta tai kvaterniscintituotetta.

4. Menetelm# dispergoitavissa olevan epdorgaanisen pigmentia fai

r~ /’s/)\rf/\/f
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tai tayteaineen valmistamiseksi, t un n e t t u siita, etta
pigmentit tai tdyteaine ké&sitelldén 0,1-5 painoprosentilla,

sopivimmin 0,2-2 painoprosentilla aminoalkanolia, jonka yleinen

kaava on
R1 - CH - CH2 ‘
I ‘ {(I) tai
DH NH2
R1 -—TH - CH2 R3
OH NH-—~(CH);7~—-——*—N (11),
Ay ‘\\\\
R, R,

Jossa R, on alkyyliryhm&, jossa 6-22 hiiliatomia, R2 on vety tai
metyyliryhmd, jolloin yhtd& alkyleeniryhm&& kohti voi olla enintdan

yksi metyyliryhma, Ry ja R Jotka voivat olla samanlaiset tai

erilaiset, terkoittavat vetjé, alkyyliryhmadsd, Jjossa on 1-4 hiili-
atomia, tai oksialkyyyliryhm&&, jossa on 1-4 hiiliatomia, * on luku
2-6 ja y on luku 1, 2 tai 3, aminoalkanoliseosta tai aminoalkanolier
suoloja, varsinkin orgaanisen hapon muodostamia suoloja, oksialkylo:
tituotetta, varsinkin etyleenioksidilla ja/tai propyleenioksidilla

saatua oksialkylointituotetta, tai kvaternisointituotetta.

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelmd, t unnettu
siitd, ettd pigmentti tai tdyteeine k8sitel¥Sn aminoalkanoli-
seoksella, jossa hiiliketjut ovaet eripituisia kasittden B8-24

hiiliatomia.
6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen menetelmd, t unnet t u

siitd, ettd aminocalkanoliseoksen hiiliketjut ovat hasrautumattomia

ja kdsittavat 16-18 hiiliatomia.

rf/‘ﬁiJ/C?
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7. Jonkin patenttivaatimuksista 4-6 mukainen menetelmd, t u n -
nettusiitd, ettéd pigmentti tai ta&yteaine késitellaén
aminoalkanolien suoloilla, jotka on saatu 2-24 hiiliatomia késit-

tdvilld slifeattisilla kerbonihspoilla..

B. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelmd, t u nne t £t u
siitd, ettd kédytet&dn suoloja, jotka on saatu voihapolla, kaproni-

hapclla tai soijadljyrasvahspoilla.

g. Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelmad, t unnet tu
siitd, ettd pigmentti tai tédyteaine k&sitell&é&n aminoalkanolin
opksietylointituotteella, joka on etyleenioksidin addisie-
tuote, jonka oksialkylointiaste on 2-50, sopivimmin 5-35 moolia

etyleenioksidia kutakin moolia kohti aminoalkanolia.

10. Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelmd, t un ne t t u
siita, ettd pigmentti tal t8yteaine kasitellaan aminoalkanolin
kvaternisointituotteella, joka on walmistettu aminocalkanolin
reaktiollsa bentsyylikloridin, etyylibromidin, metyylikloridin

tai dimetyylisulfaatin kanssa.
11. Jonkin patenttivastimuksista 4-10 mukainen menetelma,
tunnettusiitd, ettd pigmenttingd kaytetdan titasani-

dioksidia.

12. Jonkin patenttivaatimuksista 4-10 mukainen menetelmd, t u n -

nettusiitd, ettd pigmenttingd k8ytetdédn rautaoksidipigmenttis.

T IR
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PATENTKRAV

1. Dispergerbara oorganiska pigment eller fyllnadsimnen,
k E&nnetecknat dirav, att pigmenten eller fyll-
nadsdmnena har behandlats med 0,1-5 viktprocent, ldmnpli-
gast 0,2~2 viktprocent aminoalkaliblandning, vars allmidnna

formel &r

R, - CH - CH,
’ ' (I) eller
OH  NH,
R, - CH - CH, i
| s
OH NH (CH) N (11)
Yy \\\\\
R
R, 4

i vilken Ry dr en alkylgrupp, som har 6-22 kolatomer, R, ar
vite eller en metylgrupp, varvid det f6r varje alkylengrupp
kan finnas hdégst en metylgrupp, R3 och R4, vilka kan vara
lika eller olika, avser vdte, en alkylgrupp med 1-4 kolato-
mer eller en oxialkylgrupp med 1-4 kolatomer, x dr ett tal
2-6 och y &r talen 1, 2 eller 3, en aminoalkanolblandning
eller salter av aminoalkanoler, speciellt salter bildade av
organisk syra, en oxialkyleringsprodukt, speciellt med
etylenoxid och/eller propylenoxid erh8llen oxialkylerings-

produkt eller kvaterniseringsprodukt.

2., Oorganiskt pigment enligt patentkravet 1, k & n n e-
t ecknat didrav, att pigmentet &r titandioxid, som &r
behandlat med 0,1-5 viktprocent, l&mpligast 0,2-2 viktpro-
cent aminoalkanol, aminoalkanolblandning eller salter av
aminoalkanoler, oxialkyleringsprodukt eller kvaternise-

ringsprodukt.

3. Oorganiskt pigment enligt patentkravet 1, k & n n e-
tecknat didrav, att pigmentet 3r ett jHrnoxidpig-
ment, som &r behandlat med 0,1-5 viktprocent, l&mpligast
0,2-2 viktprocent aminoalkanol, aminolakanolblandning eller
salter av aminoalkanoler, oxialkyleringsprodukt eller kva-

r 77D (7
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terniseringsprodukt,

4. Fdrfarande f6r framstdllning av ett dispergerbart
oorganiskt pigment eller fyllnadsdmne, k & nne t e c k-
n at didrav, att pigmentet eller fyllnadsdmnet behandlas
med 0,1-5 viktprocent, ldmpligast 0,2-2 viktprocent amino-

alkanol, vars allmdnna formel 3r

R, - CH - CH

1 2
' , (I) eller
OH  NH,
R. - CH =~ CH
1 7 2 /////’R3
OH - NH (CH)X ] N
EL ‘IY \R
4

1 dr en alkylgrupp som har 6-22 %olatomer, R, ar vite
eller en metylgrupp, varvid det fér varje alkylengrupp kan
finnas hdégst en metylgrupp, R3 och R4, vilka kan vara lika
eller olika, avser vdte, en alkylgrupp med 1-4 kolatomer
eller en oxialkylgrupp, som har 1-4 kolatomer, x 8r ett tal
2-6 och y &dr talen 1, 2 eller 3, en aminoalkanolblandning

dr R

eller salter av aminoalkanoler, speciellt salter bildade av
organisk syra, en oxialkyleringsprodukt, speciellt med
etylenoxid och/eller propylenoxid erh8llen oxialkylerings-

produkt eller kvaterniseringsprodukt.

5. Forfarande enligt patentkravet 4, k dnne tec k-
n at dirav, att pigmentet eller fyllnadsdmnet behandlas
med en aminoalkanolblandning, dir kolkedjorna &r olika

18nga omfattande 8-24 kolatomer.

6. Forfarande enligt patentkravet 5, k 8 nne tec k-
n a t d&arav, att aminoalkanolblandningens kolkedjor &r

ofdrgrenade och omfattanr 16-18 kolatomer.

7. Forfarande enligt ndgot av patentkraven 4-6, k & n-
netecknat dirav, att pigmentet eller fyllnads3m-

—t A (/
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net behandlas med salter av aminoalkanoler, som har erh81-
lits med alifatiska karbonsyror omfattande 2-24 kolatomer.

8. Forfarande enligt patentkravet 7, k @ nnetec k-
n at dirav, att det anvinds salter som har erh8llits med

smdrsyra, kapronsyra eller med sojaoljefettsyror.

9. Fobrfarande enligt patentkravet 4, k & nneteck-
n a t dérav, att pigmentet eller fyllnadsimnet 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.

10. Frérfarande enligt patentkravet 4, k & nnetec k-
n at dédrav, att pigmentet eller fyllnadsidmnet behandlas

med en aminoalkanols kvaterniseringsprodukt, som &r fram-

std11d medelst aminoalkanolets reaktion med bentzylklorid,
etylbromid, metylklorid eller med dimetylsulfat.

11, PFoérfarande enligt ndgot av patentkraven 4-10, k & n-
netecknat ddrav, att som pigment anvdnds titan-

dioxid.

12. Foérfarande enligt nfgot av patentkraven 4-10, k & n-
netecknat dirav, att som pigment anvéands

jarnoxidpigment.

TcOWY
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