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Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines auf Titandioxidteilchen
basierenden Weilpigmentkomposits wonach dem Titandioxid Talkum als Pigmen-
tersatzstoffteilchen zugesetzt werden, wobei die Titandioxidteilchen mit den Pig-
mentersatzstoffteilchen physisorptiv und dauerhaft durch mechanische Befesti-
gung der Titandioxidteilchen mit den Pigmentersatzstoffteilchen verbunden wer-
den.

Fig. 10
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines auf Titandioxid basieren-
den Weilpigmentkomposits entsprechend dem Oberbegriff des Anspruches 1,
sowie ein Weillpigmentkomposit entsprechend dem Oberbegriff des Anspruches
6.

Der Einsatz von Titandioxid als Weilpigment ist im Stand der Technik fur unter-
schiedlichste Anwendungen und Formulierungen weit verbreitet. Im Vergleich zu
anderen Weilpigmenten weist Titandioxid den héchsten Brechungsindex auf. Da-
raus ergeben sich — wie dies an sich bekannt ist — unter anderem deutliche Vortei-
le in Hinblick auf den Weillgrad, die UV-Besténdigkeit und die Deckkraft in daraus
hergestellten Formulierungen, wie z.B. hergestellten Farben, etc.. Titandioxid ist
aufgrund des weltweit hohen Bedarfs und der nur begrenzten Rohstoffvorkommen
sehr teuer und beeinflusst damit erheblich die damit hergesteliten Formulierungen.
Des Weiteren weist Titandioxid aufgrund seines spezifischen Herstellungsprozes-
ses eine sehr hohe CO,-Bilanz auf. Aus diesem Grund gibt es Ansétze den Anteil
an Titandioxid durch den Zusatz von so genannten Extendern, wie z.B. Carbona-
ten, Quarzen und Silikaten, zu reduzieren. Damit verbunden ist aber haufig eine
Reduktion der Qualitat der Formulierung. Aus diesem Grund wurden im Stand der
Technik bereits unterschiedlichste Verfahren zur Vermeidung des Qualitatsverlus-
tes beschrieben.

Beispielsweise offenbart die WO 2011/134907 A1 eine Farbzusammensetzung mit
reduziertem Titandioxidgehalt, die eine gute Opazitat und eine gute Nassabrieb-
bestandigkeit aufweist. Dazu weist die Farbe unter anderem als opakisierende
Pigmente TiO, und polymere Hohlpartikel auf. Als nicht opakisierende Extender
sind Dolomit oder Kalk oder Nephelin Syenit oder Kaolin enthalten.
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Gemalk der WO 97/32934 A1 wird versucht die Pigmentpartikel beabstandet zu-
einander einzusetzen. Dazu wird auf der Oberflache der Titanoxidpartikel ein Nie-
derschlag aus Kalziumkarbonat erzeugt, wobei die Karbonatteilchen eine Teil-
chengréfe von im Wesentlichen 30 nm bis 100 nm aufweisen.

Nach der WO 2007/104465 A2 wird auf den Titanoxidpartikeln eine Beschichtung
enthaltend Aluminiumphosphat, Aluminiumoxid und Hohlkérper ausgebildet.

Aus der WO 2008/137175 A2 ist ein Weillpigment unter anderem auf Basis von
Titandioxid bekannt, in dem auch Talkum als Extender bzw. Substrat eingesetzt
werden kann. Dabei sind entweder die Titandioxidpartikel oder die Talkumpartikel
mit einem oberflachenaktiven Reagens beschichtet um die Bindung zwischen den
Titandioxid- und den Talkumpartikeln zu verbessern.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht darin, ein WeilRpigmentkomposit
herzustellen, das zumindest annéhernd die gleichen Eigenschaften wie Titandioxid

in Hinblick auf seine Verwendung als Pigment aufweist.

Diese Aufgabe wird jeweils unabhéngig durch das eingangs genannte Verfahren
zur Herstellung eines Weillpigmentkomposits sowie durch das Weilpigmentkom-
posit selbst geldst, wobei die Titandioxidteilchen mit den Pigmentersatzstoffteil-
chen physisorptiv dauerhaft durch mechanische Befestigung der Titandioxidteil-

chen mit den Pigmentersatzstoffteilchen verbunden werden bzw. sind.

Unter dem Begriff Physisorption wird eine Anbinduhg der Titandioxidteilchen an
die Oberflache der Pigmentersatzstoffteilchen durch physikalische Kréafte verstan-
den. Es besteht also keine chemische Verbindung zwischen den Titandioxidteil-
chen und den Pigmentersatzstoffteichen.

Von Vorteil ist dabei, dass die Teilchen des Titandioxids und des Pigmentersatz-
stoffes an sich — abgesehen von der dauerhaften Verbindung miteinander - eine
geringe Veranderung erfahren, also insbesondere keine chemische Veranderung
der Oberflache erfolgt. Es werden damit die optischen Qualitaten des Titandioxids
nicht bzw. nicht wesentlich verandert. Es ist weiter von Vorteil, dass mit diesem

Weilpigmentkomposit keine bzw. keine wesentlichen Systemanpassungen im
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Einsatz in diversen Anwendungen, wie beispielsweise der Lack- und Farbenin-
dustrie oder der Kunststoffindustrie, erforderlich sind, selbst wenn das Titandioxid
in einem gréReren Anteil durch den Pigmentersatzstoff ersetzt wird. Normaler-
weise beeinflusst die Zugabe eines Fillstoffes — auch die aus dem Stand der
Technik bekannten Extender sind letztendlich Fillstoffe — aufgrund der im Ver-
gleich zu den Titandioxidteilchen gréRBeren bzw. sehr unterschiedlichen Oberflache
eines Flllstoffteilchens unter anderem den Weiltgrad, den Glanzgrad, die Viskosi-
tat des Systems, etc. Die Folge davon ist, dass es nicht ausreicht nur das Titandi-
oxid mengenmalig durch den Fiillstoff zu ersetzen, sondern dass die gesamte
Rezeptur verandert und angepasst werden muss. Bei der Vielzahl an unterschied-
lichen Farben bzw. Weiltonen die ein Hersteller normalerweise anbietet — es
muss dabei auch beachtet werden, dass WeilRpigmente auch mit anderen Pig-
menten gemischt werden, um bestimmte Farbténe zu erreichen — bedeutet der
Ersatz des Titandioxids durch einen Fllstoff also einen kostenintensiven Eingriff
in die Rezepturen, wodurch der Kostenvorteil durch die reduzierte Menge an Ti-
tandioxid zumindest teilweise aufgehoben bzw. zur Génze neutralisiert wird. Dass
heute derartige Titandioxid-Extender-Mischungen trotzdem eingesetzt werden ist
u.a. auch darin begriindet, dass Titandioxid mengenbezogen nur im beschranktem
Umfang erhaltlich ist. Mit dem WeiRpigmentkomposit wurde hingegen becbachtet,
dass sich die Produkteigenschaft wie z.B. Farbmetrik nicht (wesentlich) andert,
sodass also kein aufwandiger Abgleich von Rezepturen erforderlich ist und der
gesamte Preisvorteil aufgrund der Mengenreduktion des Titandioxids realisiert

werden kann.

Unter dem Begriff ,dauerhafte Verbindung“ wird verstanden, dass bei normaler
Verwendung des Weillpigmentkomposits, also ohne die bewusste Einwirkung von
Kréften, die gréRer sind als jene Kréfte, die in den Ublichen Dispergier-Aggregaten
zur Herstellung der Endprodukte (z.B. Lacke, Farben, Putze) aus dem Weilpig-
mentkomposit, auftreten, die Titandioxidteilchen mit den Talkumteilchen verbun-
den bleiben. Die Verbindung wird also nicht durch das Einmischen des Weil3pig-

mentkomposits in diverse Formulierungen (z.B. Lacke, Farben, Putze) zerstort.
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Insbesondere werden die Titandioxidteilchen nicht von den Talkumteilchen durch
Scherkrifte abgelost, die mit Dissolvern auftreten, welche mit einer Umfangsge-

schwindigkeit bis zu 30 m/s betrieben werden.

Es sei darUber hinaus darauf hingewiesen, dass im Sinne der Erfindung zumindest
anndhernd die gesamte Menge der Titandioxidteilchen mit den Tatkumteilchen
verbunden sind bzw. werden, wobei allerdings eine geringe Menge an nur adsorp-
tiv gebundenen Titandioxidteilchen herstellungsbedingt zulassig ist. Diese adsorp-
tiv gebundenen Titandioxidteilchen sind allerdings nicht dauerhaft mit den Talkum-
teilchen verbunden, da die zwischen den Teilchen wirkenden Krafte so gering
sind, dass diese adsorptive Anbindung beim Einmischen in eine Formulierung,
beispielsweise fir eine Farbe oder einen Lack, zerstdrt wird.

Gemal einer bevorzugten Ausfiihrungsvariante des Verfahrens ist vorgesehen,
dass die physisorptive Verbindung des Titandioxids mit dem Pigmentersatzstoff
durch Einpressen, beispielsweise mittels Einwalzen, bzw. Eindriicken (mechani-
sche Akiivierung, Mechanochemie) bzw. Eintreiben bzw. Einformen der Teilchen
des Titandioxids in die Teilchen dieses Pigmentersatzstoffes hergestellt wird. Es
kann damit die dauerhafte Verbindung der Teilchen miteinander einfach herge-
stellt bzw. verbessert werden. Damit kann das Weilpigmentkomposit héheren
Scherkraften ausgesetzt werden. Dies ist beispielsweise bei der Einmischung bzw.
Einarbeitung des Weillpigmentkomposits in Farben oder Lacke bzw. in Kunststoffe
von Vorteil, da der Verbund aus den Teilchen im Wesentlichen erhalten bleibt. Die
Konstanz der optischen Eigenschaften des Weillpigmentkomposits kann damit

weiter verbessert werden.

Es kann weiter vorgesehen werden, dass flr das Einpressen bzw. Einwalzen der
der Teilchen des Titandioxids in die Teilchen des Pigmentersatzstoffes eine Vor-
richtung mit zumindest annédhernd punkiférmiger oder linienférmiger Druckbeauf-
schiagung der Teilchen verwendet wird. Es kann damit der Energieeintrag in die
Teilchen wahrend der Verbindungsbildung der Teilchen erhdht werden, wodurch
eine weitere Erhéhung der Festigkeit der physisorptiven Verbindung erreicht wer-

den kann.
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Der Energieeintrag kann dabei nach der Formel W = myv?g/2 berechnet werden,
wobei mik fir die Gesamtmasse der Koérper steht, mit denen die Teilchen in der
Vorrichtung beaufschlagt werden, und vg fiir die maximale Beanspruchungsge-
schwindigkeit steht.

Vorzugsweise werden die Teilchen bereits vor deren Verbindung in einem geson-
derten Verfahrensschritt auf die gewiinschte TeilchengréRe zerkleinert, sodass die
Titandioxidteilchen und die Pigmentersatzstoffteilchen durch den Energieeintrag
wiahrend der Verbindungsbildung nur mehr eine Verringerung der TeilchengréRe
von maximal 10 % erfahren. Die Vermeidung einer weiteren Zerkleinerung bzw.
einer wesentlichen weiteren Zerkleinerung der Teilchen wahrend der Verbin-
dungsbildung miteinander hat den Vorteil, dass die Energie, mit der die Teilchen
beaufschlagt werden, zumindest Grofteils in die Verbindungsbildung selbst um-
gesetzt wird, wodurch wiederum eine weitere Erhéhung der Verbindungsfestigkeit

erreicht werden kann.

Bevorzugt wird die physisorptive Verbindung der Teilchen trocken durchgefiihrt,
wodurch die Teilchen in engeren Kontakt gebracht werden konnen und damit die
Verbindungsbildung rascher erfoigen kann. Die trockene Verfahrensweise hat zu-
dem den Vorteil, dass durch die dabei auftretende Erwdrmung der Teilchen die
Elektronenbeweglichkeit in den Teilchen erhoht wird. Dies wiederum ist von Vor-
teil hinsichtlich der zwischen den Teilchen wirkenden physisorptive Bindungskrafte
und tragt zu einer weiteren Festigung der Verbindung der Teilchen miteinander
bei.

Nach einer Ausfiihrungsvariante des Weif3pigmentkomposits ist vorgesehen, dass
der Anteil des Pigmentersatzstoffes, bezogen auf die Gesamtmasse des Weilk-
pigmentkomposits, ausgewshit aus einem Bereich mit einer unteren Grenze von
0,5 Gew.-% und einer oberen Grenze von 50 Gew.-% ist. Eine weitere Reduktion
unterhalb von 0,5 Gew.-% ist dabei zwar méglich, hat jedoch in Hinblick auf die
gewiinschte Kostenreduktion des WeilRpigments Titandioxid nur einen geringen
Effekt. In Bezug auf die obere Grenze wurde jedoch beobachtet, dass es mit einer

weiteren Erhdhung des Anteils des Pigmentersatzstoffes in dem Komposit zu ei-
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ner wesentlichen Veranderung der technischen Eigenschaften der Formulierung
kommen kann.

Vorzugsweise sind die Titandioxidteilchen kleiner als die Pigmentersatzstoffteil-
chen. Es wird damit erreicht, dass die Titandioxidteilchen besser in die Oberflache
des Pigmentersatzstoffes eingepresst werden kdnnen, wobei auch eine dichtere
Belegung der Oberflache des Pigmentersatzstoffes mit den Titandioxidteilchen
erreicht wird. Dies wiederum ist von Vorteil in Hinblick auf die gewiinschte Ver-
meidung der Anderung der optischen Eigenschaften des WeilRpigmentkomposits
durch die Zugabe des Pigmentersatzstoffes.

Dabei ist es von Vorteil, wenn die Teilchengréfe der Titandioxidteilchen maximal
20 % der TeilchengréRe der Pigmentersatzstoffteilchen betragt, wodurch dieser
Effekt weiter verbessert werden kann.

Aus demselben Grund ist es weiter bevorzugt, wenn die Pigmentersatzstoffteil-
chen eine TeilchengrélRe von maximal 30 um aufweisen.

Zum besseren Versténdnis der Erfindung wird diese anhand der nachfolgenden
Figuren naher erlautert.

Es zeigen:

Fig. 1 ein Roéntgendiffraktogramm von Talkum;

Fig. 2 die REM-Aufnahme des Talkums nach Fig. 1;
Fig. 3 ein Roéntgendiffraktogramm von Titandioxid;
Fig. 4 die REM-Aufnahme des Talkums nach Fig. 2;

Fig. 5 ein Rontgendiffraktogramm eines Wei3pigmentkomposits aus Titandi-
oxid und Talkum hergestellt unter Verwendung einer Hammermiihle;

Fig. 6 die REM-Aufnahme des Wei3pigmentkomposits nach Fig. 5;
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Fig. 7 ein Réntgéndiffraktogramm eines Weillpigmentkomposits aus Titandi-
oxid und Talkum hergestellt unter Verwendung einer Schwingschei-

benmuhle;
Fig. 8 die REM-Aufnahme des WeilRpigmentkomposits nach Fig. 7;

Fig. 8 ein Réntgendiffraktog ramm eines Weilpigmentkomposits aus Titandi-

oxid und Talkum hergestellt unter Verwendung einer Kugelmihle;
Fig. 10 die REM-Aufnahme des WeiRpigmentkomposits nach Fig. 9.

Einfihrend sei festgehalten, dass die in der Beschreibung gewéhlten Lageanga-
ben, wie z.B. oben, unten, seitlich usw. auf die unmittelbar beschriebene sowie
dargestellte Figur bezogen und bei einer Lagednderung sinngemaf auf die neue
Lage zu Ubertragen sind.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Weipigmentkomposits.
Bei diesem Komposit handelt es sich um eine Kombination aus einem Weilipig-
ment und Talkum. Als Weillpigment wird insbesondere ein Titandioxid, das einen
hohen Brechungsindex (2,6-2,8) aufweist, verwendet, wobei Titandioxid in der
Anatas- oder Rutilmodifikation vorliegen kann und beide Modifikationen auch ober-
flaichenbehandelt (DIN 55949) sein kénnen. Diesem einen auf Titandioxid basie-
renden Weilpigmentkomposit wird zumindest ein Pigmentersatzstoff zugesetzt,
wobei als Pigmentersatzstoff Talkum aus der Gruppe der Schichtsilikate ausge-
wahlt wird.

Zur Herstellung des Weillpigmentkomposits wird Titandioxid und Talkum als Pig-
mentersatzstoff verwendet. Neben diesen Inhaltsstoffen sind keine weiteren In-

haltsstoffe enthalten.

Als Titandioxid kann die Rutil- oder die Anatasform verwendet werden. Verwendet
werden handelsibliche Formen, die naturlichen oder synthetischen Ursprungs
sind. Natirlich vorkommendes Titandioxid wird je nach Eigenfarbung auch ent-
sprechend vorbehandelt werden. Dies ist aus dem Stand der Technik bekannt und
soll daher nicht wiederholt werden. Es sei dazu an die einschiagige Literatur ver-
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wiesen. Vorzugsweise weist das Titandioxid eine Reinheit von mindestens 80 %

auf,

Das Talkum, also der zu vermahlende natirliche Talk weist einen Maximalgehalt
an natirlichen Begleitstoffen von maximal 12 Gew.-% auf. Bei diesen Begleitstof-
fen kann es sich u.a. um Carbonate, Silikate, Chlorit oder Gemische aus diesen
handeln. Gegebenenfalls kann der Talk den blichen Vorbehandiungsverfahren,

wie z.B. Reinigungsverfahren (z.B. Flotation), unterzogen werden.

Sowohl das Titandioxid als auch das Talkum werden vor der Verbindung mitei-
nander zerkleinert. Vorzugsweise wird das Titandioxid mit einer TeilchengréRe von

maximal 5 um eingesetzt.

Das Talkum wird vorzugsweise mit einer Teilchengréfe von maximat 50 pm, ins-
besondere mit einer Teilchengréfe von 1 um bis 30 um, eingesetzt. Es ist aber
auch méglich, insbesondere fur spezielle Anwendungen, Teilchengréfien von klei-

ner 1 um zu verwenden.

Fir die Zerkleinerung bzw. Vermahlung des Titandioxids, falls dieses nicht bereits
in der bevorzugten Teilchengréfe vorliegt, beispielsweise bei Einsatz eines syn-
thetischen Titandioxids nach dessen Fallung, und des Talks/Talkums werden Ubli-
che, aus dem Stand der Technik bekannte Zerkleinerungsvorrichtungen bzw.
Miihlen verwendet. Auch hierzu sei an den einschlagigen Stand der Technik ver-

wiesen.

Das Titandioxid und der Pigmentersatzstoff werden also fur die Verbindung vor
der Verbindung miteinander bereits auf die gewlinschte maximale Teilchengréfe
zerkleinert, wobei in diesem Verfahrensschritt vorgesehen sein kann, dass diese
Teilchengréfe um maximal 10 %, insbesondere maximal 5 %, vorzugsweise ma-
ximal 2,5 %, groRer ist, als die TeilchengréBe von Titandioxid und dem Pigmenter-
satzstoff in dem fertigen Endprodukt, d.h. des Weipigmentkomposits. Es ist also
eine weitere geringfligige Zerkleinerung der Teilchen, bedingt durch die Verfah-

rensweise nicht ausgeschlossen, wenngleich dies vorzugsweise vermieden wird.
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Der Anteil des Pigmentersatzstoffes an der Weipigmentkomposit kann zwischen

0,5 Gew.-% und 50 Gew.-%, insbesondere zwischen 10 Gew.-% und 50 Gew.-%,

vorzugsweise zwischen 35 Gew.-% und 45 Gew.-% betragen. Den Rest bildet das
Titandioxid.

Es ist vorgesehen, dass die Titandioxidteilchen physisorptiv mit den Pigmenter-
satzstoffteilchen verbunden werden. Es wird also kein weiteres Bindemittel einge-
setzt, sodass die WeilRpigmentkompaosit also bindemittelfrei ist. Ebenso wenig
werden die Titandioxidteiichen chemisch, d.h. {iber chemisch reaktive Gruppen

bzw. Bindungen, an die Pigmentersatzstoffteilchen angebunden.

Vorzugsweise wird die physisorptive Verbindung der Titandioxidteilchen mit den
Teilchen des Pigmentersatzstoffes durch das Einpressen bzw. Einwalzen der Ti-
tandioxidteilchen in die Oberflidche der Pigmentersatzstoffteilchen unterstitzt. Da-
zu ist es von Vorteil, wenn der Pigmentersatzstoff eine Harte von 1 nach Mohs
aufweist.

Unterstitzend ist dabei von Vorteil, wenn die Titandioxidteilchen eine obere Teil-
chengrdlie aufweisen, die maximal 20 % der Teilchengrée der Pigmentersatz-
stoffteilchen betrégt, da damit das Einpressen bzw. Einwalzen einfacher und si-
cherer durchgefuhrt werden kann.

Nachdem in der bevorzugten Ausfilhrungsvariante Talkum verwendet wird, sind
die Pigmentersatzstoffteilchen platichenférmig ausgebildet. Die Titandioxidteilchen
koénnen sich in diesem Fall entweder nur auf einer Seite, d.h. einer Oberflache o-
der aber auch an beiden einander gegeniberliegenden Oberflachen der Plattchen
anlagern. Insbesondere lagern sich die Titandioxidteilchen homogen (filzartig) auf
den Oberflichen des Talkums an. Prinzipiell ist auch eine Anfagerung an den
dunnen Bruchkanten denkbar, wenngleich dies wegen der geringen Flachenaus-
dehnung der Bruchkanten der Plattchen nicht so gleichmaRig vorkommt. Es kann
also ein Produkt entstehen, bei dem ,Lagen” aus den Titandioxidteilchen durch
,Lagen” von Pigmentersatzstoffteilchen getrennt sind, bzw. jewells zwei ,Lagen”

von Titandioxidteilchen durch Pigementersatzstoffteilchen getrennt sind.
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Der Begriff ,Lage” ist dabei nicht so zu verstehen, dass in dem Produkt
durchgehende Schichten ausgebildet sind, nachdem das Produkt, d.h. die
Weillpigementformulierung, partikular ausgebildet ist.

Zur Herstellung der physisorptiven Verbindung, insbesondere um die
Titandioxidteilchen in die Oberfliche der Pigmentersatzstoffteilchen einzupressen,
wird vorzugsweise eine Vorrichtung verwendet, die die Teilchen einer zumindest
annahernd punktférmigen oder linienférmigen Druckbeaufschlagung aussetzt. Es
wird damit erreicht, dass auf einer relativ kleinen Flache ein relativ hoher Druck

{hohe Energie) aufgebracht werden kann.

Mit den Begriffen ,zumindest anndhernd punktférmig” bzw. ,zumindest annahernd
linienférmig"” ist dabei gemeint, dass die Teilchen nicht zwangsweise in genau ei-
nem Punkt bzw. genau einer Linie beansprucht werden, wenngieich dies die ide-
alausfiihrung ist, sondern dass bedingt durch den maschinellen Einsatz die Bean-

spruchung auch auf einer relativen kleinen Flache erfolgen kann.

Die Vorrichtung zur Herstellung der physisorptiven Verbindung kann dazu ent-

sprechende Presskoérper, wie beispielsweise Kugeln oder Rollen, etc. aufweisen.

Es wird vermutet, dass durch die mechanische Beanspruchung in der Vorrichtung
die Talkumteilchen durch das Eindriicken der Titandioxidteilchen plastisch defor-
miert werden (Formzwang), wodurch an der Oberflache der Talkumteilchen elekt-
ronische Defekte erzeugt werden, sodass in diesen Bereichen auch die nach au-
Ren wirkenden Bindungskrafte in diesen deformierten Bereichen beeinflusst wer-
den. Dies wiederum kann dazu verwendet werden, um die Titandioxidteilchen in
diesen Bereichen dauerhaft an die Talkumteilchen zu binden. Mit anderen Worten
ausgedrickt werden die Talkumteilchen durch die mechanische Beanspruchung
<aktiviert. Die Vorrichtung kann daher auch als mechanischer Reaktor bezeichnet
werden.

Vorzugsweise werden Vorrichtungen ohne Schlagbeanspruchung der Teilchen fir
die Anbindung der Titandioxidteilchen an die Talkumteilchen eingesetzt.
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Bevorzugte Ausfuhrungsvarianten dieser Vorrichtung sind handelsibliche Mih-
lenaggregate, wie sie zur Vermahlung von Gesteinen eingesetzt werden. Diese
Muihlen werden dabei zweckentfremdet eingesetzt, da in ihnen, wie dies bereits
voranstehend ausgefuhrt wurde, keine wesentliche Zerkleinerung der Teilchen
mehr statffinden soll, bzw. lediglich eine Zerkleinerung in geringem Umfang zuge-
lassen wird. Aus diesem Grund kénnen diese Mihlen ohne die Ublicherweise vor-
handen Sichter zur Abtrennung der Feinfraktion eingesetzt werden.

Vorzugsweise werden diese Miihlenaggregate mit geringen Beanspruchungsge-
schwindigkeiten der Teilchen betrieben. Insbesondere betragt diese Beanspru-
chungsgeschwindigkeit maximal 10 m/s, vorzugsweise maximal 6 m/s.

Beispiele fur derartige Muhlen sind Scheibenschwingmiihlen, Trommelmuhlen,

Rohrschwingmihlen. Planetenmiihlen, Prallmihlen.

Vorzugsweise erfolgt die physisorptive Verbindung trocken, d.h. dass keine Auf-

schlammung der eingesetzten Teilchen erfolgt.

Insbesondere wird die physisorptive Verbindung in der voranstehend genannten
Vorrichtung in kontinuierlicher Arbeitsweise ausgefihrt, wenngleich auch ein dis-

kontinuierlicher Betrieb moglich ist.

Zur besseren Veranschaulichung der Erfindung sind in den Fig. 1 bis 4 Rént-
gendiffrakiogramme sowie REM-Aufnabmen von Talkum bzw. Titandioxid in
10000-facher Vergrditerung dargestelit. Deutlich erkennbar ist aus den REM-
Aufnahmen der plattchenférmige Charakter des Talkums (Fig. 2) bzw. die knollige
bzw. annahernd kubische bzw. kugelférmige Gestalt des Titandioxids (Fig. 4). Die
beiden Réntgendiffraktogramme belegen, dass es sich um Reinstoffe handelt.

Diese beiden Rohstoffe wurden entsprechend voranstehenden Ausflihrungen in
verschiedenen Mihlen miteinander verbunden. Die Fig. 6 zeigt dabei das Ergeb-
nis unter Verwendung einer Hammermiihle, die Fig. 8 das Ergebnis unter Ver-
wendung einer Schwingscheibenmishle und die Fig. 10 das Ergebnis unter Ver-

wendung einer Trommelmihle. Diese Muhlentypen sind prinzipiell aus dem Stand
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der Technik bekannt, sodass bezlglich ihres Aufbaus auf die einschlagige Litera-
tur verwiesen sei.

Die Fig. 6, 8 und 10 sind jeweils REM-Aufnahmen mit 30000-facher VergréRerung.

In den Fig. 5, 7 und 9 sind die jeweils zugehorigen Rontgendiffraktogramme dar-
gestellt. Aus einem Vergieich mit den Fig. 1 und 3 ist ersichtlich, dass sich die in
den Fig. 6, 8 und 10 dargestellten Weilpigmentkomposite aus Titandioxid und
Talkum zusammensetzen. Der Anteil an eingesetztem Talkum betrug dabei 50

Gew.-%.

Aus dem Vergleich der Fig. 6, 8 und 10 ist ersichtlich, dass mit Zunahme der
punktformigen Beanspruchung der Teilchen in der Muhle auch die Flachenbele-
gung der Talkumteilchen mit den Titandioxidteilchen zunimmt. Wahrend mit einer
Hammermiihle noch ein Weil3pigmentkomposit entsteht, bei dem die Titandioxid-
teilchen Grofiteils noch sehr vereinzelt auf der Oberfldche der Talkumteiichen an-
geordnet sind, entsteht durch die Verwendung der Schwingscheibenmilhie und
insbesondere der Kugelmiihle ein Weipigmentkomposit, bei dem die Talkumteil-
chen ,rasen- bzw. filzartig“ mit den Titandioxidteilchen belegt sind, dies also eine
hohere Flachenbeladung an Titandioxid aufweisen, wobei vorzugsweise aber ge-
nerell keine Titandioxidagglomerate gebildet werden, womit entsprechenden Vor-

teile realisierbar sind.

Der Vollstandigkeit halber sei angemerkt, dass die Zeit der Bearbeitung der Teil-
chen in den drei Milhlen jeweils gleich lang war.

Zur Evaluierung der Produkteigenschaften des Weillpigmentkomposits wurden
folgende Versuche anhand eines Hochglanzlackes auf Acrylbasis durchgefihrt.

In Tabelle 1 ist die Grundrezeptur wiedergegeben. Tabelie 2 enthélt die Mengen-
angaben an Titandioxid und dem Wei3pigment zu verschiedenen erfindungsge-
mafien Proben (HG 1 bis HG 5) sowie Proben mit Weilpigment-Extendern nach
dem Stand der Technik (HG 6 bis HG 10). Samtiiche Angaben zur Zusammenset-
zung in den Tabellen 1 und 2 sind als Gew.-% zu verstehen. Zu Vergleichswecken
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wurde auch eine Probe hergestellt (HG 0), die weder einen WeilRpigment-Extender

noch das Weilpigmentkomposit enthielt.

Tabelle 1
Rohstoffbezeichnung Menge Bemerkung
Wasser 13,60
Dispergiermittel 0,30|z.B. Codis 95
Netzmittel 0,70|z.B. BYK 190
z.B. Propylengly-

Lésungsmittel 4,00} col
Filmkonservierungsmittel 0,30|z.B. Acticide MBS
Acrylatverdicker 0,60{z.B. Rheo 2100
PU-Verdicker 1,40(z.B. RM 2020
Mineralentschdumer (APEO-frei) 0,20(zB. Sin A
Titandioxid Siehe Tabelle 2|{z.B. RTC90
Extender Siehe Tabelle 2
Organisches Bindemittel 57,00 | z.B. Mowilith
Filmbildehilfsmittel 1,00(z.B. TPnB
Silikonadditiv/Untergrundbenetzung/Slip 0,50|z.B. BYK 346
PU-Verdicker 0,40|z.B. RM 825
Summe: 80,00
Tabelie 2:

20,0 | Titandioxid
HG O

0 | WeilRpigmentkomposit
18,00 | Titandioxid

HG 1

2,00 | WeiBpigmentkomposit

16,00 | Titandioxid

HG 2

4,00 | Weillipigmentkomposit
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14,00 | Titandioxid
HG3
6,00 | Weifipigmentkomposit
12,00 | Titandioxid
HG 4
8,00 | WeiRpigmentkomposit
10,00 | Titandioxid
HG 5
10,00 | WeilRpigmentkomposit
14,00 | Titandioxid
HG 6
6,00 |{ Talkum D98 20pm
14,00 | Titandioxid
HG7
6,00 [ Talkum D98 10um
14,00 | Titandioxid
HG 8
6,00 | Talkum D98 3um
14,00 | Titandioxid
HG 9
6,00 | Calcit D98 3um
14,00 | Titandioxid
HG 10
6,00 | Kaolin D98 3um

Tabelle 3 gibt die Messwerte fir den Glanz, den Weillgrad, die Deckkraft sowie
die Viskositat (bei 20 °C) des Hochglanzlackes dieser Proben wieder. Die entspre-
chenden Messnormen sind ebenfalis in dieser Tabelle angegeben.

Tabelle 3:
DIN
EN DIN IS0 13300 53214/53229
Glanz Weiltgrad | Deckkraft | Viskositat in
Rezeptur-Nr.: |(60°)in % |in % in % mPas
HG 0 20/0 70 99,4 95 18540
HG 1 18/2 71 99,3 94,9 18610
HG 2 16/4 68 99,6 94 18600
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HG 3 14/6 64 99,2 83,5 18710
HG 4 12/8 of 98,7 92,3 18825
HG 5 10/10 44 98,2 92 19010
HG 6 14/6 55 96,2 87 21200
HG 7 14/6 52 971 88,7 21710
HG 8 14/6 49 97,5 89,4 24940
HG 9 14/6 60 97 86,7 21500
HG 10 14/6 51 97,4 87 23640

In Tabelle 4 ist die Grundrezeptur wiedergegeben. Tabelle 5 enthait die Mengen-

angaben an Titandioxid und dem WeiBpigment zu verschiedenen erfindungsge-

méRen Proben (ID-M 1 bis ID-M 5) sowie Proben mit Weil3pigment-Extendern
nach dem Stand der Technik (ID-M 6 bis ID-M 10). Samtliche Angaben zur Zu-

sammensetzung in den Tabellen 1 und 2 sind als Gew.-% zu verstehen. Zu Ver-

gleichswecken wurde auch eine Probe hergestelit (IG-M 0), die weder einen

Weilpigment-Extender noch das WeiRpigmentkomposit enthielt.

Tabelle 4:

Rohstoffbezeichnung Menge Bemerkung

Wasser 26,70

Dispergiermittel 0,10(z.B. Calgon N
Netzmittel 0,30|z.B. Nuosperse FX605
Methylcellulose 30000mPas 0,30|z.B. Bermocoll 481FQ
Mineralentschaumer (APEO-frei) 0,20|z.B. Dapro DF7010
Topfkonservierungsmittel 0,10 |z.B. Proxel BN
PH-Einstellung 0,10 |z.B. NaOH 10%ig
Titandioxid Siehe Tabelle 5|z.B. 2190

Komposit bzw. Extender

Siehe Tabelle 5

Organisches Bindemittel

10,00

z.B. Mowilith LDM1871
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Talk gesichtet 5,00 z.B. intalc 6020LA
Dolomit 20pum 29,00 |z.B. indolo 20
Dolomit 12um 18,00 | z.B. indolo 12
PU-Verdicker 0,20|z.B. RM 825
Summe: 90,00
Tabelle 5:
ID-MO 10,00 | Titandioxid
ID-M1 8,00 | Titandioxid

2,00 | Weipigmentkomposit
ID-M 2 6,00 | Titandioxid

4,00 | Weillpigmentkomposit
ID-M 3 5,00 | Titandioxid

5,00 | WeilRpigmentkomposit
ID-M 4 2,00 | Titandioxid

8,00 | WeilRpigmentkomposit
ID-M6 5,00 | Titandioxid

5,00 | Tatkum D98 20pm
ID-M7 5,00 | Titandioxid

5,00 | Talkum D98 10um
ID-M 8 5,00 | Titandioxid

5,00 | Talkum D98 3um
ID-M 9 5,00 | Titandioxid

5,00 | Calcit D98 3um
ID-M 10 5,00 | Titandioxid

5,00 | Kaolin D98 3um

Tabelle 6 gibt die Messwerte fiir den Glanz, den Weitgrad, die Deckkraft sowie
die Viskositat {bei 20 °C) des Hochglanzlackes dieser Proben wieder. Die entspre-
chenden Messnormen sind ebenfalls in dieser Tabelle angegeben.
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Tabelle 6:
DIN
EN DIN IS0 13300 53214/53229
Glanz Weildgrad | Deckkraft | Viskositat in

Rezeptur-Nr.: (60°)in% |in % in % mPas

ID-M 0 10/0 4,8 89,2 97,9 16790
ID-M 1 8/2 4,8 89,4 98 16840
ID-M 2 6/4 4,7 89,2 98,1 16910
ID-M 3 5/5 47 89,2 98,3 17020
ID-M 4 2/8 4,5 88,6 98 17590
|D-M 6 5/5 4,6 88,5 96;.8 19540
ID-M 7 5/5 4,6 88,7 97 20010
ID-M 8 5/5 4,5 88,8 97,2 21450
ID-M 9 5/5 4,6 88,5 96,9 19490
ID-M 10 &/5 4,5 88,6 96,5 21030

Generell kann das Weillpigmentkomposit nach der Erfindung in Farben, Lacken,

Kunststoffen, Dekorpapieren, usw. eingesetzt werden.

Abschlieend sei ausdricklich darauf hingewiesen, dass in sdmtlichen Beispielen

die Teilchen des Weilpigmentkomposits vor deren Gebrauch miteinander verbun-

den worden sind. Die Ausbildung der physisorptiven Verbindung erfolgt also nicht

wahrend des Einsatzes bzw. der Verwendung bzw. der Einbringung des Weif3-

pigmentkomposits in eine Formulierung.

Die Ausfihrungsbeispiele zeigen lediglich mégliche Ausfihrungsvarianten der

Einsatzméglichkeiten des Weillpigmentkomposits.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines auf Titandioxidteilchen basierenden
Weiltpigmentkomposits wonach dem Titandioxid Talkum als Pigmentersatzstoff-
teilchen zugesetzt werden, dadurch gekennzeichnet, dass die Titandioxidteilchen
mit den Pigmentersatzstoffteilchen physisorptiv und dauerhaft durch mechanische
Befestigung der Titandioxidteilchen mit den Pigmentersatzstoffteiichen verbunden
werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die phy-
sisorptive Verbindung des Titandioxids mit dem Pigmentersatzstoff durch Einpres-
sen und/oder Einwalzen, und/oder Eindricken und/oder Eintreiben und/oder Ein-
formen der Teilchen des Titandioxids in die Teilchen des Pigmentersatzstoffes
hergestelit wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass fiir das
Einpressen, Eindriicken bzw. Einwalzen der der Teilchen des Titandioxids in die
Teilchen des Pigmentersatzstoffes eine Vorrichtung mit zumindest anndhernd
punktférmiger oder linienférmiger Druckbeaufschlagung der Teilchen verwendet
wird.

4, Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet,
dass die Titandioxidteilchen und die Pigmentersatzstoffteilchen vor der physisorp-
tiven Verbindung miteinander auf eine Teilchengrdfde zerkleinert werden, die um
maximal 10 % groBer ist, als die jeweilige endgliitige TeilchengréRe nach der phy-
sisorptiven Verbindung betragt.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,

dass die physisorptive Verbindung trocken durchgefiihrt wird.
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6. WeiBpigmentkomposit umfassend Titandioxidteilchen als Pigment und
Talkum als Pigmentersatzstoffteilchen, dadurch gekennzeichnet, dass die Titandi-
oxidteilchen mit den Pigmentersatzstoffteilchen physisorptiv durch mechanische
Befestigung der Titandioxidteilchen mit den Pigmentersatzstoffteilchen verbunden

sind.

7. Weilpigmentkomposit nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass
der Anteil des Talkums, bezogen auf die Gesamtmasse des Weillpigmentkompo-
sits, ausgewihilt ist aus einem Bereich mit einer unteren Grenze von 0,5 Gew.-%
und einer oberen Grenze von 50 Gew.-%.

8. WeiBpigmentkomposit nach einem der Anspriiche 4 oder 5, dadurch
gekennzeichnet, dass die Titandioxidteilchen kleiner sind als die Pigmentersatz-

stoffteilchen.

9. WeiRpigmentkomposit nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass
die Teilchengréfie der Titandioxidteilchen maximal 20 % der TeilchengrélRe der
Pigmentersatzstoffteilchen betragt.

10. Weillpigmentkomposit nach Anspruch 4 bis 7, dadurch gekennzeichnet,
dass die Pigmentersatzstoffteilchen eine Teilchengréle von maximail 25 pm auf-

weisen.

Paltentaler Minerals GmbH & Co KG
durch

“»
Anwaéite Burger & Partner

Rechtsanwalt GmbH
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{Neue) Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines auf Titandioxidteilchen basierenden
Weillpigmentkomposits wonach dem Titandioxid Talkum als Pigmentersatzstoff-
teilchen zugesetzt werden, wobei Titandioxidteilchen eingesetzt werden, die klei-
ner sind als die Pigmentersatzstoffteilchen, dadurch gekennzeichnet, dass die Ti-
tandioxidteilchen mit den Pigmentersatzstoffteilchen physisorptiv und dauerhaft
durch mechanische Befestigung der Titandioxidteilchen mit den Pigmentersatz-
stoffteilchen verbunden werden, sodass die Titandioxidteilchen nicht von den Tal-
kumteilchen durch Scherkréfte abgeldst werden, die mit Dissolvern auftreten, wel-
che mit einer Umfangsgeschwindigkeit bis zu 30 m/s betrieben werden, wobei die
physisorptive Verbindung des Titandioxids mit dem Pigmentersatzstoff durch Ein-
pressen oder Einwalzen oder Eindriicken der Teilchen des Titandioxids in die
Oberflache der Teilchen des Pigmentersatzstoffes hergestellt wird und wobei das
Einpressen, Eindriicken oder Einwalzen der Teilchen des Titandioxids in die Teil-
chen des Pigmentersatzstoffes mittels punktférmiger oder linienférmiger Druckbe-
aufschlagung der Teilchen des Titandioxids und des Pigmentersatzstoffes erfolgt,
wofir eine Vorrichtung mit zumindest annahernd punktfdrmiger oder linienférmi-
ger Druckbeaufschlagung der Teilchen verwendet wird und wobei weiter die Ti-
tandioxidteilchen und die Pigmentersatzstoffteilchen vor der physisorptiven Ver-
bindung miteinander auf eine TeilchengréfRe zerkleinert werden, die um maximal
10 % groRer ist, als die jeweilige endgiiltige TeilchengroRe nach der physisorpti-
ven Verbindung betragt.

2. Verfahren nach einem der Anspriiche 1, dadurch gekennzeichnet, dass

die physisorptive Verbindung trocken durchgefiihrt wird.

3. WeiRpigmentkomposit wonach dem Titandioxid Talkum als Pigmenter-
satzstoffteilchen zugesetzt werden, wobei Titandioxidteilchen eingesetzt werden,
die kleiner sind als die Pigmentersatzstoffteilchen, dadurch gekennzeichnet, dass

die Titandioxidteilchen mit den Pigmentersatzstoffteilchen physisorptiv und dauer-
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haft durch mechanische Befestigung der Titandioxidteilchen mit den Pigmenter-
satzstoffteilchen verbunden sind, sodass die Titandioxidteilchen nicht von den Tal-
kumteilchen durch Scherkréafte abgeltst werden, die mit Dissolvern auftreten, wel-
che mit einer Umfangsgeschwindigkeit bis zu 30 m/s betrieben werden, wobei die
Titandioxidteilchen in die Oberflache der Pigmentersatzstoffteilchen eingepresst
oder eingeformt sind.

4. WeiRpigmentkomposit nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass
der Anteil des Talkums, bezogen auf die Gesamtmasse des WeilRpigmentkompo-
sits, ausgewahlt ist aus einem Bereich mit einer unteren Grenze von 0,5 Gew.-%

und einer oberen Grenze von 50 Gew.-%.

5. Weiltpigmentkomposit nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeich-
net, dass die Teilchengréfe der Titandioxidteiichen maximal 20 % der Teilchen-
groe der Pigmentersatzstoffteilchen betragt.

6. Weillpigmentkomposit nach Anspruch 3 bis 5, dadurch gekennzeichnet,
dass die Pigmentersatzstoffteilchen eine Teilchengréfe von maximal 25 pm auf-

weisen.

Paltentaler Minerals GmbH & Co KG
durch

Anwilte Burg‘er & Partner
[

Rechtsanwalt GmbH
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