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Opfindelsen angdr en fremgangsmide til fremstilling af sod/formstof-pra-
parater indeholdende i organiske opl¢sningsmidlier opl¢selig polymér, hvilke pre-
parater har evne til hurtigt at fordeles i organiske medier, sisom
lakbindemidler, trykfarver og lignende, specielt til pigmentering af formstof-
fer til fremstilling af formede artikler, stgbte artikler, folier og/eller "spin-
defibre.

Sidanne sod/formstof-prazparater anvendes som f¢lge af deres gunstige for-
hold mellem pigmentindhold og volumen, da der pd grund af dette kan spares va-
sentlige lager~ og transportomkostninger.

Det er kendt at fremstille sod/formstof-przparater, der indeholder sod,

i form af s8kaldte chips, ved at blande soden i formstoffet ved hjelp af val-

severker, zlteapparater, ekstrudere eller lignende kraftigt dispergerings-
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varkt¢j og fordele blandingen i disse til en opdelelig masse og derpd frembringe

chips af denne. Sod/formstof-prezparater opndet pd denne mide har den ulempe,

at de som fglge af de ved deres fremstilling benyttede store forskydningskrafter
kan indeholde polymer, der er termisk forandret og som forringer de anvendelses~
tekniske egenskaber af koncentraterne. Sdledes fgrer den termiske pavirkning ved
przparatbearbe jdningen hyppigt til en hgjere polymerisationsgrad af polymeren,
der ved videreforarbejdningen, f.eks. til en lak, medfgrer tab af glans, dannelse

af prikker og darlig oplgselighed.
. Der er beskrevet forskellige fremgangsmider til fremstllllng af pigment-

praparater, herunder sodpraparater.

Saledes beskriver tysk fremlazggelsesskrift nr. 1.469.638 en fremgangsmide
til fremstilling af sodholdige pigmentprzparater, ved hvilken sod og dimethyl-
formamid formales sammen under tilstedevarelse af triethanolamin eller p-pheny-
lendiamin. Det herved opndede przparat indeholder ingen polymer sdledes som
produktet, der fremstilles efter dem her omhandlede fremgangsmide.

Et prazparat af lignende art, hvori opl¢sningsmidlet, dimethylformamid, og-
sd tilbagebliver i slutproduktet, er beskrevet i fransk patentskrift nr. 1.292.662.
Det flydende praparat indeholder her imidlertid yderligere 2-4 vagt? polyacrylo-
nitril. Ogsd fransk patentskrift nr. 1.217.658 beskriver fremstilling af pig-
mentdisﬁersioner. Disse kan foruden et pigment bestd af et formstof og et oplgs-—
ningsmiddel, der eventuelt kan fjernes, s@ledes at produktet ikke lzngere inde-
holder flygtige bestanddele. Produktet udge¢r imidlertid ogsa i dette tilfalde en
flydende dispersiom.

Endelig beskriver fransk patentskrift nr. 1.079.477 en fremgangsmide til
fremstilling af pigmentprazparater, der ogsi kan foreligge i fast tilstand. Ifglge
dette patentskrifts eksempel 9 blandes sod med acetylcellulose under tilstedeve-
relse af urinstof og acetone 1 et =lteapparat. Produktet filtreres,og urinstof-
fet udvaskes med ethylalkohol. Derpd terres ved 85°C, hvorved man £ir en fast
masse, som findeles i en hammermglie.

Praparater, der fds ved denne kendte fremgangsmide, er imidlertid vanske-
lige at indarbejde i de produkter, hvori de skal anvendes. Dette fremgdr af pa-
tentskriftets eksempel 15, hvor prazparat og lak m& formales 1 time og blandingen
‘derpd filtreres, f¢r den kan anvendes.

Det er ved opfindelsen tilsigtet at tilvejebringe en fremgangsmide til
fremstilling af faste sod/formstof-koncentrater, der ved anvendelsen ikke kraver
kraftige dispergeringsmaskiner og opbrydningsapparater, og som f¢rer til produk-

ter med ringe eller ingen pletdannelse.

Det tilsigtede opnds ved en fremgangsmdde som defineret i krav 1's kende-

tegnende del.
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Som blandeapparat til homogeniseringen af sod/formstofblandingen i det
organiske oplgsningsmiddel kan man foruden andre kendte apparater anvende en
skraskivepumpe, en dobbeltsnekke, en"Silverson —~-flush-mix-blander, en excenter-
snekkepumpe eller en"Supraton™~-blander, medens den ved fremgangsmaden anvendte
dispergering kan gennemfgres trinvis i flere, f.eks. to, bag hinanden placerede
rgrevarkskuglemgller.

Yderligere dispergeringsapparater, der kan anvendes, er foruden andre appa-
rater kolloidmgller, skivemgller, trevalsestole, ultralydsdispergeringsapparater,
tragtmgller og hgjtrykshomogenisatorer.

Som organiske oplgsningsmidler til oplgsning af formstoffer kan ifglge op-
findelsen anvendes f.eks. ketoner, syreamider, estere, ethere, alkoholer savel
som halogenerede carbonhydrider. Det foretrazkkes at anvende acetone, dimethylform-
amid, tetrachlormethan, eddikesyreethylester, tetrahydrofuran, tolluen, chloroform,
methanol og/eller o-chlorphenol enten for sig eller i blanding.

Til kontinuerlig fjernelse af det organiske oplgsningsmiddel fra dispersio-
nen kan man anvende en vakuumvalsetgrrer ved et arbejdstryk pd op til 100 Torr,
fortrinsvis 70 Torr og en valsetemperatur mellem 40 og 170°C, fortrinsvis mellem
50 og 160°C, idet koncentrationen af fast stof i dispersionen kan andrage fra 10
50 vegt%h, fortrinsvis fra 14-47 vegt%. Tgrstofindholdet bestemmes ved, at man
tgrrer f.eks. 10 g af dispersionen ved en temperatur pid 10°C over oplgsningsmidlets
kogepunkt til opnielse af konstant vagt. .

En anden mulighed for fjernelse af oplgsningsmidlet fra dispersiomen
bestir i anvendelse af en forst¢vningst¢rrer, hvori blandingen for-
stgves i nitrogen eller luft, idet nitrogenindgangstemperaturen kan andrage mellem
100 og 200°C og nitrogenafgangstemperaturen mellem 60 og 100%c. Blandingen, der
skal forstgves, kan have en sod/ formstof-koncentration pd fra 10-40 vagt%,
fortrinsvis fra 15-25 vagtZ.

Det anvendte. sod er af gruppen HCC (High Colour Chanmel), RCC
(Regular Colour Channel), MCC (Medium Colour Channel), LFI (Long Flow Impingement),
FCF (Fine Colour Furnace), FCFm (Fine Colour Furnace medium) og/eller MCF (Medium
Colour Furnace) i vilkdrlig blanding eller hver for sig.

Som formstof kan anvendes polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandi;gspoly-
merisater, polyacrylonitril, polystyren, nitrocellulose, polyvinylchlorid,
polyethylen, polymethylmethacrylat, polyamid, f.eks. et blandingskondensat af
adipinsyre/hexamethylendiamin og E-caprolactam ogleller polyester, f.eks. poly-
ethylenglycolterephthalsyreester, i vilkirlig blanding eller enkeltvis, idet
forholdet mellem formstof og sod andrager fra 85:15 til 45:55, fortrimsvis

fra 82:18 til 49:51, I blandingen , der skal dispergeres, kan anvendes en form~



147263

stofkoncentration fra 6,0 til 40,0 vegt%, idet man ved dispergeringen anvender
et forhold mellem formstof plus sod  og oplgsningsmiddel pa fra 1:1,0
til 1:7,0,fortrinsvis fra 1:1,0 til 1:6,0, beregnet efter vagt.

Som blgdggrer, der giver sprgde formstoffer blgdhed og smidighed, eller
som midler, der tilszttes organiske filmdannere for pa gunstig made at pavirke
disses hirdhed, vedhzftningsevne, smidighed, elasticitet, sejhed og glans eller
som midler, der tilsattes for at give produktet et godt greb og ggre det smidigt,
kan anvendes fysiologisk acceptable estere, ketoner, syreamider, alkoholer, ethere
og lignende, som f.eks. triphenylphosphat, butyloleat, dibutylphthalat, glycerol-
diacetat, dimethylglycolphthalat, kamfer, risinusolie, epoxideret sojaolie,
toluensulfonsyreester, benzophenon og lignende.

Blgdggreren kan anvendes i en koncentration pa op til 20 vegt%, fortrins-
vis i en mengde p& 2-5%, beregnet pé totalvmgten af formstof og sod.

Endvidere kan der ved den omhandlede fremgangsmide anvendes stoffer, der
virker stabiliserende mod varme og lys, i en mengde p& op til 2 vagt%, fortrins-
vis pad op til 0,5 vagt%, beregnet pd totalvegten af formstof og sod.

Disse stabilisatorer tjener til at modvirke en eventuel nedbrydning af
det med sod pigmenterede formstofprzparat som fglge af indvirkning af varme
og/eller lys. Til disse beskyttelsesstoffer hgrer som UV-absorbtionsmiddel f.eks.
phenoliske ketoner, sdsom 2-hydroxy-4-methoxy-benzophenon, og som varmestabilisa-
tor f.eks. organiske tinforbindelser.

Til gennemfgrelse af dispersionen kan der anvendes befugtningsmidler eller
dispergeringshjzlpemidler i en koncentration pd op til 0,3 vegt%, fortrinsvis pa
op til 0,2 vagt% beregnet pd totalvagten af formstof og s0d. Hertil h¢rer
overfladeaktive, naturlige eller syntetiske kationiske, anioniske, amfoioniske

og ikke-ioniske stoffer, som f.eks. alkylarylsulfonater eller polyethylenglycol-

ethere.
Praparaterne udmerker sig ved at vere findelte, fnuggede, porgse og

volumingse, hvilket muligggr en hurtig indtrengning af opl¢sningsmidler, lakbin-
demidler, polymere etc. og derfor pd overraskende kort tid giver en optimal
fordeling af soden i det slutprodukt, der skal fremstilles.

® Fremgangsmaden if¢lge opfindelsen belyses nermere ved hjalp af nedensta-

ende udfgrelseseksempler.
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I. Fremstilling af sod/formstof-praparater.
Eksempel 1
774 g polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandings-
polymerisat, K-vardi 43, massefylde 1,36 g/cm3
20 g blgdggrer
5 g stabilisator
1 g befugtningsmiddel
200 g sod 'Regent" (reg. varemzrke)

2050 g acetone

Blandingen af pulverformet sod og pulverformet formstof tilfgres sammen
med acetonen, som indeholder blgdggreren, stabilisatoren og befugtningsmidlet,
til en dobbeltsnekke, hvorfra den afgdr som en homogeniseret oplgsning. Denne
oplgsning tilfgres to efter hinanden anbragte perlemgller med forskellig perle-
fyldning til for- og findispergering, og den fzrdige dispersion aftages ved mglle-
hovedet. '

a) Dispersionen befries for oplgsningsmiddel pd en vakuumvalsetgrrer ved
en valsetemperatur pa 70% og et tryk pi 60 Torr. Det fremkomne sod/formstof-
- preparat med en meget ringe rumvagt findeles ved rivning og frmales derpa til
pulver.

b) Dispersionen fortyndes ved tilsatning af acetone til et tgrstofindhold
pd 20% og forstgvningstgrres under anvendelse af tostofdyse, der drives med nitro-
gen, ved 120°C i en nitrogenatmosfazre. Sod/formstofprzparatet fremkommer som

smd porgse kugler.,
Den anvendte sod "regent" hgrer til klasse HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59

e issausmischung" ¥) 0,82

Oliebehov g/100 g 1050

Massefylde efter-stampaing-g/ml 0,11

pH-verdi 4

Partikelstgrrelse mw (nm) 10
*)BET-overflade m2/ g' 420

"Weissausmischung'" er en vaerdi som bestemmes pd flg. made: Den sod, som skal

karakteriseres, blandes med TiO2 og fernis i forholdet 1:30:100. Blandingens

farve sammenlignes med et standardprzparat, som indeholder en standardsod med

stor farveevne, og som tildeles verdien 1. Er farveevnen af den sod, som pr¢-

ves, mindre, f&s en verdi < 1, f.eks. 0,82.

Den til karakterisering af formstoffet i eksempel 1 og i de fglgende ek~

sempler anvendte K-vardi er en for viskositeten af formstofferne af Fikentscher
[(Cellulosechemie 13, 60 (1932)] defineret stgrrelse.
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Eksempel 2
774 g polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandingspolymerisat,
' K-verdi 43, massefylde 1,36 g/cm3
20 g blgdggrer
5 g stabilisator
1 g befugtningsmiddel
200 g sod FW 1
2800 g acetone

Den anvendte sod FW 1 hgrer til klassen HCC II (High Colour Channel) og
har fglgende data:

Nitrometerindeks 64
"Weissausmischung" 0,86
Oliebehov g/100 g 880
Massefylde efter stampning

g/ml 7 0,13
pH~verdi 4
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse me(n;) 13
BET-overflade m 320

Komponenterne forarbejdes som beskrevet i eksempel 1.

Eksempel 3
674 g polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandingspolymerisat
K-vardi 43, masséfylde 1,36 g/cm3
20 g blgdggrer
5 g stabilisator
1 g befugtningsmiddel
300 g sod S 160
2850 g acetone
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Den anvendte sod S 160 hgrer til klassen MCC (Medium Colour Chanmel) og

har fglgende data:

Nigrometerindeks 76
"We issausmischung! 0,98
Oliebehov g/100 g 560
Massefylde efter stampning

g/ml 0,13
pH-vardi 5
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse m/u/(gnb 20
BET-overflade m 150

Komponenterne forarbejdes som beskrevet i eksempel 1.

Den anvendte sod SS4 hgrer til klassen LFI (o) og har fglgende data:

Eksempel 4

574 g polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandingspolymerisat

K-verdi 43, massefylde 1,36 g/cm>

20 g blgdggrer

5 g stabilisator

1 g befugtningsmiddel
400 g sod S84
2600 g acetone

Nigrometerindeks 80
"Weissausmischung 0,86
Oliebehov g/100 g 300
Massefylde efter stampning

g/ml 0,19
pH-vardi 3
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse mpM 25
BET-overflade m2 180

Romponenterne forarbejdes som beskrevet i eksempel 1.
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Eksempel 5
574 g polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandingspolymerisat
K-vaerdi 43, massefylde 1,36 g/cm3
20 g blgdggrer
5 g stabilisator
1 g befugtningsmiddel

400 g sod "Printex?140 U (reg. varemzrke)
2500 g acetone '

Den anvendte sod *Printex”140 U hgrer til klassen RCC og har fglgende data:

Nigrometerindeks 80
"Weissausmischung" 0,91
Oliebehov g/100 g 360
Massefylde efter stampning

g/ml 0,13
pH-verdi 5
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse m/u(;m) 29
BET~overflade m 96

Komponenterne forarbejdes som beskrevet i eksempel 1.

Eksempel 6
474 g polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandingspolymerisat
K-verdi 43, massefylde 1,36 g/cmg, molekylvagt
20 g blgdggrer
5 g stabilisator
1 g befugtningsmiddel

500 g sod “Printex’ 400
1400 g acetone

Den anvendte sod Printex 400 hgrer til klassen FCFm og har fglgende datas

Nigrometerindeks 84
"Weissausmischung' 1,01
Oliebehov g/100 g 330
Massefylde efter stampning

g/ml . 0,30
pH-verdi 10

Gennemsnitlig partikel-
stgrrelse va(nm) 25

BET-overflade m2 95
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Komponenterne forarbejdes som beskrevet i eksempel 1.

Eksempel 7
474 g polyvinylchlorid-polyvinylacetat-blandingspolymerisat
K-vaerdi 43, massefylde 1,36 g/cm;, molekylvaegt

20 g blgdggrer

5 g stabilisator

1 g befugtningsmiddel
500 g sod "Printex'A
1850 g acetone

Den anvendte sod"Printex”A hgrer til klassen MCF og har fglgende data:

Nigrometerindeks 94
e issausmischung! 0,73
Oliebehov g/100 g 300
Massefylde efter stampning

g/ml 0,30
pH-verdi 8
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse m/ﬂ(ng) 41
BET-overflade m 46

Komponenterne forarbejdes som beskrevet i eksempel 1.

Eksempel 8
798 g polyacrylnitril, K-verdi 85, massefylde 1,8 g/cm3
2 g befugtningsmiddel
200 g sod*Regent’
5650 g dimethylformamid

Den anvendte sod hgrer til klassen HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
e issausmischung! 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning

g/ml 0,11
pH-verdi 4

Gennemsnitlig partikel-
stgrrelse m/u(nm) 10

BET-overflade m? 420
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Blandingen af pulverformet polyacrylomitril og pulverformet sod tilfgres
sammen med den anfgrte mengde dimethylformamid, som indeholder befugtningsmidlet,
til en snekke~ elleiEﬂnentersnekkepumpe, udtages i homogeniseret tilstand og
tilfgres en rgrvaerkskuglemglle til dispergering.

a) Dispersionen tgrres pi en vakuumvalsetgrrer ved 145° og 2 Torr. Det
opnaede pigment/formstofpreparat formales derpa til et pulver.

b) Dispersionen fortyndes med dimethylformamid til 10% og inddampes under
anvendelse af en tostofdyse. Indgangstemperaturen for den som varmemedium tjenende
nitrogen liggér ved 200°C.

Til forggelse af rumvagten formales det siledes opniede pigment/formstof-

koncentrat.

Eksempel 9
798 g polystyren med smelteindeks 8-10 g/10 minutter ved
200°C og 5 ato, massefylde 1,04-1,05
2 g befugtningsmiddel
200 g sod '"Regent!
5600 g tetrachlormethan.

Den anvendte sod hgrer til klassen HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
"Weissausmischung 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning

gfml 0,11
pH-vardi 4
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse mw (nm) 10
BET-overflade m2 420

Blandingen af pulverformet polystyren og pulverformet sod tilfgres sammen
med tetrachlormethanen til en snekke ellerexcentersnekkepumpe og derpd til en
rgrvarksmglle.

a) Dispersionen tgrres derpd pid en vakuumvalsetgrrer ved en valsetemperatur
pa 65°C og et tryk pa 20 Torr.

b) Dispersionen fortyndes med tetrachlormethan til et tgrstofindhold pd
10% og befries for oplgsningsmiddel i en forstgvningstgrrer ved en nitrogenind-
gangstemperatur pa 130°C. Det fremkomne pigment/formstof-koncentrat formales

yderligere til pulver.
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Eksempel 10
818 g nitrocellulosespaner med K-vardi 580
2 g befugtningsmiddel
180 g sod"Regent”
3100 g eddikesyreethylester.

Den anvendte sod hgrer til klasse HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
"We issausmischung" 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning

g/ml 0,11
pH-verdi 4
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse m/W(ng) 10
BET-overflade m 420
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Den af pulverformet sod og pulverformet nitrocellulose bestdende blanding

tilfgres sammen med eddikesyreethylesteren til en snekke eller excentersnekkepumpe

og derpd til en rgrverkskuglemglle. Nitrocellulose,som ikke er fuldst=ndigt oplgst,

bringes hurtigt i oplgsning i mgllens malezone. Den ved sidste mgllehoved udtagede

dispersion ledes til en valsetgrrer. Det ved en valsetemperatur pi 50°C og 25 Torr

som en hinde fremkommende praparat

rat .

Eksempel 11
774 g polyvinylchlorid med K-verdi 55
20 g blgdggrer
5 g stabilisator
1 g befugtningsmiddel
200 g sod'Regent”
5600 g tetrahydrofuran

Den anvendte sod hgrer til klasse HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
""Weissausmischung" 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning

g/ml 0,11
pH-vardi 4

Gennemsnitlig partikel-
stgrrelse m/»(nm) 10

BET-overflade m? 420

findeles til spadner pa et passende riveappa-
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Blandingen af pulverformet PVC og pulverformet sod fgres sammen med tetra-
hydrofuranen til en kontinuerlig forblander (snekke, excentersnekkepumpe) og efter
vidtgiende homogenisering fgres blandingen til mgller til opndelse af en disper-
sion.

a) Dispersionen oparbejdes til fast koncentrat pa en valsetgrrer med en
valsetemperatur pa 70%C og ved 60 Torr. Det som hinder fremkommende produkt for-
males til pulver pd en egnet mglle.

b) Den flydende dispersion tgrres i en forstgvningstgrrer ved hjelp af en

tostofdyse ved en nitrogenindgangstemperatur pa 130°%.

Eksempel 12
798 g polyethylen med smelteindeks 70 g/10 min.
eller D 1238-6,5 T, E, massefylde 0,913 g/cm3
2 g befugtningsmiddel
200 g sod “Regent"
2800 g toluen

Den anvendte sod hgrer til klassen HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
"Weiissausmischung! 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning

g/ml 0,11
pH-verdi 4
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse m/u(nnD 10
BET-overflade m? 420

Den af pulverformet polyethylen og pulverformet sod bestiende blanding
fgres sammen med 90-100°C varm toluen til den til ca. 90°% opvarmede snekke eller
excentersnekkepumpe. Den opniede vidtgdende homogeniserede oplgsning tilfgres en
til 90°C opvarmet mglle.

a) Den fzrdige dispersion tgrres pa valse ved 70% og 20 Torr.

b) Den varme dispersion fortyndes ved tilsztning af varm toluen til et

tgrstofindhold p& 15% og forstgves ved en nitrogenindgangstemperatur pa 140%.

Eksempel 13
798 g polymethylmethacrylat med smelteindeks 2-4 g/10 min.
ved 3,18 kg og 230°C, massefylde 1,18 g/cm3
2 g befugtningsmiddel
200 g sod "Regent"
4200 g chloroform
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Den anvendte sod hgrer til klassen HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
e issausmischung! 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter sampning

g/ml 0,11
pH-vardi 4
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse ny»(nm) 10
BET~overflade m2 420
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Blandingen af pulverformet polymetr og pulverformet sod fgres sammen med

chloroformen til en snekke eller excentersnekkepumpe, og den resulterende oplgsning

tilfgres en mglle til dispergering.

a) Dispersionen tgrres pa en vakuumvalsetgrrer ved en valsetemperatur pa

60°C og 20 Torr. Detsom hinder fremkommende koncentrat kan formales pd en passende

mglle, f.eks. en stiftmglle, skmremglle, krydsslagmglle eller tandskivemglle.

b) Til tgrring med en forstgvningstgrrer fortynder man oplgsningen med

chloroform til et tgrstofindhold p& ca. 15% og fordamper dispersionen med en to-

stofdyse ved en luftindgangstemperatur pa 110%.

Eksempel 14

799 g polyamidharpiks med syretal 2-7 mg KOH/g, amintal

2-7 mg KOH/g og smeltepunkt 115-125°C

1 g befugtningsmiddel
200 g sod “Regent"
1400 g ethanol

Den anvendte sod hgrer til klassen HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
"Weissausmischung! 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning

g/ml 0,11
pH-vardi 4
Gennemsnitlig partikel-

stgrrelse m}u(nm) 10
BET-overflade m2 420

Den af pulverformet polyamidharpiks og pulverformet sod bestiende blanding

ledes sammen med alkoholen til snekken ellerexcentersnekkepumpen og tilfgres

efter homogeniseringen en mglle.
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a) Dispersionen oparbejdes pd en vakuumvalsetgrrer med en valsetemperatur
pa 60°C og ved 20 Torr til et fast preparat, der fremkommer som hinder. Efter
formaling udggr produktet et sort pulver.

b) Til tgrring i forstgvningstgrrer fortyndes den flydende dispersion med
alkohol til et tgrstofindhold pid 20% og forstgves ved en nitrogenindgangstempera-
tur pa 120°C ved hjzlp af en tgrstofdyse.

Eksempel 15
798 g polyester med gennemsnitlig molekylvagt 20000,
sme ltepunkt 260°C og relativ viskositet,?rel = 800
2 g befugtningsmiddel
200 g sod !Regent"
6000 g o-chlorphenol

Den anvendte sod hgrer til klassen HCC I og har fglgende data:

Nigrometerindeks 59
"Weissausmischung! 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning

g/ml 0,11
pH-vardi 4
Gennemsnitlig partikel-
stgrrelse mﬂv(nm) 10
BET-overflade m2 420

Blandingen af pulverformet polyethylenglycolterephthalsyreester og pulver-
formet sod ledes sammen med den 50o varme o-chlorphenol til snekken eller exenter-
snekkepumpen og dispergeres i en mglle. Den flydende dispersion tgrres pad vakuum-
valsetgrrer ved 160°G og 2 Torr. Det som hinder fremkommende praparat kan for-
males pd en egnet mglle. Det saledes opniede koncentrat kan anvendes til indfarv-
ning af polyester, siledes at den direkte tilsmtning af i ethylenglycol disperge-

ret sod fgr polykondensationen kan undlades.

Fksempel 16
798 g polyamid med smelteomrade 160-17000, massefylde 1,13
g/cm3 og varmefylde 0,5 cal/g’
2 g befugtningsmiddel
200 g sod 'Regent!
2400 g ethanol

Den anvendte sod hgrer til klassen HCC I og har fglgende data:
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Nigrometerindeks 59
"Weissausmischung" 0,82
Oliebehov g/100 g 1050
Massefylde efter stampning
g/ml 0,11
pHeverdi 4
Gennemsnitlig partikel-
stgrrelse m/ﬂ(nm) 10

2
BET~-overflade m 420

Blandingen af fint pulverformet polyamid og pulverformet sod tilfgres
sammen med den 40° varme alkohol til en snekke eller en snekkeexenterpumpe og
tilfgres som en i vidtgéende grad homogeniseret oplgsning til mgller.

a) Den sidledes opndede dispersion oparbejdes pd en vakuumvalsetgrrer til
fast koncentrat. Valsetemperaturen andrager hensigtsmessigt 60°C ved et tryk pa
20 Torr. Det som en hinde fremkommende produkt kan formales til pulver pd en
egnet mglle.

b) Til tgrring i forstgvningstgrrer fortyndes dispersionmen ved tilsatning
af ethanol til et tgrstofindhold pa ca. 20%, og oplgsningen forstgves ved en

nitrogenindgangstemperatur pa 120°C ved hjelp af en tostofdyse.

I1 Prgvemetoder og resultater of de anfgrte eksempler.

1. Prgvning for pletter:

e .. " .
la) Klarlak: lo dele bindemiddel "Hostaflex"M 131 (reg.

varemarke)
20 dele ethylacetat

20 dele butylacetat
50 dele methylethylketon

1b) Indfarvning: 173 dele klarlak 1la

27 dele sod/formstof-preparat.
Rgretid 15 minutter i en hurtig laboratoriergrer.

lc) Prgvning: Den indfarvede klarlak pastryges med en SQ/Um-
rakel pad en cellofanfolie., Vurderingen af dannel-

sen af pletter sker efter tgrringen.

1d) Bedgmmelse: szrdeles mange store pletter

mange store pletter

1
2
3 = store pletter
4

!

fa pletter
4-5 = enkelte sma pletter

5 = ingen pletter
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2. Prgvning for sirest:

Oplgsningen 1b filtreres gennem en 40fhmpsi og remanensen vejes efter tgr-
ring og angives i %. Produkter med en sirest pd over 0,027 giver erfaringsmes-
sigt vanskeligheder ved indarbejdningen og md kasseres.

3. Resultater:

Prgve for pletter sirest %
}.‘zZEi?tt gfter den kendte " 1-2 0,02 til 0,5
2. Produkt ifglge opfindelsen
(valsetgrret) *%) 5 0,0
. Pt itplg pctsetser :

*) Fremstillet ved zltning og valsning af sod i formstof uden opl¢sningsmid-
‘del, sammensztning ukendt.
*%) jvnf. Eksempel 1a)
*%%) jvnf. Eksempel 1b)

PATENTI XKRAUV

Fremgangsmide til fremstilling af sod/formstofpraparater, indeholdende i
organiske opl¢sningsmidler oplgselig polymer, og med evne til hurtigt at for-
deles i organiske medier, sdsom lakbindemidler, trykfarver og lignende, specielt
til pigmentering af formstoffer til fremstilling af formede artikler, stgbte
partikler , folier eg/eller spindefibre, k endetegmnet ved, at man kon-
tinuerligt homogeniserer pulverformet polymer og pulverformet sod i et forhold
p& fra 85 : 15 til 45 : 55 sammen med et organisk oplgsningsmiddel, der even-
tuelt kan indeholde mindre mengder af blg¢dgérer, stabilisator og/eller disperge-
ringshjzlpemiddel, i et blandeapparat, hvorefter man trinvis findispergerer so-
den i blandingen, hvorhos vagtforholdet mellem formstof plus sod og mengden af
oplg¢sningsmiddel andrager fra 1 : 1,0 til 1 : 7,0, fortrinsvis 1 : 1,0 til
1 : 6,0, derefter fjerner oplg¢sningsmidlet fra dispersionen og eventuelt finde-

ler og formaler praparatet.

Fremdragne publikationer:

DE fremleggelsesskrift nr. 1469638
FR patenter nr. 1079477, 1217658, 1292662.
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