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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft einen Ruß, ein Verfahren zu seiner Herstellung sowie seine Verwendung.

Stand der Technik

[0002] Aus DE 19650500 sind dotierte, pyrogen hergestellte Oxide von Metallen und/oder Metalloxiden, wel-
che mit einer oder mehreren Dotierungskomponenten in einer Menge von 0,00001 bis 20 Gew.-% dotiert sind, 
bekannt. Die dotierten pyrogen hergestellten Oxide werden hergestellt, indem man bei der Flammenhydrolyse 
von verdampfbaren Verbindungen von Metallen und/oder Metalloxiden dem Gasgemisch ein Aerosol, welches 
eine wäßrige Lösung eines Metalls und/oder Metalloxides enthält, zusetzt.

[0003] Ferner ist ein Gasruß-Verfahren (DRP 29261, DE-PS 2931907, DE-PS 671739, Carbon Black, Prof. 
Donnet, 1993 by MARCEL DECCER, INC, New York, Seite 57ff) bekannt, bei dem ein mit Öldämpfen belade-
nes wasserstoffhaltiges Traggas an zahlreichen Austrittsöffnungen in Luftüberschuss verbrannt wird. Die 
Flammen schlagen gegen wassergekühlte Walzen, was die Verbrennungsreaktion abbricht. Ein Teil des im 
Flammeninneren gebildeten Ruß schlägt sich auf den Walzen nieder und wird von diesen abgeschabt. Der im 
Abgasstrom verbleibende Ruß wird in Filtern abgetrennt.

[0004] Ferner ist das Channelruß-Verfahren (Carbon Black, Prof. Donnet, 1993 by MARCEL DECCER, INC, 
New York, Seite 57ff) bekannt, bei dem eine Vielzahl von Erdgas gespeisten kleinen Flammen gegen wasser-
gekühlte Eisenrinnen (Channels) brennen. Der an den Eisenrinnen abgeschiedene Ruß wird abgeschabt und 
in einem Trichter aufgefangen.

[0005] Die nach diesen Verfahren hergestellten Ruße weisen zahlreiche sauerstofffunktionelle Gruppen an 
der Oberfläche auf und sind verfahrensbedingt hochstrukturiert, das heißt die Ruße bestehen aus ausgedehn-
ten und verzweigten Aggregaten.

[0006] Nachteil der bekannten Ruße ist, daß ihre Struktur verfahrensbedingt sehr hoch ist und keine Möglich-
keit besteht, diese direkt im Herstellprozess abzusenken.

Aufgabenstellung

[0007] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, einen Ruß zur Verfügung zu stellen, der eine niedrige 
Struktur aufweist, im Lack eine niedrigere Viskosität und höhere Farbtiefe besitzt und eine höhere Rußkonzen-
tration in Bindemittelsystemen bei gleichbleibender Viskosität, im Vergleich zu nicht strukturabgesenkten Ru-
ßen, ermöglicht. Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, im Rußherstellverfahren die Struktur 
des Rußes gezielt einzustellen.

[0008] Gegenstand der Erfindung ist ein Ruß, welcher dadurch gekennzeichnet ist, daß die OAN, gemessen 
am geperlten Ruß, kleiner 120 ml/100g, vorzugsweise kleiner 110 ml/100g, besonders bevorzugt kleiner 100 
ml/100g, ist.

[0009] Der Ruß kann eine COAN, gemessen am geperlten Ruß, kleiner 90 ml/100g, vorzugsweise kleiner 85 
ml/100g, besonders bevorzugt kleiner 80 ml/100g, besitzen.

[0010] Der Ruß kann eine Differenz, gemessen am geperlten Ruß, zwischen OAN und COAN von kleiner 30 
ml/100g, vorzugsweise kleiner 25 ml/100g, besonders bevorzugt kleiner 20 ml/100g, besitzen.

[0011] Der Ruß kann ein Flammruß, Gasruß oder Channelruß sein.

[0012] Der Kaliumgehalt des Rußes, gemessen am Pulverruß, kann größer 5 μg/g, vorzugsweise größer 10 
μg/g, besonders bevorzugt größer 50 μg/g, sein. Das Kalium kann im ganzen Rußteilchen statistisch verteilt 
sein.

[0013] Die BET-Oberfläche des Rußes kann 50 m2/g bis 500 m2/g, vorzugsweise 100 m2/g bis 400 m2/g, sein.

[0014] Der erfindungsgemäße Ruß kann unbehandelt oder nachbehandelt sein, zum Beispiel oxidiert, funkti-
onalisiert oder verperlt.
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[0015] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung des erfindungsgemäßen Ru-
ßes, welches dadurch gekennzeichnet ist, daß man eine Salzlösung mit einem Gas, vorzugsweise Luft, Stick-
stoff, Wasserstoff und/oder Kohlenwasserstoff, in ein Aerosol überführt und anschließend in die Rußbildungs-
zone einbringt.

[0016] Das Aerosol kann in den Rußrohstoff vor dem Brenner eingemischt werden. Insbesondere kann bei 
dem Gasrußverfahren das Aerosol in das Traggas/Öldampfgemisch vor dem Brenner eingemischt werden.

[0017] Die Salzlösung kann eine Lösung von Salz in Wasser, Alkohol oder Öl sein.

[0018] Die Salzlösung kann aus jedem Salz bestehen, das sich in Wasser, Alkohol oder Öl löst und sich in ein 
Aerosol überführen läßt. Dies kann zum Beispiel eine Alkali- oder Erdalkalisalzlösung, bevorzugt Kaliumsalz-
lösung, besonders bevorzugt eine Kaliumcarbonatlösung, sein.

[0019] Das Aerosol kann hergestellt werden, indem man eine Salzlösung mit einer Zerstäuberdüse durch Dü-
senluft verdüst und den sich bildenden Aerosolnebel durch Seitenluft aus dem Zerstäubungsgefäß in eine 
Heizstrecke befördert.

[0020] Die Zerstäuberdüse kann aus zwei aufeinander gerichteten Düsen, durch die die Flüssigkeit zusam-
men mit der Düsenluft geführt wird, bestehen.

[0021] Die im Zerstäubungsgefäß nicht ins Aerosol überführte Salzlösung kann aus dem Zerstäubungsgefäß
nach unten in einen Rücklaufbehälter gelangen.

[0022] In der Heizstrecke kann der Aerosolnebel soweit aufgeheizt werden, daß die Salzlösung nicht mehr 
kondensiert. Die Temperatur der Heizstrecke kann 50°C bis 400°C betragen.

[0023] Die Vorrichtung zur Herstellung des Aerosols kann aus Glas, Keramik oder Edelstahl bestehen.

[0024] Die erfindungsgemäßen Ruße können zur Herstellung von Tinten, Farben, Lacken, Druckfarben und 
Ink-Jet Tinten, sowie zur Einfärbung von Kunststoffen verwendet werden.

[0025] Die erfindungsgemässen Ruße weisen die Vorteile auf, dass die Struktur abgesenkt ist und sie im Lack 
eine niedrige Viskosität und höhere Farbtiefe besitzen. Sie ermöglichen auch höhere Rußkonzentrationen in 
Bindemittelsystemen im Vergleich zu nicht strukturabgesenkten Rußen bei gleichbleibender Viskosität.

Ausführungsbeispiel

[0026] Fig. 1 zeigt den schematischen Aufbau der Versuchsanlage.

[0027] In einem handelsüblichen Dünnschichtverdampfer wird Rußrohstoff I GN der Firma Rütgers Chemi-
cals AG bei den in der Tabelle 1 angegebenen Temperaturen verdampft. Der Öldampf wird von dem in der Ta-
belle 1 angegebenen Wasserstoffgasstrom zu einem Gasrußapparat geführt. Unmittelbar vor dem Brenner 
(DE-PS 671739) werden dem Gas die in der Tabelle angegebenen Luft- und Aerosolmengen zugemischt und 
den Flammen zugeführt. Das Aerosol wird in einer Apparatur (DE 19650500) erzeugt, die aus einem Verdüs-
bereich und einer Heizstrecke besteht. Im Verdüsbereich führt man Kaliumcarbonatlösung mit in der Tabelle 
angebenen Konzentrationen zwei aufeinandergerichteten Düsen zu, die mit Hilfe der Düsenluft einen feinen 
Nebel erzeugen. Kondensierte Lösung fließt aus der Apparatur ab. Der Nebel wird mit der Transportluft in die 
Heizstrecke geführt und dort bei 180°C stabilisiert. Der erzeugte Ruß wird in handelsüblichen Filteranlagen ab-
geschieden. Der Perlruß wird aus dem Pulverruß in handelsüblichen Perlaggregaten hergestellt.

[0028] In Tabelle 1 sind die Herstellbedingungen und Ergebnisse der Beipiele 1–4 aufgeführt.
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Prüfmethoden:

Kaliumgehalt:

[0029] Exakt 2 g Probe werden in einen sauberen Platintiegel eingewogen. Über Nacht wird die Probe bei 
600°C in einem Muffelofen eingeäschert. Die Rückstände werden in 5 ml warmer Salzsäure (30 %, hohe Rein-
heit) gelöst und mit hochreinem Wasser auf 50 ml aufgefüllt. Der Kaliumgehalt der Lösung wird mittels Atom-
absorptionsspektrometrie (AAS) bestimmt. 

Tabelle 1:

BET ASTM D 4820
STSA ASTM D 5816
Transmission ASTM D 1618
OAN ASTM D 2414, jedoch mit 15 g Rußeinwaage und Pa-

raffinöl
COAN ASTM D 3493, jedoch mit 15 g Rußeinwaage und Pa-

raffinöl
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Ölbedarf:

[0030] Die Rußprobe wird 1 Stunde lang bei 115°C getrocknet. Anschließend wird die Probe ca. 30 Minuten 
lang im Exsikkator abgekühlt. Bei geperlten Rußen muss der Ruß vor der Ölzugabe mit dem Stahlspatel zer-
kleinert werden, damit man eine ebenso homogene Paste wie für die pulverförmige Ruße erhält.

[0031] Der Ölbedarf wird bestimmt durch Zutropfen von Leinölfirnis nach DIN 55 932, (Firma Alberdingk, Kre-
feld), aus einer 2 ml-Bürette zu 0,5 g Ruß und Anreiben mit einem elastischen Stahlspatel. Der Endpunkt der 
Ölzugabe ist erreicht, wenn sich eine homogene stehende Paste gebildet hat. Eine homogene stehende Paste 
liegt dann vor, wenn beim Ausziehen der Paste eine kegelförmige Spitze entsteht und diese kegelförmige Spit-
ze durch einen leichten Schlag gegen die Glasplatte umknickt, jedoch noch nicht in sich zusammenfällt oder 
zerfließt.

[0032] Die Auswertung erfolgt nach DIN EN ISO 787-5 (Formel 2).

Herstellung des Schwarzlackes und Messung der Viskosität:

[0033] Zur Herstellung des Reibgutes werden 45,8 g Wasser vorgelegt und folgende Komponenten in der an-
gegebenen Reihenfolge mit dem Spatel eingerührt: 

[0034] Gegebenfalls ist der pH-Wert durch Zugabe von weiterem AMP 90 auf 8,5 bis 9 einzustellen. Die Vor-
dispergierung des Reibgutes erfolgt mit einem Labordissolver (Pendraulik LR 34) bei 4000 U/min für 5 min mit 
einem Scheibendurchmesser von 40 mm. Nach erfolgter Vordispergierung ist abermals der pH Wert zu über-
prüfen und gegebenenfalls mit AMP auf den Sollwert einzustellen. Die Dispergierung erfolgt in einem Skandex 
Disperser (BA-S 20) mit 540 g Chromanitstahlperlen (Durchmesser 3 mm) für die Dauer von 60 min bei Kühl-
stufe 2. Der pH Wert ist wiederum zu kontrollieren und gegebenenfalls mit AMP auf den Sollwert zu bringen.

[0035] In Anlehnung an DIN 54453 und DIN 53019 wird am Reibgut die Viskosität bei unterschiedlichen 
Schergefällen mit dem Rotationsviskosimeter (Visco-Tester 550, mit PK 100 Platte/Kegel 1°) der Firma Haake 
bestimmt.

[0036] Zur Herstellung des Schwarzlackes werden 5,4 g des Reibgutes und 24,6 g einer Polyurethandisper-
sion (Typ U 710, Hersteller: Alberdingk Boley) mittels eines Dissolvers bei 2000 U/min für 3 min mit einem 
Scheibendurchmesser von 40 mm in einem 50 ml Kunststoffbehälter gemischt.

[0037] Der fertige Lack wird mit Hilfe einer Lackhantel, Spalthöhe 150 μm, auf eine Glassplatte (90 × 130 × 1 
mm) aufgezogen. Nach 30-minütigem Ablüften bei Raumtemperatur wird die Lackschicht für 30 min bei 80°C 
im Trockenschrank nachgehärtet.

[0038] Farbtiefe My und Farbton dM werden in Anlehnung an DIN 55979 mit dem Spektralphotometer Q-Co-
lor 35 der Firma Pausch durch das Glas bestimmt.  
AMP ist 2-Amino-2-methyl-1-propanol (Hersteller: Angus Chemie).  
NMP ist N-Methyl-2-pyrrolidinon.  
Tego® Dispers 750 W, Tego® Dispers 760 W und Tego® Foamex sind Produkte der Tego Chemie, Essen.

[0039] Im Vergleich zum Beispiel 1 (Vergleichsbeispiel) weisen die erfindungsgemäßen Beispiele 2–4 eine 
niedrige Struktur auf. Die Lacke mit den erfindungsgemäßen Beispielen 2–4 haben eine niedrigere Viskosität 
und besitzen eine höhere Farbtiefe gegenüber dem Vergleichsbeispiel 1.

[0040] In Tabelle 2 sind die Herstellbedingungen und Ergebnisse der Beipiele 5–8 aufgeführt.

Tego® Dispers 750 W, 40%-ig 23,4 g
Tego® Dispers 760 W, 35%-ig 6,6 g
Tego® Foamex 0,3 g
AMP 90 0,5 g
Ruß 12 g
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[0041] Im Vergleich zum Beispiel 5 (Vergleichsbeispiel) weisen die erfindungsgemäßen Beispiele 6–8 eine 
niedrige Struktur auf. Die Lacke mit den erfindungsgemäßen Beispielen 6–8 haben eine niedrigere Viskosität 
und besitzen eine höhere Farbtiefe gegenüber dem Vergleichsbeispiel 5.

Patentansprüche

1.  Ruß, dadurch gekennzeichnet, daß die OAN, gemessen am geperlten Ruß, kleiner 120 ml/100g ist.

2.  Ruß gemäß Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daß die COAN, gemessen am geperlten Ruß, kleiner 
90 ml/100g ist.

3.  Verfahren zur Herstellung von Ruß nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daß man eine 
Salzlösung mit einem Gas in ein Aerosol überführt und anschließend in die Rußbildungszone einbringt.

4.  Verwendung des Rußes gemäß Anspruch 1 und 2 in Tinten, Farben, Lacken, Druckfarben und Ink-Jet 

Tabelle 2:
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Tinten, sowie zur Einfärbung von Kunststoffen.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhängende Zeichnungen
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