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Lett dispergerbare titandioksydholdige pigmenter.

Oppfinnelsen vedrgrer i vandige og organis-
ke medier lett dispergerbare titandioksydholdige
pigmenter.

Uorganiske pigmenter lar seg bare vanskelig
dispergere i lakkunstharpiksbindemidler og i
vandige kunststoffdispersjoner. Séledes Kkrever
eksempelvis fremstillingen av en god dispersjon
av titandioksyd i et oljeaktig bindemiddel en
langvarig og dermed lite gkonomisk maleprosess;
dessuten er den ferdige suspensjon vanligvis ikke
meget stabil. Denne ugnskede egenskap ved uor-
ganiske pigmenter kan dessuten forsterkes ved
den ved pigmentets lagring og transport dan-
nede agglomerasjonsforeteelse. De ovennevnte
vanskeligheter henger sammen med at pigment-
partiklene pd den ene side pid grunn av deres
overflateegenskaper bare fuktes darlig av binde-
midlene og pad den annen side pad grunn av deres
sterke overflatekrefter tenderer sterkt til & sam-
menballe med hverandre. Oppdelingen av pig-

mentet i de minste partikler, dvs. dens disperge-
ring er imidlertid ubetinget 4 tilstrebe ved inn- -
arbeidelse i et lakksystem slik at det ikke opp-
trer en korndannelse i lakken og pigmentegen-
skapene som f. eks. fargestyrke og fargetone helt
kan komme til sin rett.

Det er tidligere blitt kjent mange forslag til
4 unngi disse ulemper ved uorganiske pigmenter.
Ifglge dette kan det til bindemidlene til & be-
fordre dispergérbarheten av pigmentet settes et
dispersjonsbefordrende middel.

Det er ogsa ofte foreslatt 4 gjgre den fra na-
turen av organofobe overflate av pigmentet,
organofil ved en foregaende behandling med eg-
nede stoffer for & lette dispergeringen i et orga-
nisk medium. Som egnede stoffer ble det bl. a.
nevnt:

Organosilisiumforbindelser, polyoler, spesielt
pentaerytrit, alkylenoksyder, og hgymolekyleere
kondensasjonsprodukter av alkylenoksyder med
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aminer, fenoler eller langkjedede fettalkoholer.

For fremstilling av et vanndispergerbart
talkpigment er anvendelsen av hgyeremoleky-
leere kondensasjonsprodukter fra en polyoksy-
propylenbasis og etylenoksyd foreslatt, idet ba-
sismolekylet inneholdende -C-O-C-bindinger
allerede har molekylvekter over 1500.

Det tidligere som dispergeringshjelpemiddel
nevnte kondensasjonsprodukt av alifatiske alko-
holer med etylenoksyd anvendes nd bare sam-
men med et malehjelpemiddel.

Ogsa anvendelsen av polymere trimetylen-
oksydderivater med polyetersidekjeder er kjent
som fukte-, emulgerings-, dispergerings-, egali-
serings- og rensemidler. -

Oppfinnelsen vedrgrer lett dispergerbare,
pulverformede, titandioksydholdige pigmenter
hvis overflate har et ikkeionogent overflateak-
tivt stoff og pigmentene er karakterisert ved at
det overflateaktive stoff bestir av omsetnings-
produktet av en polyol med 2-6 OH-grupper med
alkylenoksyder, idet det pr. OH-gruppe innfgres
1—5 mol alkylenoksyd og det overflateaktive
stoff er til stede i vanlig anvendt mengde pi
0,05—2 vektprosent, fortrinnsvis i mengder pa
0,1—0,75 vektprosent, referert til tgrt pigment.

Det ble funnet at disse derivater av flerver-
dige alkoholer har en spesiell god dispersjons-
befordrende virkning nar de pafgres pa pigment-
partiklenes overflate. Pigmenter som er blitt be-
handiet med ett av de ovennevnte derivater,
f. eks. med en blanding av disse, har en frem-
ragende dispergerbarhet, sivel i lakk-kunst-har-
piksbindemidler som ogsd i vandige kunsthar-
piksdispersjoner eller i det minste i ett av disse
medier. Dispergerbarheten er ikke bare forbedret
i forhold til de ikke behandlede pigmenter, men
ogsd overfor pigmenter som er blitt behandlet
etter tidligere kjente fremgangsmiater. Derved
oppnas det ikke bare en hurtig dispergerbarhet
til den ved hvert pigments partikkelstgrrelses
gitte fordelingsgrad, men ogsd oppnas en frem-
ragende stabilitet av den dannede dispersjon.
Dessuten virker behandlingen av de titandiok-
sydholdige pigmenter med de ovennevnte deri-
vater av polyoler heller gunstig pa de pigment-
tekniske egenskaper, som f. eks. oljetall, farge-
styrke, fargetone osv. Vanligvis er det sagar &
fastsld en tydelig forbedring i lysgjgringsevnen.
Spesielt unngés ved pigmentets gode fordeling i
bindemidlet den fryktede slgrdannelse i den fer-
dige lakk.

For fremgangsméten er det tilgjengelig alle
norganiske hvit- og fargepigmenter. Spesielt for-
delaktige resultater oppnés med titandioksyd-
holdige pigmenter.

Som utgangsstoffer for derivatene som skal
anvendes kan det anvendes flerverdige alkoholer,
som inneholder 2—6, fortrinnsvis 3—4, OH-grup-
per, som f. eks. glykol, glycerin, heksantriol, tri-
metyloletan, trimetylolbutan, pentaerytrit, suk-
keralkoholer av pentoser og heksoser osv. Trime-
tylolpropan er et spesielt godt egnet utgangs-
produkt.

Fra de flerverdige alkoholer fis de for frem-
stilling av lett dispergerbare titandioksydholdige
pigmenter innen oppfinnelsens ramme egnede
derivater ved omsetning med alkylenoksyder. De

ovennevnte flerverdige alkoholers OH-grupper
kan da helt eller delvis omsettes med alkylen-
oksyder, idet det pr. OH-gruppe innfgres 1—5
mol alkylenoksyd. Som alkylenoksyder anvendes
etylen- og propylenoksyd og med spesielt guns-
tige resultater etylenoksyd. Som eksempler for
slike forbindelser kan det nevnes:

Butandiol-1,3 omsatt med 5 mol propylen-
oksyd; heksantriol omsatt med 4 mol etylen-
oksyd; trimetylolpropan omsatt med 3,5 mol pro-
pylenoksyd; videre glykol omsatt med 3 mol ety-
lenoksyd resp. 2 mol propylenoksyd.

En fremragende virkning innen oppfinnel-
sens ramme har trimetylolpropan, omsatt med
3,6 — 6 mol etylenoksyd. Til doseringen av de
ovenfor anfgrte omsetningsprodukter av fler-
verdige alkoholer til pigmentet byr ikke p4 noen
vanskeligheter. Mange av de eksempelvis opp-
fprte stoffer er godt opplgselig i vann, mens an-
dre i det minste lar seg godt opplgse i organiske
opplgsningsmidler. Det er av spesiell fordel at
de best virksomme stoffer som etylenoksyd til-
leiringsprodukt av trimetylolpropan er veesker,
siledes at de kan pafgres i ren form uten for-
tynningsopplgsningsmidler pé& pigmentet. For
den videre forarbeidelse av de etterbehandlede
pigmenter er det fordelaktig at de nevnte om-
setningsprodukter av de flerverdige alkoholer er
fysiologisk ufarlige.

Med de nevnte prordukter kan de titandiok-
sydholdige pigmenters dispergeringsegenskaper
styres innen vide grenser. Saledes kan pigmen-
ter fremstilles som godt lar seg dispergere savel i
vandige som ogsa i organiske medier pad samme
mate. Et pigment, som ble behandlet med 0,25 9,
trimetylolpropanolglykoleter er godt disperger-
bart, sivel i de vanlige lakk-kunstharpiksbinde-
midler, som i vandige kunststoffdispersjoner.

Det sted i pigmentets produksjonsprosess
hvor de midler som innvirker pa dispergerbar-
heten settes til pigmentet er ikke av betydning.
Overflatebehandlingen kan foregd over en fly-
tende hjelpefase. Hertil blir det faststoff som
skal behandles eller dets fuktige filterkake opp-
slemmet i vann eller en organisk veeske. Til den-
ne dispersjon settes omsetningsproduktene av
polyolene i ren form eller i opplgsning eller emul-
gert i hjelpeveesken. Suspensjonen blir alt etter
konsentrasjonen underkastet et egnet rgre- og/
eller malebehandling. Behandlingstiden avhen-
ger av rgre — resp. maleintensiteten og utgjgr
ved god sammenblanding 5—20 minutter. Der-
etter adskilles den flytende hjelpefase og opp-
arbeides p2a vanlig méate. Omhyllingen kan imid-
lertid ogsd forega fortrinnsvis ved vannopplgse-
lige tensider idet de overflateaktige stoffer til-
blandes direkte i flytende form eller emulgert til
faststoffet som skal bhehandles f@gr eller under
maleprosessen, f. eks. i en stift-, kule-, sylinder-
eller dampstralemglle. En ytterligere mulighet
til & gjennomigre omhyllingen bestédr i sammen-
blanding av de overflateaktive stoffer med det
titandioksydholdige pigment som skal behandles
i dets filterkake over en knaprosess. Deretter
tgrkes det og eventuelt males. Tilsetningsmidlet
tilblandes til pigmentet i mengder pd 0,05—2 9,
beregnet pa tort pigment, spesielt gkonomisk i
mengder pa 0,1—0,75 9, da mindre mengder enn
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0,1 9, vanligvis ikke har noen tilstrekkelig virk-
ning og stgrre mengder enn 19, i og for seg ikke
er skadelig, men ikke mer viser noen vesentlig
forbedring av virkningen.

Overflatebehandlingen av titandioksyd, som
pigment og fyllstoff spesielt viktig i kunststoff-
og fargeindustrien, skal omtales utfgrlig som
eksempel.

Det etter sulfat- eller klorid-hydrolysefrem-
gangsmaten eller ifglge TiCl,-forbrenningsfrem-
gangsmaten fremstilte TiO,, i rutil- og anatas-
form, kan under forskjellige faser i fremstillings-
prosessen behandles med tensidene ifglge opp-
finnelsen:

Etter flere fortrinn fremkommer f. eks. en
ovnsklinker som males og Kklasseres. Fingodset
underkastes en uorganisk etterbehandling som
kan bestd i utfelling av f. eks. Al(OH),, SiO,,
TiO,. Denne etterbehandling foregér i en sus-
pensjon med ca. 20 vektprosent faststoff ved
60° C under intens omrgring. Allerede fgr utfel-
lingen, under eller umiddelbart etterpa kan til-
setningen av det gnskede tilsetningsmiddel fore-
g& til hvitslammet. Slammet filtreres nd over et
dreiefilter og vaskes derved. Filtergodset fra det-
te fgrste dreiefilter utrgres na igjen med vann og
etter grundig sammenblanding tilfgres et annet
dreiefilter. Under utrgringen foreligger annen
mulighet for tilsetning av et overflateaktivt stoff.
Dreiefiltergods II vaskes igjen og tgrkes deretter
ved 140 til 170° C. Dreiefiltergods II med et fast-
stoffinnhold pa ca. 60 vektprosent kan ogsa ved
hjelp av en knaprosess sammenblandes med et
tensid ifglge oppfinnelsen.

Etter den vanlige tgrkning males godset i en
dampstralemglle. Umiddelbart fgr malingen kan
etterbehandlingsstoff pasprgytes pa det tgrkede
gods pad egnet mate, idet pigmentet f. eks. kan
formales i en stiftmglle. Endelig kan omset-
ningsproduktene av polyoler ogsé settes til male-
godset eller dampen umiddelbart ved innmat-
ningen i stralemgllen.

TiO,-ovnsklinker som uten videre uorganisk
etterbehandling skal innarbeides i kunststoff
lar seg sammenblande med et tensid ifglge opp-
finnelsen under en egnet maleprosess med en
sylinder-, kule- eller pendelmglle f. eks. En an-
nen maling, f. eks. i dampstrialemgllen, ma ikke
ngdvendigvis fglge etterpa.

For 4 undersgke dispergerforholdet av TiO,-
pigmenter i lakkunstharpiksbindemidler anven-
des en sikalt opplgsningsprgve (disclver-test).
Dispergeringen foregar ved hjelp av en skive som
tangensielt er utstyrt med tenner i en hgyviskos
bindemiddelopplgsningsblanding av 65 vektpro-
sent alkydharpiks (langoljet med soyaolje modi-
fisert alkydharpiks, oljelengde 65, ftalsyrean-
hydridinnhold 26 95, soyaoljeinnhold 63 %) i
prgvebensinen. Som kar tjener et begerglass med
65 mm indre diameter. Opplgserskiven har en
diameter pi 40 mm. Skivens avstand fra glassets
bunn utgjgr 10 mm.

160 g av den nevnte bindemiddelopplgsning
ifylles og 168 g pigment utrgres i 1gpet av 5 mi-
nutter ved et omdreiningstall pa 1000—1500 om-
dreininger pr. minutt til en pasta; deretter om-
rgres i 5 minutter ved 5000 omdreininger pr.
minutt. Pastaen oppvarmer seg da til ca. 60° C.

Av denne blanding fortynnes né 134 g pasta med
25 g prgvebensin (¢ = 0,78 g/cm?). Av denne dis-
persjon fastslas en grindometerverdi (ASTM-
STANDARD METODE 4411) og dessuten etter
tilsetning av sikkativ (Co, Mn, Pb-naftenat 1:2 i
prgvebensin) fremstilles et lakkavtrekk pad en
glassplate. Den tgrkede film vurderes visuelt med
hensyn til antall udispergerte agglomerater og
vurderes med tallene 1—T1.

Dispergeringsforholdet av TiO,-pigmenter i
vandig Kkunststoffdispersjoner prgves i PVA-
prgven.

5 g pigment utrgres lett med 5 g destillert
vann med en glasstav, deretter gjennomrgres
godt med 6,5 g polyvinylacetat, 50 9-ig disper-
sjon i vann (43,7 9, polyvinylacetat, 6,5 9, trikre-
sylfosfat, 4,3 9, dibutylfosfat). Polyvinylacetat-
dispersjonen er pa forhidnd innstilt med ca. 3
draper 2 9%,-ig ammoniakkopplgsning pa pH 7 til
8. Den ferdige pasta has pa et sort-hvitt-kart

med en 90  filtrekker. Den ved veerelsetempera-
tur tgrkede film vurderes med hensyn til antall
udispergerte agglomerater visuelt og gis tallene
1-—17.

I det fglgende beskrives en rekke eksempler
som sivel vedrgrer etterbehandlingstypen som
ogsa eksempler pa de overflateaktive stoffer
ifglge oppfinnelsen. De etter de anfdrte metoder
bestemte verdier for pigmentenes dispergerings-
egenskaper angis i tabell 1.

Eksempel 1:

Et ved hydrolyse av titansulfat fremstilt
TiO,-pigment med rutilstruktur utstyres med
den foran angitte fremgangsméte med ef uorga-
nisk hylster. Det ca. 95 9, TiO,-holdige pigment
tgrkes og mikroniseres deretter igjen med over-
opphetet vanndamp drevet strilemglle. Det mal-
te pigments dispergerbarhet fremgar av tabellen
under nr. 0.

Eksempel 2:

Et rutilpigment som beskrevet i eksempel 1
besprgytes etter tgrkning med en 25 9,-ig van-
dig opplgsning av et omsetningsprodukt av tri-
metylolpropan med 3,5 mol etylenoksyd pr. mol
trimetylolpropan og dampstralemales deretter
analogt eksempel 1.

Det anvendes 0,25 vektprosent trimetylol-
propanomsetningsprodukt, beregnet pa tgrt pig-
ment, se tabellen under nr. 1.

Pa samme méte undersgkes fglgende omset-
ningsprodukter av polyoler:

Nr. 2 0,509 trimetylolpropan + 3,5 mol ety-
lenoksyd i 40 9,-ig vandig oppldsning.

Nr. 5 0,259, trimetylolpropan + 6,0 mol ety-
lenoksyd i 25 %-ig vandig opplgsning.

Nr. 6 0,50 9% trimetylolpropan + 6,0 mol etylen-
oksyd i 40 9,-ig vandig opplgsning.

Nr. 8 0,509, trimetylolpropan 9% 6 mol etylen-
oksyd i 40 9%-ig vandig opplgsning.

Nr. 13 0,25 9}, trimetylolpropan + 3,5 mol propy-

lenoksyd i 25 9-ig vandig opplgsning.
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Eksempel 3:

Et rutilpigment som beskrevet i eksempel 1,
besprgytes etter tgrkning med de nedenfor an-
gitte mengder av et polyolalkylenoksyd-omset-
ningsprodukt og dampstrélemales deretter, se
tabellen.

Pi samme méte anvendes fglgende forbin-
delser:

Nr. 4 0,309, trimetylolpropan + 3,5 mol etylen-
oksyd 100 9,-ig

Nr. 7 0,30 9, trimetylolpropan + 6,0 mol etylen-
oksyd 100 9-ig

Nr. 9 0,309, trimetylolpropan + 10,0 mol ety-

lenoksyd 100 9%-ig

Nr. 11 0,3 9, butandiol-1,3 + 5 mol etylenoksyd
100 %-ig.
Eksempel 4.

Den vaskede filterkake av et rutilpigment
ifglge eksempel 1 med 50 9, pigmentinnhold knas
med 0,50 vektprosent trimetylolpropan og 3,5 mol
alkylenoksyd, 100 9,-ig, beregnet pi tgrt pig-
ment, tgrkes deretter ved 160° C og dampstrile-
males, se tabellen under nr. 3.

P4 samme mite anvendes fglgende stoffer:

Nr. 10 0,50 9, trimetylolpropan + 10,0 mol ety-
lenoksyd 100 9,-ig,

Nr. 12 0,30 % butandiol-1,3 + 5,0 mol etylen-
oksyd 100 9,-ig.
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Fglgende eksempel viser at polyolenes om-
setningsprodukter nar de bare tilsettes som dis-
pergeringshjelpemiddel knapt viser noen virk-
ning. Ved de etter foreliggende fremgangsmaéate
etterbehandlede pigmenter dreier det seg altsd
om stoffer med i forhold til rent pigment helt
forandrede overflateegenskaper.

Eksempel 5:

Et titandioksydpigment med rutilstruktur,
som vanlig er blitt etterbehandlet med uorga-
niske kjemikalier og inneholder ca. 95 9% TiO,
tgrkes og mikroniseres deretter i en med over-
opphetet vanndamp drevet strilemglle.

a) En del av det malte pigment dispergeres
i en alkydharpiks som beskrevet tidligere. Dets
dispergerbarhet vurderes med tallet 5 og 80 .

b) En annen del av det malte pigment dis-
pergeres i samme alkydharpiks som inneholder
0,25 9, trimetylolpropan, omsatt med 3,5 mol ety-
lenoksyd/mol, beregnet pd anvendt pigment. Dis-
pergerbarheten vurderes med tall 5 og 75 p.

Tilsetning av samme stoff fgr maling ifglge
tabell nr. 1, bevirker en dispergerbarhet pa 1—2
ved 25 p.

Det er altsd helt tydelig at polyolderivatene
ifglge foreliggende fremgangsméte bare utfolder
sin virkning nér de pa den omtalte méte bringes
pé pigmentoverflaten, men ikke nir de tilsettes
i bindemidlet.

Patentk‘rav:

1. Lett dispergerbare, pulverformede, titan-
dioksydholdige pigmenter, hvis overflate har et
ikke-ionogent overflateaktivt stoff, karakte-
risert ved at det overfiateaktive stoff bestar
av omsetningsproduktet av en polyol med 2,6 OH-
grupper med alkylenoksyder, idet det pr. OH-
gruppe innfgres 1—5 mol alkylenoksyd og det
overflateaktive stoff er til stede i vanlig anvendt
mengde pa 0,06—2 vektprosent, fortrinnsvis i
mengder pa 0,1—0,75 vektprosent, referert til
tgrt pigment.

2. Lett dispergerbare, pulverformede, uorga-
niske pigmenter ifglge krav 1, karakteri-
sert ved at det som overflateaktivt stoff an-
vendes trimetylolpropan, omsatt med 1—5 mol
alkylenoksyd pr. OH-gruppe.

3. Lett dispergerbare, pulverformede, uorga-
niske pigmenter ifglge kravene 1—2, karak-
terisert ved at det som overflateaktivt stoff
anvendes trimetylolpropan, omsatt med 3,5 til 6
mol alkylenoksyd.

4. Lett dispergerbare, pulverformede, uorga-
niske pigmenter ifglge kravene 1—3, karak-
terisert ved at pigmentbasisen bestar av
TiO,, jernoksyder og/eller kromoksyder.

Anfgrte publikasjoner:
Britisk patent nr. 566.325

Svensk patent nr. 164 678.
U. S. patent nr. 2 844 486.

Oscar Andersens Boktrykkeri.
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