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s

EmZksisii pigmentteji sisdltivid polyolefiinikuituja sekié menetelmi niiden
valmistamiseksi - Basiska pigment innehdllande polyolefinfibrer och

férfarande for deras framstdllning

On jo kauan olluf tunnettua valmistaa pigmenttejid sisdltdvid poly-
olefiinikuituja 1isismilli pigmenttejd ja muita liukenemattomia yhdisteitd
"pienigsd miirissd" ylikuumennettuun paineen alaiseen polymeeriliuokseen ja
ndistid kuituja paisuntahaihdutuksella., Jos kiytetdin t&iZ menetelmid poly-
olefiineihin, saadaan hydrofobisia kuituja, jotka eividt kostu vedestid Jja sen
vuoksi eivit ole kikkiin teknisiin sekoitusmahdollisuuksiin soveltuvia. Myds-
kdin el ole saatavissa tietoa siitd, onko ja miten mahdollista saada kuitui-
hin suurempie pigmenttim#irid. On kuitenkin otettava huomioon, ettd "vihii~
set mEHrdt" joka tapanksessa ovat vEhemm#En kuin 20 painod% laskettuna kuitu-~
jen kokonaispainosta, (vert.Deutsche Auslegeschrift 1 292 301).

’ On esitetty myds vastaavanlainen menetelmi, jonka mukaan voidaan

50 paino-%:iin asti, laskettuna kuitupainosta, lisit# liukenemattomia tdyte-
aineita. Tiamdnkin menetelmdn mukaan syntyy hydrofibisia kuituja. Erityis-
vaikeuksiin, Jotka syniyvidt valmistettaessa hydrofiilisii polyolefiinikuituje,
Joilla vield on kcrkea t&8yteainepitoisuuns, ei kuitenkaan tZssi patenttihake-

muksessa ole viitattu (vrt. Deutsche Offenlegungsschrift 2 252 759).



Tunnetaan myds menetelmid polymeerikuitujen valmistamiseksi painehaih-
duttamalla emulsio, Jjossa on polymeeriliuos Ja Jjonkun kostutusaineen vesi-
livos, Jolloin myds voidaan lisdti pigmenttejid. TEmdn toimituksen yhteyteen
liiytyvistd erityisvaikeuksista ja niiden hallitsemisesta ei ole sanottu
mitd3n. (Vrt. Deutsche Auslegeschrift 2 121 512).

Tdhdn mennessZ ei kuitenkaan ole tunnettua miten voidaan saada hydrofii-
lisid ja em#ksisistd pigmenttid sisidltivii polyolefiinikuituja. Ei mainita
hydrofiilisid polyolefiinikuituja, jotka sis8ltdisivdt yli 20 paino-%
emdksistd pigmenttid eik& liioin polyolefiinikuituja, jotka tdtZ sisdltédisi-~
vit yli 50 paino-%. Lopulta onehdotettu menetelmds pigmenttii sisdltévien hyd-
rofiilisten polyolefiinikuitujen valmistamiseksi siten, ettd pigmentti etu-
k&teen tendiin vettEZhylkiviksi. Bydrofobisoiminen on kuitenkin melkoisia
kustannuksia vaativa menetelmivaihe. (Vrt. Deutsche Offenlegungsschrift
2 424 291).

Nyt on keksitty menetelmi emidksisti pigmenttiid sisdltivien polyolefiini-
kuituJen valmistamiseksi. Menetelmi perustuu ylikuumennetun tai ainakin
omapaineessaan olevan suspension paisuntahaihduttamiseen ja timi& suspensio
sisdltdd:

a) emiksisen pigmentin,
b) emulsion, joka koostuu polyolefiinista, niiti polymeereji varten helposti

kiehuvagsa liuottimessa ja Jjonkun hydrofiiligseksi tekevdn aineen vesiliuokses-~

ta,
c) orgaanisen hapon,
suuttimen 1l3pi alipaineiseen tilaan.

_ Niinpd keksinndn kohteena on menetelmi ek&ksistid pigmenttiéd sisidltdvien
hydrofiilisten polyolefiinikuitujen valmistamiseksi paisuntahaihduttamalla
ylikuumennettu tai ainakin omapaineessaan oleva suspensio, Jjoka sisdlt8i:

8) emiksisen pigmentin ja »

b) emulsion, joka koostuu polyolefiinista, ndZitd polymeereji varien helposti

kiehuvassa liuottimessa ja jonkun hydrofiiliseksi tekevén aineen vesiliuokses-

ta,

suuttimen ldpi vyodhykkeeseen, Jjossa vallitsee alhainen paine, menetelmiin olles-

sa tunnettu siitd, ettd suspensio lisiksi sis8lt8i8 orgaanisen hapon sekid t&-

min menetelmidn mukaisesti valmistetut hydrofiiliset polyolefiinikuidut.
Polyolefiiniksi sopii polyeteeni, jonka reduscitu ominaisviskositeetti

on vdlilti 0,3 -~ 20 d1/g, edullisesti 0,7 - 10 dl/g (mddritettynsi H.Wesslau'n

mukaisesti, Runststoffe 49 (1959) 230), ja tiheys vdlittd 0,93 - 0,97 g/cma.



Tamd polyeteeni vol sis#l+tdd vihdisii miEirii sekamonomeereji, jotka
gisdltdvdt 3-6 hiiliatomia, Jjolloin kuitenkin sekapolymeraatin tiheyden tulee
6lla vililtd 0,95 - 0,97 g/om’, edullisesti vAlilti 0,94 - 0,965. Lisiksi
sopivat propyleenin polyolefiini homo- ja sekapolymeerit, Jjoissa ataktinen
osuus on 0+25 paino-%, ja parhaisiin tuloksiin p#ist#in ataktisen osuuden
ollessa 0-6 paino-%. Propyleenin edullisina sekapolymeereini pidetiin staat-
tisia sekapolymeereji, joissa on 0,1 - 3 paino-% etyleenii tai 0,1 - 2 pai-
no{% butyleenid. Tarkoitukseen sopivat kuitenkin etyleenid sisdltdvit mOhki-
lepolymeerit sekd staattiset sekapolymeerit, joiden sekamonomeeripitoisuus on
sopiva.

Hydrofiiliseksi tekeviksi aineiksi sopivat periaatteessa kaikki tunne-
tut emulgaattorilajit, edullisina pidetddn kuitenkin polymeersiéd hydrofiilisek-
si tekevid aineita, joissa on amiiniryhmiid, amidiryhmid, karboksyyliryhmi&
ja/tai hydroksyyliryhmid. Erittdin hyviin tuloksiin on pdisty varsinkin
polyvinyylialkoholilla, jonka liuosviskositeetti (mitattuna 4%%hssessa liuok-
sessa 20°C:sea vedessd) on 4-70 cp ja saippuoitumisaste 80-99,5 %. Hydro-
fiiliseksi tekevien aineiden tehtdvdnid on saada emidksisilld pigmenteilld
tdytettyjen polyolefiinikuitujen hyvd dispergoituvuus veteen, niin ettd ne
eividt pelkidstddn tule hyvin kostuviksi, vaan ettd ne vedessd helposti tasai-
sesti mySs levittiytyvit.

Polyolefiinin liunottimella tdytyy olla riittdvdn alhainen sulamispiste,
niin ettd riittédvd ylikuumentuminen ja paisuntahaihdutus on mahdoliista, min-
ki lisdksi sillid kuitenkin tdytyy olla riittdvin korkea kriittinen l&mpdtila.
Sentihden sopivat keksinndn mukaista mmetelmis varten hiilivedyt, Joissa
on 5-T hiiliatomia, edullisesti sykliset tai asykliset tyydytetyt hiilivedyt,
joissa on 5-6 hiiliatomia. Erittdin sopivia ovat lisdksi myds klooratut hiili-
vedyt, Jjoissa on 1 tai 2 hiiliatomia, edullisesti metyleenikloridi.

Suspension ldmpdtila voi vaihdellaa laajalla alueella vdlilli
110 - 200°C, edullista on kuitenkin toimia ldmpdtila-alueella 120 - 160%.
Suspensio on td411l6in vesi-liuotin-seoksen omapaineen alaisena Jjota voidaan

inerttikaasulla ja/tai pumpulla nostaa.

Suspension, jossa on emdksinen pigmentti ja polyolefiini-liuosemulsio -
sekd hydrofiiliseksi +tekevidn aineen liuvos, tdytyy olla mehdollisimman tasa-
osainen. Tinid on mahdollista sekid epdjatkuvilla ettd myds Jjatkuvilla tyomene-
telmilld, kun timd suspensio valmistetaan kaupallisesti saatavissa suspendoi-
mis~- ja emulgoimislaitteissa, Jjoissa ainekierio on hyvd ja leikkausvaikutus
riittdvE. Keksinnon mukaisen menetelmin edut kHyviAt ilmi sekd vegi-oljyssi-emu:

sioissa ettd myds 8ljy-vedessd-emulsioissa.



Paisuntahaihdutusta varten kulkee suspensio suulakkeen 18pi, Jonka
tirkeimpdnd tehtivdni on paine-eron yllédpitiminen suspension ja paisuntahaih-
dutustilan vdlilli. Paine paisuntahaihdutustilassa valitaan niin, etti polymee-
rin liuotin haihtuu yli 90-%:sesti. T&118in haihtuu luonnollisesti mySs osa
vedestd. Paineen tulee yleensd kuitenkin olla 10-1500 torrin valiltid, edulli-b
sesti vdliltd 50 -~ 800 torria. Pigmenttipitoiset kuidut saadaan pdidasialli-
gesti vesikosteassa muodossa ja ne voidaan kaupallisissa laitteissa hienon-
taa ja poistaa niistd vesi. ,

Sopivia emiksisid pigmenttejd ovat epdorgaaniset yhdisteet, Jjoiden
vesi-suspension pH-arvo on vdlilti 8-12, kuten alkuaineiden jaksottaisen
Jjérjestelm&n 2. ja 3. ryhmdn metallien oksidit, hydroksidit, karbonaatit Jja
em#ksiset sulfaatit, alkuaineiden Jaksottaisen jédrjestelmsn 1., 2. tai 3.
ryhmin metallien kaksoissuolat tai mahdollisesti Jonkun muun metallin suolat.
Egimerkkej& sopivista pigmenteistd ovat magnesiumoksidi, kalsiumhydroksidi,
aluminiumhydroksidi, hydratisoitu tai hydratisoimaton aluminiumoksidi, bari-
umhydroksidi, kalsiumkarbonaatti, bariumkarbonaatti, emiZksinen aluminium-
sulfeatti ja dolomiitti. Kdytetyn pigmentin kiderakenne tai hydratoitumisas-

" te ovat tisei tapauksessa vailla merkitystd.
» Lisdttdvien emiksisten pigmenttien hiukkaskoko voi laajasti vaihdella.
Useimmiten pigmentit lis&Zt88n jauhetussa muodossa, niin ettd niiden hiukkas-
koko 90-%:sesti on pienempi kuin SO/um, edullisesti 90-%:sesti piénempi kuin
lo/um. Ilman muutaon selvidd, ettéd voidaan kidyttdd my8s kahden tai useamman
emndksisen pigmentin seosta.lisdttdvien em#ksisten pigmenttien miidrd voi laajas-
ti vaihdella. Témin menetelmiin edut kdyvdt erityisen selvidsti ilmi kdytettéd-
essi yli 30 paino-%:tiin pigmenttilisdystd. Edullisesti voidaan kuitenkin
kiyttdli 50-90 paino-% emiksistd pigmenttid. Tavallisesti yli 90-%:n pigmentti-
osuutta ei ylitetd, koska kuidut silloin tulevat hyvin lyhyiksi.

Keksinntn mukaisessa menetelmissi kidytettZvin orgaanisen hapon kemial-
linen rakenne voi suuresti vaihdella. Sopivia ovat sekiZ karbonihapot ettd
myds sulfonihapot. Niiden happojen orgaanisina t&hteind tulevat kysymykseen
alifaattiset, aromaattiset tai alkyyliaromaattiset tZhteet, jotka voivat ollia
éi-syklisié. monosyklisid tai bisyklisid. Ndiden happoryhmien lukumdidridlild
tai asemalia toistensa suhteen on vain véﬁéinen merkitys keksinndn menetel-
mille. Edullisesti kiytetdin haihtuvia monokarbonihappoja ja monosulifonihap~-
roja, joiden orgaaninen tZhde sisdltdd 6-30 C~-atomia, edullisesti €-20 C-ato-
mia. Samalla tavalla voidaan kdyttidid dikarbonihappoja, joissa on 6-20 C-ato-
mia ja polymeerisii kartoksyyliryhmiZ gisdltZviid yhdisteitd, joiden happo-
luku on 50-500 mg XK0H/g. Xarbokesyyliryhmien tai sulfonihapporyhmien ohella

voiat kidytetyt prgaaniset hapot myds sisdl+di muita toiminnallisia ryhmid -



ja heteroatomeja, mutta keksinndn mukaisen menetelmin edut vihenevdt kuiten-
kin ndiden toiminnallisten ryhmien ja heteroatomien lisdintyvin polaarisuuden
mukana. Voidaan kdyttdi mySs eri happojen secksia, esim. rasvahappojen, Jjoiden
ketjupituus ja kaksoissidosten lukum@ird vaihtelee, seoksia, Jollaisia tekni—_
siss8d prosesseissa syntyy.

Esimerkkej&d edullisesti k&ytettdvistid orgaanisista hapoista ovat
bentsoehappo, bentsoesulfonihappo, naftaliinikarbonihappo - (1), naftaliini-

ikarbonihappo - (1,2), naftaliinisulfonihappo - (1), naftaliinisulfoni-
happo - (2), adipiinihappo, lauriinihappo, palmitiinihappo, 81jyhappo, vaha-
oksidaatit, joiden happoluku on 50 - 500 mg KOH/g, seki happovaha, jonka
happoluku on 50 - 500 mg KOH/g. 7

Kiytettivdn orgaanisen hapon miird riippuu jonkinverran sen kemiallises-
ta rakenteesta. Yleens#d kiytetdin 0,1 - 10 paino-%h, emiksisestd pigmentistd
lagkettuna. Erityisen edullinen alue on vdlilti 0,5 - S paino-%.

Orgaanisen hapon vidkevyys suspensiossa vaihtelee vidlilld 0,02 - 20 g/1
riippuen halutusta emdksisen pigmentin pitoisuudesta kuiduissa sekid hydro-
fiiliksi tekevidn aineen laadusta ja midirdstid. Orgaanisen hapon viipymisaika
" emulsiossa on useimmiten 10 sekuntia tai sen yli, edullisesti yli 2 minuuttia.
Hyvin pitkdt viipymisajat eivdt vahingoita hapon vaikutusta.

Happopitoinen pigmenttisuspensio, jossa on emidksinen pigmentti sekd
enulsio, jonka muodostaa polyolefiinin livos ja hydrofiiliseksi tekevidn aineen
vesilivos, voidaan valmistaa sindnsid tunnetuin menetelmin. Orgaaninen happo
voidaan lisdtd suspensioon jatkuvassa tal epijatkuvassa kdyttdtavassa esimexr-
kiksi juoksevassa puhtaassa muodossa tai polymeerin liuottimeen liuotettuna.
Happopitoi;ten suspensioiden valmistus voidaan suorittaa myds toisessa Jjédrjes-
tyksessid. Niinpid voidaan esimerkiksi polyolefiiniliuokseen lisdtd orgaaninen
happo, suspendoida pigmentti tZhdn sekaliuokseen Ja emulgoida t&m& suspensio
hydrofiiliseksi tekevin aineen vesiliuoksen kanssa tai voidaan esim. emulgoi-
vasti sekoittaa polyolefiinin ja orgaanisen hapon liuvos vesipitoisen suspen-
sion kanssa, jossa on emdksistid pigmenttii sekd hydrofiiliksi tekevidn aineen
vesiliuosta. _

Bpidjatkuvassa tydskentelytavassa lisitdidn edullisesti polyolefiini,
emiksinen pigmenttl ja orgaaninen happo puhtaassa muodossa ja hydrofiiliseksi
tekevd aine puhtaassa tai liuotetussa muodossa, sekid myos vesi ja liuotin
polymeerid varten vapaavalintaisessa jlirJestyksessd kylmZ&n paineastiaan ja
valmistetsan suspensio kuumentamalla yhtelisesti kaikkia aineosia hyvan se-

koituksen alaisina.



Jatkuvassa tyOotavassa valmistetaan edullisesti suspensio, joka sisdltédd
pigmentin pdfosan orgaanisen hapon liuoksessa polymeerin liuwottimessa, laimen-
netaan t4114 suspensiolla vikevdity polyolefiiniliuvos~ tai vikevoity polyole-
fiinisuspensio, sekZ kuumennetaan tidmdn jidlkeen polyoclefiinin liuottamiseksi.
Timi saatu suspensio, Jjossa on emiksistd pigmenttid polyolefiinin ja orgaani-
sen hapon liuoksessa, sekoitetaan sitten hydrofiiliksi tekevén aineen vesi-
liuoksen ja suspension kanssa, jossa on suhteellisen v&hZinen méddrid pigment-
tid vedessd, emulsioksi, Joka kuidun hajoittamisen Jja osittaisen mekaanisen
vedenpoiston jdikeen palautetaan kiertoon.

Kaikissa suoritusmuodoissa luovutaan hydrofobisoituneen emdksisen
pigmentin eristimisestd, mikid vaatisi kalliin kuivausvaiheen. Tehtyjen kokei-
den yllittdvin tuloksen ja tZmén menetelmin erityiseni etuna on ettd timd
eristiminen ei ole tarpeellinen.

Ilman orgaanisten happojen lisdédmistd Jjohtaa hydrofiilisten emdksis-
ten pigmenttien kdytt6 huomattaviin teknisiin vaikeuksiin. Kokeet ovat osoit-
taneet, ettd ainoastaan osa hydrofiilista eméksisest& pigmentisti todella
tarttuu kuituihin, ts. tulevat tdysin polyolefiinikalvon ympadrdimiksi. Noin
40~70 % hydrofiilisti pigmentistid on alkuperdisessd Jjauhemaisessa muodossaan
ja huuhtoutuvat kuiduista veden mukana pois mekaanisessa osittaisessa veden-
poistossa. Tappioiden vdlttimiseksi ovat sentdhden melko kalliit erotus- ja
palautuslaitteet huomattavia pigmenttimdidrii varten valttamEttdmid. Toinen
osa pigmentistid tarttuu vain 18ysidsti kuituihin.

Hiennonnettaessa kuituja, jotka sopivat kaupallisesti saataviin
kuidun hienonnuslaitteisiin, huuhtoutuvat kuituihin tarttuneet pigmentit
pois ja menevidt hukkaan tai ne tidytyy suuremmassa laajuudessa palauttasa takai-
gin. Lis8ksi on emZksisen pigmentin jakaﬁtuminen kuituihin melko epidtasai-
nen, niin ettid on olemassa suhteellisen paljon lyhyitd erityisen pigmentti-
rikkaita kuituja, jotka esimerkiksi paperirainaa valmistettaessa menevit
viiran lipi, misti paperinvalmistuksessakin aiheutuu jédteveden saastumis-—
ongelmia tai timin osan lisdpalauttaminen.

Ylléttéen on todettava, ettid kidytettiessid keksinndn mukaista menetel-
mii edelld kuvattuja ongelmis ei kiytdnndllisesti katsoen esiinny. Hydrofiili-
nen emidksinen pigmentti yhdistyy tasaisesti ja miltei t3ydellisesti polyole-
fiinikuituihin. Td4midn johdosta ovat bhidvidt paisuntahaihdutuksessa, kuitujen
hienonnuksessa tai paperin valmistuksessa vihiisid. Ndméd edut ilmenevdt li-
sddntyviassi mdirin emiksisen pigmentin nousevan pitoisuuden mukana kuiduissa.
Kun kuituun halutaan sitoa yli 325 paino{% hydrofiilistd emiksistd pigmenttid,
ovat erot jo niin suuret, ett# orgaanisen hapon poisjdttéminen johtaa kesti-
mitt6miin kustannuksiin. Hydrofiilistd emiksistd pigmenttiZ sisdlidvid hydro-

fiilejd polyolefiinikuituja, Jjecissa on enemm&n kuin 50 painod% pigmenttiid,



laskettuna kuitupainosta, voidaan nyt ensimmiistZ kertaa valmistaa keksinndn
mukaisella menetelmdlli.

Eris keksinndn mukaisen menetelmin lisdetu on, ettd 50 paino-%:n
ja siti suuremmilla pigmenttipitoisuuksilla (laskettuna pigmentin ja polyole-
fiinin yhteispainosta) saadaan kuituja paisuntahaihdutuksessa hyvin tasaises-
ga ja lyhyessd muodossa, niin etti useimmissa tapauksissa kuitujen edelleen
hienontaminen tai kuitupituuden homogenointi ei ole tarpeen. TEhin vaikutuk-
seen ei ilman pigmenttil pEHstd tunnetuin menetelmin erittdin alhaisissakaan
polymeeripitoisuuksissa.

Hydrofiilisid polyolefiinikuituja, joissa emdksisen pigmentin pitoisuus
on vailtd 50 - 90 paino~%, voidaan kuitumaisina tdyteaineina kédyttZ4 kaikissa
kuitumatoissa. Verrattuina ei-kuitumaisiin tiyteaineisiin on néiilé se etu,
ettd niiden retentio t&llaista huopautettua tuotetta valmistettaessa on pa-
rempi. Verrattuna hydrofiilisiin polyolefiinikuituihin, Jjoissa ei ole emik-
sistd pigmenttié, on néilld etunaan suurempi peittivyys kuitumatossa, esim.
kalantetoitu paperi, Jjoka siedltdid keksinnon mukaisia éuituja, on viéhemmin
lapikuultavaa kuin kalanteroitu paperi, Joka sisdltdd tunnettuja polyolefiini~
kuituja. Pigmenttipitoisten kuitujen hydrofiilinen luonne on vdlttim&idn
esim. vesipitoisesta suspensiosta saatavien kuitujen kdyttémiseksi esim.
paperin valmistukseen.

Keksinnén mukaisen menetelmin etujen Ja keksinndn mukaisten kuitujen
etujen osoittamiseksi esitetddn seuraavat esimerkit:

Egimerkki 1

Painesdilitssid A (ks. kuvaa), jonka tilavuus on 70 1 ja joka on varus-

tettu viisisiivekkeiselld monivaihe-impulssi-vastavirtasekoittimella B,

livotetaan, emulgoidaan ja suspendoidaan keskeniidn 0,6 kg polyeteenid

(0,960 g/cmB, redusoitu ominaisviskositeetti 1,4 d1/g, molekyylipainojakautu-
ma Mw/Mﬁ), 20 1 heksaania, 15 1 vetti, liuvosta, Jjossa pn 40 g polyvinyyli-
alkoholia (liuotusviskositeetti 4 cp (4-%:sen vedessd 20°C:teisena), saippuoi-
tumisaste 98 %) 400 ml:ssa vettd, 2,4 kg kalsiumkarbonaattia, Jonka hiukkas-
koko on 90—%:sesti alle 8/um°n, sekd T2 g teknistd steariinihappoa, 140°C:ssa
kierrosluvulla 600 r/mln. sekoittaen. SH4ilisdn asetetaan typen avulla

16 kp/cm :n paine. PohJaventtwllln C avaamisen jédlkeen virtaa emulsio putki-
maisen suuttimen D lZpi, Jjonka sisdlidpimitte on 4 mm ja pituus 1,20 m,

astiaan E, Jossa tyhjépumpun F avulla yll&pidetdiZn n. 100 torxrin paine ja Jjos-
ga syntyneet kuidut kerdtiidyn. Kuituihin jiZneet heksaanijdinndkset poistetaan
tyhjostd hoyryjohiimesta H seatavalla ylipyyhkdigevdlld hoyrylld. Vesipitoiset

kuidut poistetaan sHEdettiviEn aukon G kautta sgHilidstid E.



Saadut kuidut sisdltdvit osittaisen vedenpoiston jdlkeen mekaanisella
puristuksella n. 30 %:n kuitupitoisuutta kohti 76,7 % lisitysti kalsium~
karbonaatista, ts. retentio paisuntahaihdutusvaiheessa on 96,0 %. Saadut
kuidut ovat hydrofiilejéd ja nitZ voidaan vaikeuksitta dispergoida veteen.

Jos 1 litran mittasylinteriin pannsan 2 g nditd kuituja 800 ml:aan vettd
ugeampikertaisesti ravistellen dispergoiden ja annetaan t&min kuitususpen-
sion olla tasan 2 minuuttia levossa, laskeutuvat kuidut vihemmissd midrin
niin ettd vield 2 minuutin kuluttua laskeuman ylidpuolella olevan kuidutto-
man veden tilavuus on 30 ml.

Jos ndin saatuja kuituja luokitellaan Brecht-Holl'in membraanilajit-
timella 10 min. ajan sihtid kohti 0,5 aty:n vesipaineella ja maksimaalisella
iskulla, niin jd3 2 g:lla punnitustulokseksi 32 % seulalla, jonka silmi on
0,40 mm; 59 % seulalla, jonka silmi on 0,12 mm, kun taas 9 % lépaisevét
viimeigen sihdin. Tamd tarkoittaa, ettd kuidut ovat tasamittaisia ja lyhyitid,
niin ettd niitd ilman lisdhienonnusta voidaan kdyttd4 esimerkiksi paperin
valmistukseen.

Jog esimerkistd 1 saaduilla kuiduilla tehdi&@n Rapid-Kdthen-koearkin
valmistuslaitteella arkki, jonka nelitmetripaino on 160 g/mz, niin on pig-

" menttipitoisuus arkissa 73 %, ts. pigmenttiretentio kuidun k#sittelyvaihees-—
sa on 95 %. Jos sensijaan yritetidin valmistaa pigmenttipitoinen arkki 75 %ista
hydrofiilipigmenttid ja 25-%:sta vertailukelpoista polyeteenikuituja,

jotka eivit sis#l13 ollenkaan pigmentti#, havaitaan aincastaan 21-%:nen
pigmenttiretentio. Yhteensd kaikista vaiheista, kuidun muodostuksesta Jja kui-
dun tySstbstid on pigmentin retentio 91,4 %.

Vertailuegimerkki A

Menetelldédn kuten esimerkin 1 menetelmissi, kidyttimittid kuitenkaan

steariinihappoa.

Saadut kuidut sis8ltdvdt osittaisen vedenpuristuksen jilkeen mekaani-
sesti puristamalla n. 30 %:n kuitupitoisuuteen 43 % kalsiunkarbonaattia.

Jos nimi kuidut lajitellaan esimerkin. 1 mukaisesti, jid& 89 % sihdille,
jonka silmi on0,40 mm, 9 % sihdille, jonka silmi on 0,12 mm ja 2 % kuiduis-
ta ldpdisevit t8min sihdin. Vaikkakin nim# kuidut ovat hyvin hydrofiileji,
eividt ne laimennetussa suspensiossa ole vapaasti dispergoitavissa, vaan riip-
puvat vield kiinni 4oisissaan.

Vasta kaksikertaisen hienontamisen jdlkeen 12":n Sprout-Waldron'in
kiekkomyllysesd tunnetulla tavalla saavat kuidut esimerkin 1 vertailukelpoiset
pituudet. Lajittelu antaa silloin 25 % 0,40 mm:n sihdille, 62 % 0,12 mm:n
sihdille ja 13 % lipdisevdt 0,12 mm:n sihdin. Osittaisen mekaanisen veden-

poiston jdlkeen kuten edellid on kalsiumkarbonaattipitoisunus 36 %, mikd kuidun
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tippumispiste 81°C), joka happovaha on saatu kromihappohapetuksella montaani-
vahasta, emulgoidaan Jja suspendoidaan. Sen jilkeisen esimerkin 1 mukaisen
‘ paisuntahaihdutuksen Jjdlkeen ~ airakin 25 kp/cm2 suspensio-paineen alaisena

Ja 250 torrin paineeseen purkaustilassa - valmistetaan polypropyleenikuituja
ja hienonnetaan yhdelld kertaa yksivaiheisesti kiekkomyllyssid. Vertailuko-
keessa ilman happovahaa hienonnetsan haihdutuspaisutuksesta saadut kuidut kah-~

dessa vaiheessa. Pigmenttipitoisuude} sekd lajitteluanalyysitulokset kiyvit

ilmi seuraavasta taulukosta 2.

Pigmentti Ilman happo- Happovahan

vahaa kanssa

kdytetty pigmenttimidiiri % 50 50

pigmentti-% paisuntahaihdutuksen

Jédlkeen ’ 21 43

pigmentti-% hienontamisen jilkeen 17 40,5

pigmentti-% arkin muodostuksen

jdlkeen 15 38

pigmentti~% 0,40 mm:n viiralla 17 19

pigmenttipitoisuus 0,12 mm:n viiralla 64 55

0,12 mm:n viiran ldpdissyt %:mésri 19 26

Taulukko 2 (pigmentti-% on laskettu pigmentin ja polypropyleenin

vhteispainosta)e
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Patenttivaatimukset: ;%9/

1. MenetelmiZ eméksistd pigmenitid sisdlidvien hydrofiilisten poly-
olefiinikuitujen valmistamiseksi paisuntahaihduttamalla ylikuumennettu tai
ainakin omapaineessaan oleva suspensio, jossa on
a) emiksinen pigmentti ja
b) emulsio, jossa on polyolefiinin liuos tdlle polymeerille helposti kiehu-
vassa liuvottimessa sekid Jjonkun hydrofiiliksi tekevidn aineen vesiliuos,
vyShykkeeseen, jossa vallitsee alhainen paine, t unne +t ¢t u siitd, ettd
suspensio lisidksi sisdltdid jonkun orgaanisen hapon.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmid, t unne t t u siiti,
ettd polyolefiinina kiytetiin polyeteenii, jonka tiheys on vdliltd 0,93 -
0,97 8_/011130

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmsd, +t unn e t t u siitd,
ettd polyolefiinina kiytet8dn polypropyleenii, jonka ataktinen osuus on
- 0-25 %,

4. Patenttivaatimuksen 1-3 mukainen menetelmd, t u n n e t tu siiti,
ettd polyvinyylialkoholia kidytetddn hydrofiiliksi +4ekevini aineena.

5. Patenttivaatimuksien 1-4 mukainen menetelmd, t unn e ¢t t u siité,
ettd polyolefiinille kiytetd&n liuottimena Jjotain tyydytettyd C5- tai 06-
hiilivetyi tai metyleenikloridia.

6. Patenttivaatimuksien 1-5 mukainen menetelmd, t unne t t u siitd,
ettd suspension limpStila ennen paisuntahaihdutusta on vE1iltd 110-200°C.

7. Patenttivaatimuksien 1-6 mukainen menetelmid, t unn e t tu
giitd,ettd paisuntahaihdutusvydhykkeen paine on 10-1500 torria.

8. Patenttivaatimuksien 1-7 mukainen menetelmd, t unnet t u
giitd, ettd 90 painoa% emiksisen pigmentin osasista ovat pienempid kuin SO/um.

9. Patenttivaatimuksien 1-8 mukainen menetelmd, t unn e t tu
siitéd, ettd emiksisend pigmenttinid kiytetddn magnesiumoksidia, kalsiumhydrok-
sidia, gluminiumhydroksidia, aluminiumoksidia, bariuhvetyjodidia, kalgiumkar-
bonaattia, bariumkarbonaattia, emiksistd aluminiumsulfaattia tai dolomiittia.

10, Patenttivaatimuksien 1-9 mukainen menetelmd, t unnet tu
siitd, ettd orgaaniéina happoina voidaan kdytdid alifaattisia, aromaattisia tail
alkyyliaromaattisia karboni- tai sulfonihappoja, joissa on 8-20 C-atomia tai
polymeerigid karboksyyliryhmid sis8ltidvid yhdisteitid, Jjoiden happoluku on
v&1iltd 50 - 500 mh KO0H/g.

11. Patenttivaatimuksien 1-9 mukainen menetelmd, t unne t tu
siiti, etti emiksisen pigmentin yhteydessi kiytetdin 0,1 - 10 paino-%, edul-

lisesti 0,5 -~ 5 paino-% orgaanista hapvoa.



12. EmZksistd pigmenttid sisdltdvid hydrofiilejd polyoleflinikuituja,
tunne t tu siitd, etti ne emiksiseni pigmenttini sisiltividt epiorgaanis-
ta yhdistettd, jonka vesisuspension pH-arvo on vdlilt{d 8-12, m8drissd

50 - 90 paino-%, ja jotka on valmistettu patenttivaatimuksien 1-11 menetel-

nmien mukaisesti.
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Patentkrav: j

1., Forfarande f8r framstdllning av basiskt pigment innehdllande
hydrofila polyolefinfibrer genom expansionsfdrdngning av en Gverhettad och
minst under egentryck stdende suspension av

a) basiskt pigment och

b) en emulsion av en 18sning av en polyclefin i ett ldttkokande
18sningsmedel fOr denna polymer och en vattenldsning av ett hydrofilerings-
medel;
genom ett munstycke in i en zon med 1l8gt tryck, k E&nnetecknat
ddrav, att suspensionen dessutom innehdller en organisk syra.

2. Forfarande enligt patentkravet 1, k @&nnetecknat darav,
att man som polyolefin anvdnder polyeten med en densitet av 0,93-0,97 g/cmﬁ.

3. Forfarande enligt patentkravet 1, k & nnetecknat dérav,
att man som polyolefin anvidnder polypropen med en ataktisk andel av 0-25 %

4., Forfarande enligt patentkraven 1-3, k &nnetecknat dirav,
att polyvinylalkohol anvinds som hydrofileringsmedel. |

5. Forfarande enligt patentkraven 1-4, k & nneteckn a t dérav,
att ett midttat C5- eller Cé-kolvéte eller metylenklorid anvinds som l8snings-
nedel for polyolefinen.

6. Forfarande enligt patentkraven 1-5, k annetecknat dirav,
att suspensionen fore expansionsforingningen har en temperatur av 110-200°¢.

7. Forfarande enligt patentkraven 1-6, k ann et ec knat dirav,
att expansionszonen uppvisar ett tryck av 10-1500 torr.

8. Forfarande enligt patentkraven 1-7, k E&nnet ec knat dirav,
att 90 viktprocent av det basiska pigmentets partiklar &r mindre &n 50 /um.

9. Forfarande enligt patentkraven 1-8, k E&nnetec knat dirav,
att magnesiumoxid, kalciumhydroxid, aluminiumhydroxid, aluminiumoxid, barium-
hydroxid, kalciumkarbonat, bariumkarbonat, basiskt aluminiumsulfat eller
dolomit anvidnds som basiskt pigment.

10. Foérfarande enligt patentkraven 1-9, k é nnetecknat dirav
att alifatiska, aromatiska eller alkylaromatiska karbon- eller sulfonsyror
med 8-20 kolatomer eller polymera karboxylgrupphaltiga fdreningar med ett
syratal av 50-500 mg KOH/g anvinds som organisk syra.

11. Forfarande enligt patentkraven 1-9, k E&nnetecknat dirav
att man anvander 0,1-10 viktprocent, foretriddesvis 0,5-5 viktprocent organisk

syra per viktdel basiskt pigment.
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12, Basiskt pigment inneh3llande hydrofila polyolefinfibrer, k & n -
netecknad dirav, att de som basiskt pigment innehdller en oorganisk
forening, vars vattensuspension har ett pH-virde mellan 8 och 12, i méngder

av 50-90 viktprocent och framstdllts genom forfarandet enligt patentkraven
1-11. '
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