POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUBOWA

OPIS PATENTOWY

110775

Patent dodatkowy
do patentu nr

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zgloszono: 25.08.78 (P. 209218)

Pierwszenstwo: 26.08.77 Republika

Zgloszenie ogloszono: 04.06.79

Opis patentowy opublikowano: 2.11.1981

2
Federalna Niemiec Int. C1.2 C09C 3/08

’CZYTELNIA

U -edu Patentoweqo
pooe o

Tworca wynalazku:

Uprawniony z patentu: Henkel Kommanditgesellschaft auf Aktien,
Diisseldorf (Republika Federalna Niemiec)

Sposéb dyspergowania pigmentéw i napeliaczy

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b dyspergowa-
nia pigmentéw i wypelniaczy przez pokrywanie ich
aminoalkanolami, ich solami, produktami oksyalki-
lowania oraz czwartorzedowania, w celu zwieksze-
. nia ich zdolnosci dyspergowania w organicznych
i wodnych s$rodowiskach oraz stosowane do tego
$rodki. )

Dyspergowanie pigmentéw i napeiniaczy w s$ro-
dowiskach. organicznych i wodnych, to znaczy
rozpad aglomeratéw utworzonych z pierwotnych
ziaren pigmentu, jest przy wytwarzaniu wyrobow
lakierowych i innych pigmentowanych s$rodkéw
powlokowych koniecznym etapem, ktore ze wzgledu
na potrzebny naklad -czasu oraz energii stanowi
powazny czynnik kosztéw. Ten proces dyspergo-
wania prowadzi sie mechanicznie za pomocg réz-
nych maszyn, jak zagniatarki, miyna walcowego
albo mliyna kulowego. W celu skrécenia tego etapu
pigmenty wzglednie napelniacze traktuje sie taki-
mi 2zwigzkami. organicznymi, ktére obnizaja na-
piecie na granicy faz miedzy ziarnami pigmentu
i organicznym albo wodnym S$rodowiskiem, i w ten
sposéb powinny ulatwié dyspergowanie pigmen-
téw. Dzialanie ich powinno przy tym w miare
mozliwosci ograniczaé sie tylko do lepszego dysper-
gowania, bez wywierania ujemnych dzialan ubocz-
nych.

Z opisu patentowego St. Zjedn. Am. 1722177
znane jest juz traktowanie nieorganicznych pig-
mentéw [ napelniaczy, w celu zwigkszenia ich
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dyspergowania, kwasem stearynowym
i kwasami zywicznymi jak réwniez ich mydlami
amonowymi. Temu samemu celowi stuzy podana
we francuskim opisie patentowym 1 276 739 tréjeta-
noloamina wzglednie jej sole. Poza tym propono-
wano juz alifatyczne aminy jako s$rodek stuigcy
do polepszania zdolnosci dyspergowania. Przy wy-
borze stosowanego srodka nalezy braé pod uwage
to, ze duza liczbe sposréd nich stanowig produkty
obce dla lakieru, ktére obok pozgdanego dzialania
dyspergujacego wykazujgq takze niektére niepoia-
dane wilasciwosci, jak rozpuszczalnos¢ w wodzie,
sile emulgowania. Wiele z nich prowadzi réwniez
do ujemnych zjawisk ubocznych, jak utraty polysku
gotowej powloki oraz opdinienia wysychania przy
powstawaniu blonki lakierowej. -
Stwierdzono, ze w doskonaly sposéb polepsza sie
zdolno$é dyspergowania w srodowiskach organicz-
nych i wodnych nieorganicznych albo organicznych
pigmentéw i napelniaczy, jezeli potraktuje sie je
aminoalkxanolami o wzorze ogbélnym 1 wzglednie 2,
w ktérych R; oznacza grupe alkilowg o 6—22 ato-
mach wegla, R, oznacza atom wodoru albo grupe
metylowa, jednak najwyzej jedna grupa metylowa
moze by¢ na kazde ugrupowanie alkilenowe, grupy
Rs; i R¢ sa jednakowe albo rézne i oznaczaja atom
wodoru, grupe alkilowa o 1—4 atomach wegla
albo grupe oksyalkilowg o 1—4 atomach wegla,
X oznacza liczbe 2—6, a y liczbe 1, 2 albo 3, oraz
ich solami, zwlaszcza z kwasami organicznymi,



poza tym ich produktami oksyalkilowania, zwla-
" szcza tlenkiem etylenu i/albo tlenkiem propylenu,
jak réwniez produktami czwartorzedowania ich.

Zamiast aminoalkanoli o jednolitej dlugosci lan-
cucha z réwnie dobrym skutkiem stosuje sie mie-
szaniny aminoalkanoli ¢ réinych dlugosciach lan-
cucha, a mianowicie posiadajgcych 8—24 atomoéow
wegla. Szczegblne znaczenie majg mieszaniny o
lancuchach zawierajagcych 16—18 atoméw wegla,
jakie wytwarza sie przy stosowaniu jako substancji
wyjsciowej w duzej mierze nierozgalezionych ole-
fin o 16—18 atomach wegla za stojagcym na koncu
podwdéjnym wigzaniem.

Do wytwarzania aminoalkanoli stosowanych w
sposobie i srodku wedlug wynalazku wychodzi sie
z olefin o 8—24 atomach wegla i znajdujacych sie
na koncach podwéjnych wigzaniach. Chodzi tu
w pierwszym rzedzie o mieszaniny olefin, ktoére
wytwarza sie na drodze aluminochemicznej i, ktore
zawieraja nierozgalezione lancuchy alkilowe o 12—
20 atomach wegla. Z tych mieszanin o duzym
udziale znajdujgcych sie na koncu olefin stosuje
sie znajdujace sie w handlu frakcje o réznorod-
nych udzialach dlugosci lancuchéw. Szczegblne
znaczenie ma tu frakcja o dlugosciach tancuchow
16—18 atomoéw wegla.

W celu wytworzenia produktéw stosowanych
w sposobie wedlug wynalazku olefiny najpierw
epoksyduje sie¢ znanymi metodami, np. kwasem
nadoctowym.

Dla wytworzenia stosowanych w sposobie wedlug
wynalazku produktéw o wzorze ogélnym 1 otrzy-
mane zwigzki epoksydowe poddaje sie reakcji
z amoniakiem w obecnosci wody, w podwyzszonej
temperaturze i samoczynnie zwiekszonym -cisnie-
niem. Amoniak stosuje sie w 5—20-krotnym, ko-
1zystnie w 10—15-krotnym nadmiarze molowym
w odniesieniu do stosowanego epoksydu, natomiast
wode stosuje sie w 1—20-krotnym, korzystnie
5—15-krotnym nadmiarze molowym, takze w od-
niesieniu do epoksydu. Reakcje prowadzi sie w
autoklawie wyposazonym w mieszadlo, w tempera-
turze 160—220°C, zwtlaszcza 190—210°C, przy czym
cisnienie ustala sie na okolo 40—150 at. Reakcje
prowadzi sie w ciggu 0,25—10 godzin, zwlaszcza
0,5—1 godziny. Mieszanine reakcyjng przerabia sie
w ten sposOb, ze rozdziela sie faze produktu od
fazy amoniak/woda i faze produktu oczyszcza zna-
nymi sposobami, np. przez destylacje.

W celu wytworzenia stosowanych w sposobie
aminoalkanoli o wzorze ogélnym 2 otrzymane
zwiazki epoksydowe poddaje sie reakcji z dwu-,
tr6j- albo czteroaminami o wzorze ogélnym 3,
w ktérym R, Rs, R4, X oraz y maja wyzej podane
znaczenie.

Jako odpowiednie do reakcji zwiazki aminowe
stosuje sie przykladowo takie jak etylenodwu-
amina; 1,3-propylenodwuamina, szesciometyleno-
dwuamina, N-metylo-1,2-propylenodwuamina, N,N-
-dwuetyloetylenodwuamina, N,N-dwumetylo-1,3-
-propylenodwuamina, N-propyloszesciometyleno-
dwuamina, N-etanoloetylenodwuamina, N,N-dwu-
etanoloetylenodwuamina, dwuetylenotréjamina,
dwu-1,3-propylenotréjamina, dwu-1.2-propyleno-
tréjamina, dwuszeSciometylenotr6jamina, N,N-dwu-
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metylodwuetylenotréjamina oraz N-etylo-dwu-1,3-
-propylenotréjamina i trojetylenoczteroamina.

Aminy stosuje sie w :1,0—15-krotnej ilosci molo-
wej w stosunku do zwiazku epoksydowego i, jezeli
w temperaturze pokojowej sg one ciekle, mozna je
stosowa¢ jednoczesnie jako rozpuszczalnik. Ewen-
tualnie dodatkowo stosuje sie dalszy, katalitycznie
czynny rozpuszczalnik, zwlaszcza wode, etanol albo
gliceryne. Reakcje prowadzi sie w temperaturze
100—230°C, przykladowo w temperaturze wrzenia
pod chiodnicg zwrotng stosowanej aminy albo sto-
sowanego rozpuszczalnika. Jezeli temperatura wrze-
nia dwu- albo tréjaminy znajduje si¢ ponizej tem-
peratury potrzebnej do reakcji albo ‘jezeli nalezy
stosowaé nizej wrzacy katalizator, to reakcje pro-
wadzi sie¢ w autoklawie w temperaturze 150—230°C,
pod ci$nieniem. . : V

Wedlug korzystnego rozwigzania reakcje z. ami-
nami, w ktérych grupy R; i R4 nie oznaczaja atomy
wodoru, prowadzi sie takze bez cisnienia, jezeli ich
temperatura wrzenia znajduje sie ponizej pozada-
nej temperatury reakcji. Woéwczas zwigzek epoksy-
dowy zadaje sie 0,1—0,5 mola gliceryny albo gli-
kolu, liczac na zwigzek epoksydowy, doprowadza
do temperatury reakcji 150—220°C i nizej wrzaca
dwuamine w 1,0—1,5-krotnej ilosci molowej w sto-
sunku do zwigzku epoksydowego, dodaje si¢ powoli
tak, ze temperatura opada nie wiecej niz 10—20°C
ponizej poczatkowo ustalonej temperatury reakcji.
Nastepnie mieszanine reakcyjng miesza sie jeszcze
przez 1—2 godziny w temperaturze wrzenia pod
chlodnica zwrotng. Po zakonczeniu reakcji katali-
zator wymywa sie woda albo oddestylowuje. Czas
prowadzenia reakcji moze zmienia¢ sie w szerokim
zakresie i wynosi okoto 1—50, zwlaszcza 1—5 godzin.
Mieszanine reakcyjng przerabia sie znanymi meto-
dami, na przyklad przez destylacje.

Stosowane w sposobie wedlug wynalazku sole
aminoalkanoli z alifatycznymi kwasami karboksy-
olwymi o 2—24 atomach wegla, na przyklad takimi
jak kwas octowy, mastowy, kapronowy, laurynowy,
palmitynowy, behenowy, mirystoleinowy, olejowy.
kwasy tluszczowe oleju sojowego, kwas linolowy
i kwas mlekowy, wytwarza sie latwymi metodami.
Korzystne sg zwlaszcza sole kwasu maslowego,
kapronowego i kwasdéw tluszczowych oleju sojo-
wego.

Stosowane w sposobie wedlug wynalazku pro-
dukty oksyalkilowania aminoalkanoli wytwarza sie
znanymi metodami droga przylaczenia tlenkéw
alkilenowych w obecnosci alkalicznych kataliza-
tor6w. W pierwszym rzedzie chodzi tu o przyla-
czenie tlenku etylenu i/albo 1,2-tlenku propylenu,
zwlaszcza jednak tlenku etylenu. Stopien oksyalki-
lowania moze zmieniaé sie w szerokim zakresie
i wynosi na przyklad w przypadku tlenku etylenu
2—50, zwlaszcza 5—35 moli tlenku etylenu na mol
aminoalkanolu.

Stosowane w sposobie wedlug wynalazku pro-
dukty czwartorzedowania aminoalkanoli wytwarza
sie w znany sposéb drogg reakcji sasiednich hydro-
ksyamin, np. z chlorkiem benzylu, bromkiem etylu,
chlorkiem metylu i siarczanem dwumetylowym.

W snosobie i §rodku wedlug wynalazku do trak-
towania nieorganicznych albo organicznych pig-
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mentdw i napelniaczy w celu zwiekszenia zdolunosci
dyspergowania ich w organicznych albo wodnych
srodowiskach stosuje sie¢ amincalkanole, ich sole,
produkty cksyalkilowania albo produkty czwarto-
rzedowania w ilosci 0,1—5, zwlaszcza 0,2—2% wa-
gowych, w stosunku do pokrywanego pigmentu
wzglednie napelniacza. Na podstawie przeprowa-
dzonego pokrycia ilosé ta jest takze iloscig, ktéra
ranosi si¢ na pigment wzglednie napelniacz.

Jako substraty stosuje si¢ przewaznie nieorga-
niczne pigmenty i napeilniacze. Sposobem wedlug
wynalazku szczegélnie dobre- wyniki uzyskuje sie
w przypadku pigmentéw takich jak dwutlenek ty-
tanu i tlenek zelaza. Pokrywanie stosowanymi
w sposobie wediug wynalazku aminoalkanolami,
ich solami, produktami oksyalkilowania oraz pro-
duktami czwartorzedowania prowadzi sie zar6wno
w ramach wytwarzania pigmentu, na przyklad w
procesie mielenia za pomocg miynéw kulowych, de-
zintegrator6w albo strumieniowych miynéw paro-
wych w cieklej suspensji pigmentu, przez traktowa-
nie wilgotnego: placka filtracyjnego pigmentu, jak
réwniez na juz gotowy pigment ‘wzglednie napel-
niacz. Przy tym nie ma 'tu zadnego' znaczenia, czy
pigmenty zostaly poddane juz nieorganicznej obréb-
ce koncowej, co czesto ma miejsce na przykilad w
przypadku dwutlenku tytanu przez osadzenie tlen-
ku glinu. i/albo dwutlenku krzemu.

Srodki do traktowania nieorganicznych albo
organicznych pigmentéw i napelniaczy zawierajace
aminoalkanole, ich sole albo produkty oksyalkilo-
wania oraz produkty czwartorzedowania -stosuje sie
bezposrednio jako takie, jako wodne suspensje,
ewentualnie z dodatkiem odpowiednich s$rodkéw
powierzchniowo czynnych ,albe takze w postaci
roztworu w rozpuszczalnikach organicznych. Przy
stosowaniu $rodkéw powierzchniowo czynnych do
wytwarzania wodnych suspensji stosowanych w
sposobie wedlug wynalazku aminoalkanoli oraz ich
pochednych nalezy zwr6ci¢ szczegdlng uwage na
to, aby stosowane s$rodki powierzchniowo czynne
nie wywieraly ujemnegc wplywu na wlasciwosci
materialow lakierowych -oraz utworzonych zen
warstewek lakierowych.

Ponizsze przyklady powinny blizej objasni¢
przedmiot wynalazku, nie ograniczajgc go w Zaden
sposéb.

Przyktad I. Jako pigment do pokryecia uzyto
wytworzony metodg siarczanowg, poeddany nie-
organicznej obrébece koncowej przez  osadzenie
tlenku glinu, dwuflenek -tytanu odmiiany rutyl
(produkt handiowy ,Bayertitan R-U-2").

Lo organicznego pokrycia zastosowano miesza-
nine sgsiednich, pochodzacych od nierozgatezionych
olefin ze znajdujacym sie na koncu poedwoédjnym
wigzaniem, hydroksyamin o laacuchach alkilowych
zawierajgeych 16—18 atoméw wegla, ktéra wytwo-
rzono w nastepujacy sposob:

W autoklawie umieszczono ¥04 kg (0,376 kmola)
epoksydowej mieszaniny nierozgalezionych olefin
o0 16—18 atomach wegla i podwdjnym -wigzaniu
przy weglu a, 9,4 kg (0j522 kmela) wody oraz 6,4 kg
(0,206 kmola) metyloaminy. Podczas mieszania
ogrzano calosé do .temperatury 220°C, przy czym
cisnienie wzrosto do 22 atm, W tych warunkach
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utrzymywano mieszanine reakcyjng przez 5. godzin,
po czym ozigbiono do temperatury 80°C, a naste-
pnie odciagnieto fazge wodng i odrzucono ja. Hydro-
ksyaming wysuszono ped zmniejszonym cisnieniem
i uwolniono od przedgonu pod cisnieniem. 0,2 tora
az do uzyskania temperatury cieczy w kolbie de-
stylacyjnej 240°C. Wydajnosé: 144 kg przedgonu
i 82,5 kg produktu, to jest 85% wydajnosci teore-

- tycznej, o liczbie acetylowej 107.

Do pokrycia dwutlenku tytanu zastosowano. roz-
twor 0,8 g otrzymanej hydroksyaminy w miesza-
ninie zlozonej z 20 g etanolu i 180 g benzyny lek-
kiej o temperaturze wrzenia 60—85°C. 160 g dwu-
tlenku tytanu mieszano intensywnie przez 30 minut
z 2(0. g roztworu, a nastepnie oddestylowano roz-
nuszczalnik w temperaturze okoto 80°C pod cisnie-
niem zmniejszonym przy uzyciu strumieniowej

‘pompy wodnej.

Pokryty w ten sposéb pigment zbadano wedtug
ponizszej metody, przy czym dla poréwnania uzyto
rowniez niepokryty dwutlenek tytanu.

Mieszanki a) i b) przedstawione w tablicy 1
umieszczono w szerokoszyjnych kolbach o pojem-
rosci 250 ml, zawierajagcych po 75 g perelek szkla-
nych o Srednicy 3 mm i dyspergowano je przez
60 minut na wytrzasarce tzw. Paint Conditioner,
Typ 5100, firmy Red Devil/USA.

Tablica 1
Sklad dyspersji wzglednie b
Y IZk»ie]ru B a (Slepa
proéba)
Dwutlenek tytanu 18,126 g| 18,000 g:

Ilos¢ materiatlu naniesionego,
w % w stosunku do pig-
mentu 0,7 * nic

Schngca na powietrzu zywica "
alkidowa, zawierajgca 48%
oleju, jako 55% roztwér w
mieszaninie ksylen/benzy-
na lakowa (produkt han-

dlowy) :
Alkydal F 48 (firmy Bayer) 240 g 240 g
Benzyna lakowa 10,0 g 100 g
Ksylen l4g | 14.¢

¢

-
W celu otrzymania gotowych lakier6w kazdy
z powyiszych zestawéw zmieszano z 80 g miesza-
niny o nastepujécym skiadzie:
72,0 g zywicy alkidowej, jak w tabhcy 1
2,0 g benzyny lakowej.
1,4 g ksylenu
1,0 g oleju. silikonowego (1% w ksylenie — typ
AK 35 firmy Wacker)
1,46 g l-etylopentanokarboksylanu-1 olowiu
(24% Ph) '
0,46 g l-etylopentanokarboksylanu-1 kobaltu
(6% Co)
0,28 g l-etylopentanokarboksylanu-1 manganu
(6%0 Mn)
1,4 g metyloetyloketoksymu (55% w benzynie
lakowej)
80,0 g . .
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Tak otrzymane lakiery zadano 14,2 g zdyspergo-
wanej czarnej pasty o ponizszym skladzie i zhomo-
genizowano.

18 g sadzy (Sadza plomieniowa 101. Degussa —
tzw. Lamp Black)

180 g zywicy alkidowej, jak w tablicy 1

60 g benzyny lakowej

26 g ksylenu.
" Podbarwione lakiery rozprowadzono na plytkach
szklanych na grubo$é 100 um za pomoca linii do
przeciggania i po wyschnieciu oznaczono wartos¢
i reeinisji ~na urzadzeniu pomiarowym do farb
PM Q II firmy Zeiss przy 420 nm. Wigksza wartosé
reemisji jest rébwnoznaczna z wiekszg mozliwoscia
rozjasniania, co uwarunkowane jest lepszym zdy-
spergowaniem bialego pigmentu. Dla pordwnania
zastosowano dwutlenek tytanu pokryty 0,7% aminy
kwasbw fluszczowych oleju koksowego o liczbie
‘acetylowej 285 — préba c.

Uzyskane wartosci reemisjii przedstawione sa
w tablicy 2 ‘

Tablica 2
: Wartos¢
La- . reemisji
kier Pokrycie przy
420 nm
‘a 0;5“/0 hydroksyafniny 31,6
b | bez (slepa préba) 30,8
¢ | 0,7% aminy kwaséw tlusz-
. ‘czowych oleju koksowego | .. 31,0
(préba poréwnawcza)

Z otrzymanych wartosci wynika, ze pokrycie
pigmentu 0,8% hydroksyaminy, czyli zgodnie z wy-
nalazkiem, wywoluje powaziny wzrost luminancji
i w zwigzku z tym zdyspergowania, natomiast przy-
jeta dla por6éwnania amina kwaséw tluszczowych
oleju koksowego wykazywala tylko nieznaczng sku-
tecznosé.

Przyktad IL 64,7 g (0,616 kmola) dwuetano-
loaminy ogrzano przy mieszaniu w strumieniu
azotu do tex‘nperatury‘150°C, a nastepnie w ciggu
1 godziny dodano 1353 kg (0,474 kmola) epoksy-
dowanej mieszaniny nierozgalezionych olefin o 16—
18 atomach wegla i podwéjnym wigzaniu znajdu-
jacym sie przy weglu a, po czym mieszano w tem-
peraturze 150°C przez 4 godziny. Po oddestylowaniu
przedgonu w ilosci 23,9 kg otrzymano produkt kon-
cowy w ilosci 1685 kg, co odpowiada 91,1% wy-
dajnosci teoretycznej, o liczbie acetylowej 154.

Odpowiednio do danych przykiadu I dwutlenek
tytanu odmiany rutyl pokryto 0,7% wagowego
otrzymanej hydroksyaminy, po czym zbadano.

Wartosé reemisji przy 420 um wynositla 31,7,
a w przypadku $lepej préby 30,8.

Przyklad III. W autoklawie umieszczono
35 kg (66 kmoli) hydroksyaminy wytworzonej spo-
sobem wedlug przykiadu I, 4,7 kg wody oraz 7,1 kg
izopropanolu. Calo$é ogrzano do temperatury 110°C
i przy mieszaniu podniesiono chlorkiem metylu
cisnienie do 5 atm. Po uplywie 6 godzin przy

cisnieniu 5 atm i temperaturze 110°C liczba ami- -
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nowa spadia ze 106 na 1,2. Po rozprezeniu i ochto-
dzeniu odciggnieto mieszanine rozpuszczalnikéw
w temperaturze 100°C, pod zmniejszonym ci$nie-
niem.

Analogicznie do danych przykladu I dwutlenek
tytanu odmiany rutyl pokryto 0,7% wagowego
otrzymanego produktu czwartorzedowania i zba-
dano. Pigment pokryty dal wartosé reemisji 31,4
przy 420 um, a s$lepa préba 30,8.

Przyktad IV. 283 g (1 mol) wytworzonej spo-
sobem wedlug przykladu I hydroksyaminy zobo-
jetniono 278 g (1 mol) wytworzonego z oleju sojo-
wego kwasu tluszczowego o liczbie kwasowej 202,
a liczbie jodowej 140.

Odpowiednio do danych przykladu I dwutlenek
tytanu odmiany rutyl pokryto 0,5% wagowego tak
otrzymanej soli kwasu tluszczowego i hydroksy-
aminy, po czym zbadano.

Pokryty pigment dal wartosé¢ reemisji 31,4 przy
420 um, natomiast slepa préba 30,8.

Przyktad V. 283 g (1 mol) wytworzonej wed-
lug przyktadu I hydroksyaminy zadano 2,4 g 30%
metanolowego roztworu metanolanu sodowego,
ogrzano do temperatury 100°C i przez krétki czas
usunieto metanol pod zmniejszonym cisnieniem.
Nastepnie dodano 220 g (5 moli) tlenku etylenu
i przez 3 godziny ogrzewano w temperaturze 158°C,
przy czym ci$nienie koncowe wynosilo okoto 4 atn.
Wydajno$é wynosita 490 g.

Ten produkt oksyetylowania hydroksyaminy od-
powiednio do danych przykiadu I naniesiono w
ilosci 1% wagowy na handlows, lekko niebieskawga
czerwien zelazowg typu 120 F, firmy Bayer AG.

Sprawdzenie zdolnosci dyspergowania przepro-
wadzono w nastepujacy spos6b:

a) Przygotowanie barwnej pasty.

W zlewce o pojemnosci 250 ml o srednicy 6 cm,
a wysokosci 11 cm odwazono 100 g wodnego roz-
tworu 1% hydroksyetylocelulozy (Natrosol 250 HR,
firmy Hercules), dodano 60 g pokrytego pigmentu
i wymieszano recznie za pomocg bagietki.

Zdyspergowanie przeprowadzono za pomocg osa-
dzonego na watku ké6tka zebatego o $rednicy 4 cm,
ktoére zanurzono w pascie pigmentowej centralnie
na odleglo$é okolo 1 cm od dna zlewki. Dyspergo-
wanie trwalo 5 minut przy szybkosci 1200 o/minute.
b) Przygotowanie farby dyspersyjnej.

Mieszanine zlozonag z

45 g wody

45 g metylohydroksypropylocelulozy, 2% w wo-

dzie, typ Culminal PK 82, Henkel
8 g szeSciometafosforanu sodowego, 10% w wo-
dzie :

140 g dwutlenku tytanu, typ RN 56, Kronos

Titangesellschaft, Leverkusen ’
12 g kalcytu, typ BLP2, Omya, Koln
18 g mikrotalku, typ At ekstra, Norwegian Talc
320 g szpatu ciezkiego, typ EWO 423, normal,
R Alberti, Bad Lauterberg
1 g srodka konserwujgcego, Dehygant B, Hen-
kel
3 g $rodka przeciw pienieniu, Cehydran C,
Henkel
12 g cctanu eteru jednoetylowego glikolu etylo-
wego zdyspergowano przez 20 minut za pomocg

Lot
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mieszadla szybkoobrotowego typ Dissolver przy
szybkosci obrotéw okolo 5000 o/minute, a nastepnie
wprowadzono

350 g wodnej dyspersji tworzywa sztucznego —

53% dyspersja kopolimeru octanu winylu
Mowilith DM 5, Hoechst.
45 g roztworu metylohydroksypropylocelulozy —
jak wyzej.
c) Podbarwienie

100 g farby dyspersyjnej b) i 10 g barwnej
pasty a) umieszczono w zlewce z tworzywa sztu-
cznego o pojemnosci 250 ml i wymieszano recznie
za pomoca bagietki szklanej. Podbarwiong paste
rozprowadzono na plytce szklanej za pomocg
skrzynki przesuwnej o wysokosci szczeliny 150 um
i szerokosci 6 cm. )

W taki sam spos6b postepowano z nietraktowang
czerwienig zelazowa.

Po wyschnieciu blonek oznaczono ich wartosé
reemisji za pomocg urzadzenia pomiarowego do
farb PMQ II firmy C. Zeiss, przy 420 nm. Niisza
wartosé reemisji jest réwnoznaczna z wigkszg
mozliwoscia barwienia barwnej pasty. Uzyskano
nastepujgce wartosci reemisji:

pokryta czerwien zelazowa

niepokryta czerwien Ze\ija’zqwa

— 223

— 23,8.
Przyktad VI Odpowiednio do danych przy-

kladu V wytworzong sposobem wedlug przykladu I

hydroksyamine poddano reakeji z 35 molami tlenku

etylenu na mol hydroksyaminy.

* Tak otrzymany produkt oksyetylowania hydro-
ksyaminy odpowiednio do danych przykiadu I na-
niesiono w ilosei 1,2°%0 wagowego na handlows,
lekko niebieskawg czerwien zelazowg typu 120,
firmy Bayer AG. Badanie zdolnosci dyspergowania
przeprowadzono w farbie dyspersyjnej w sposéb
podany w przykladzie V. Po wyschnieciu blonek
zmierzono wartos¢ reemisji przy 420 um i uzyskano
dla czerwieni pokrytej wartosé¢ 22,1 a dla czerwieni
niepokrytej 23,8.

Przyktad VII. W autoklawie umieszczono
14,9 kg wody, 14,1 kg cieklego amoniaku i 15,7 kg
epoksydowanej mieszaniny nierozgatezionych ole-
fin o 16—18 atomach wegla i podwdjnym wijzaniu
znajdujagcym sie przy weglua. Podczas mieszania
ogrzano calosé do temperatury 200°C i w tej tem-
peraturze utrzymywano przez 2 godziny. Po ozig-
bieniu do temperatury 50°C odciggnieto i odrzucono
faze wodng, a faze aminowg wysuszono w tempera-

‘turze 150°C pod ci$nieniem 1 tora.
Odpowiednio do danych przyktadu I dwutlenek

tytanu odmiany rutyl pokryto 0,7% wagowego
otrzymanej hydroksyaminy, po czym zbadano.

Wartosé reemisji wynosita przy 420 um 31,5, pod-
czas gdy slepa préba wykazata wartosé 30,8.
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Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b dyspergowania pigmentéw i napelnia-
czy przez pokrywanie ich aminoalkanolami, ich
solami, produktami oksyalkilowania oraz czwarto-
rzedowania, w celu zwiekszenia ich zdolnosci dys-
pergowania w organicznych i wodnych s$rodowi-
sgach, znamienny tym, ze traktuje sie je amino-
alkanolami albo ich mieszaning o wzorze og6l-
nym 1, wzglednie 2, w ktérych R; oznacza grupe
elzilowag o 6—22 atomach wegla, R; oznacza atom
wodoru albo grupe metylowg, przy czym na grupe
alkilenowa moze by¢ najwyzej jedna grupa mety-
lowa, grupy R; i R4 sa jednakowe albo rézine
i oznaczaja atom wodoru, grupe alkilowg o 1—4
atomach wegla albo grupe oksyalkilowg o 1—4
atomach wegla, X oznacza liczbe 2—6, a Y liczbe 1,
2 albo 3, oraz ich solami zwlaszcza z organicznymi
kwasami, poza tym produktami ich oksyalkilowania
zwlaszcza tfgnkiem etylenu i/albo tlenkiem pro-
pylenu, jak réwniez produktami czwartorzedowania
w ilosciach 0,1—5 procent wagowych, korzystnie
0,2—2 procent wagowych w stosunku do traktowa-
nego pigmentu zlbo napelniacza, w postaci wod-
nych suspencji, ewentualnie z dodatkiem s$rodké6w

. powierzehniowo-czynnych albo takze w postaci roz-

- tworu w rozpuszczalnikach organicznych.
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2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sie¢ aminoalkanole w postaci mieszanin
o réinych dlugos$ciach lancucha o 8—24 atomach
wegla.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
stosuje sie aminoalkanole w postaci- mieszanin
o nierozgaltezionych lancuchach o 16—18 atomach
wegla.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako sole mieszanin aminoalkanoli stosuje sie po-
chodne alifatycznych kwaséw karboksylowych o
2—24 atomach wegla.

5. Spos6b wedlug zastrz. 4, znamienny tym, Ze
stosuje sie¢ sole kwasu mastowego, kaprohowego
i kwaséw tltuszezowych oleju sojowego.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako produkty oksyalkilowania mieszanin amino-
alkanoli stosuje sie produkty przylgczenia tlenku
etylenu o stopniu oksyalkilowania 2—50, korzystnie
5—35 moli tlenku etylenu na mol aminoalkanoli.

7. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako produkty czwartorzedowania mieszanin ami-
noalkanoli stosuje sie zwigzki powstajgce w wy-
niku reakcji mieszanin aminoalkanoli z chlorkiem
benzylu, bromkiem etylu, chlorkiem metylu albo
z siarczanem dwumetylu.

8. Spos6b wedilug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako pigment stosuje sie¢ dwutlenek tytanu.

9. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
jako pigment stosuje sie tlenek zelaza.
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Ry = CH - O,
OH  NH,
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Ry~ CH = CH, Rs
OH NH - (01 i
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Ry
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