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Farvede pigmenter, isar magnetiske, omfattende et uorga-
nisk barestof, mindst et oxid og mindst et farvestof,
har oxidet pid barestoffets overflade og farvestof(ferne)
adsorberet pd berestoffet eller pd oxidet og/eller in-
kluderet i oxidet og fremstilles ved, at man bringer
sammen bzrestoffet, mindst et farvestof og en pracursor
for oxidet, hvorpi man samtidigt udfzlder eller udkry-
stalliserer oxidet og farvestoffet og derpd separerer
pigmentet fra den flydende reaktionsblandingsfase.

Ved opfindelsen opnds stabile pigmenter med hgj grad af
maskering af bazrestoffet, og dersom dette er magnetisk,
er sidanne pigmenter egnet til fremkalderpulvere (to-
nere) med stort udvalg af farver/nuancer med gunstige
farvepunktskoordinater (omride A).
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Den foreliggende opfindelse angdr et farvet pigmentprapa-
rat, i det fglgende kort betegnet pigment, isazr et magne-
tisk pigment, en fremgangsmade til dets fremstilling og
dets anvendelse som bestanddel i et fremkalderpulver.

Det er til talrige formdl kendt at anvende uorganiske
fyldstoffer for at tilfgre et materiale en kombination af
fastlagte egenskaber. Blandt de mest klassiske af sadanne
egenskaber kan navnes optiske egenskaber, mekaniske egen-
skaber og rheologiske egenskaber. Isar ved fremstillingen
af fremkalderpulvere udg¢r magnetiske pigmenter en grund-
bestanddel.

Det er ved visse anvendelser ngdvendigt at anvende disse
fyldstoffer i kombination med et pigment eller med et
farvestof. Man opndr i almindelighed disse praparater af
fyldstoffer og pigmenter ved fysisk blanding af det uor-
ganiske fyldstof med farvestoffet.

En sadan fremstillings fremgangsmade udviser dog et vist

antal ulemper.

En forste ulempe bestdr i den kendsgerning, at det er
vanskeligt for et givet uorganisk fyldstof at opna samt-
lige de ¢nskede farver. Denne ulempe er isar tydelig, nar
det drejer sig om fremstilling af magnetiske pigmenter

til brug ved fremkalderpulvere.

De anvendte magnetiske partikler er baserét pad jern eller
pad ferritter, som har meget m¢rke farver og som det er
umuligt at maskere med farvestoffer i fuld udstrzkning.
Det viser sig sdledes umuligt at opnd fremkalderpulvere
med en klar stralende farve.

En anden ulempe ligger i forligeligheden mellem farve-
stoffet og det materiale, som skal modtage pigmentet. Som
folge deraf vil det for et givet materiale som en funkti-
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on af denne forligelighed kun vare muligt at anvende et
begranset antal farvestoffer. Inden for det samme be-
grebsomrade er det 1ligeledes n¢dvendigt at tage hensyn
til dispergerbarheden af farvestoffet i dette samme mate-
riale.

De sdledes opndede farvede prazparater kan igvrigt udvise
en lav modstandsdygtighed med hensyn til fotokemisk og

kemisk nedbrydning, sével som over for afslidning.

Der kendes farvede pigmenter omfattende et uorganisk ba-
restof, et metaloxidlag og mindst et farvestof.

I Chemical Abstract Vol. 99, nr. 72264f, 1983 beskrives

farvede pigmenter sasom micapulver dazkket med et hydrati-

seret metaloxidlag sasom calciumdihydroxid og molybdan-
trioxid indeholdende et uopl¢seligt organisk pigment sa-
som Pigment Blue 15 i et vagtforhold mellem farvepigment
og micapulver pa 20%.

I Chemical Abstracts Vol. 99, nr. 124156u, 1983 beskrives
perleagtige pigmenter bestdende af metaloxidbelagt mica

dekket med hydroxider af multivalente metaller og farvet

med anioniske farvestoffer. Specifikt beskrives titan-
oxidbelagt mica, der er dzkket med aluminiumhydroxid og
tilsat vand indeholdende C.I. Acid Yellow 23.

I Chemical Abstracts Vol. 93, nr. 9623h( 1980 beskrives
metaloxidbelagte uorganiske pigmenter sdsom aluminiumcar-
bonatbelagt titandioxidpulver der farves ved neddypning i
en oplgsning af C.I. Acid Yellow 23.

I Chemical Abstracts Vol. 96, nr. 8210w, 1982 beskrives
kompositpigmenter indeholdende perler af uorganiske pig-
menter og ydre lag af hydratiserede metaloxider indehol-
dende uopl¢selige organiske pigmenter. Specifikt beskri-

ves bariumsulfat dzkket med et aluminiumhydroxidlag inde-
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holdende Pigment Red 5.

I GB-A-2 114 991 beskrives kompositpigmenter bestdende af
en binazr uorganisk komponent af titandioxid og aluminium-
hydroxid og en samtidigt udfaldet komponent af et orga-
nisk farvestof.

I EP-A-0 256 417 beskrives et farvepigment omfattende et
fint flageagtigt pulver sa&som talkum, kaolin eller bari-
umsulfat; zinkoxid og et uorganisk farvepigment sdsom mi-
catitanoxid haftet til overfladen deraf.

I finsk patentskrift nr. 78924 svarende til

EP-A-0 325 484 beskrives perlemors-pigmentpartikler be-
stdende af metaloxidbelagte, porgse silicaskelletter af
micapartikler, hvortil mindst et farvestof er haftet. Som
metaloxidlag beskrives titanoxid og/eller zirconiumdi-
oxid.

Ingen af disse skriftsteder hverken viser eller foreslar,
at metaloxidlaget kan vere et siliciumdioxidlag, hvori
mindst et farvestof er inkluderet, og hvilket lag omhyl-
ler bzrestoffet.

Det er et hovedformdl med den foreliggende opfindelse at
tilvejebringe farvede pigmenter, som for en givet uorga-
nisk partikel kan udvise hele den ¢nskelige farveskala,
som vil vare forligelige med et stort antal materialer,
og som endelig udviser en forbedret meganisk og kemisk

modstandsdygtighed.

Ifplge den foreliggende opfindelse opnads dette formdl ved
at tilvejebringe et farvet pigment af den art, der er an-
givet i indledningen af krav 1, og som er kendetegnet ved
det, der er angivet i den kendetegnende del af krav 1.
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Ifplge en forste variant af fremgangsmaden er det uorga-
niske bazrestof valgt blandt uorganiske oxider eller hy-
droxider, der er anvendelige som fyldstoffer; silicater,
uorganiske carbonater, sulfater, sulfider og fluorider.

Ifglge en anden variant af opfindelsen er pigmenterne
magnetiske pigmenter, i hvilke det ovenfor beskrevne uor-
ganiske barestof er valgt blandt magnetiske metaller, de-
res oxider og deres komplekser. '

Den foreliggende opfindelse angar ligeledes en fremgangs-
made til fremstilling af et farvet pigment ifglge opfin-
delsen som er ejendommelig ved de foranstaltninger, der
er angivet i krav 12.

Endelig angdr den foreliggende opfindelse anvendelse af
et pigment iszr af ovenfor navnte magnetiske type eller
et pigment fremstillet ved den ovenfor nzrmere definerede
fremgangsmadde som bestanddel i et fremkalderpulver.

gvrige karakteristika og fordele ved opfindelsen vil
bedre kunne forstds ud fra den fplgende beskrivelse og
vedfgpjede tegninger, i hvilke:

- fig. 1 er en grafisk afbildning, hvorpd der er vist ma-
“linger af farvepunkter for fremkalderpulvére baseret pa
r¢de pigmenter ifplge opfindelsen og pd et pulver ifpl-
ge den kendte teknik,

- fig. 2 er en grafisk afbildning, hvorpd der er vist ma-
linger af farvepunkter for fremkalderpulvere baseret pa
grgnne pigmenter ifglge opfindelsen og pa& et pulver
ifplge den kendte teknik.

Idet det er klart, at opfindelsen kan udg¢ves under anven-
delse af et eller flere farvestoffer, skal det bemarkes,

at 1 hele den resterende del af beskrivelsen b¢r alt,
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hvad der navnes som vedrgrende et enkelt farvestof, for-
stas som ligeledes gzldende for flere farvestoffer.

Det vasentlige nye trazk ved farvepigmenterne ifglge op-
findelsen er knyttet til deres struktur.

Denne struktur kan skematisk beskrives pd f¢lgende made.

Pigmentet ifglge opfindelsen omfatter et bzrestof eller
uorganisk partikelmateriale, der danner en kerne, samt et
om denne kerne omhyllet perifert oxidlag, i hvilket far-
vestoffet foreligger inkluderet.

Pigmenterne ifplge opfindelsen udviser pa grund af dette
strukturelle trak visse fordele.

Fgorst og fremmest kan farvestofferne i fuld udstrzkning
maskere farven af det uorganiske bzrestof pd en sddan ma-
de, at det bliver muligt at opnd pigmenter inden for hele
den mulige farveskala.

Eftersom farvestofferne er inkluderet i den afsatte oxid-
masse, er problemet med uforligelighed mellem farvestof-
fer og de materialer, der skal behandles, saledes lgst.

Endelig af den samme i det foregdende navnte grund vil
pigmenter vere mere modstandsdygtige, iszr over for ke-
misk indvirkning af opl¢sningsmidler under vaskningerne,
idet farvestoffet er beskyttet af et oxidlag.

Deres modstandsdygtighed over for nedslidning g¢r det mu-
ligt for pigmenterne ifglge opfindelsen at modstd for-
skydningskrafter, der dannes under deres anvendelse,

f.eks. under altninger, ekstruderinger eller omrgringer.

I det fplgende skal de forskellige bestanddele, som udge¢r

pigmenterne ifgplge opfindelsen beskrives mere pracist.
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Med hensyn til det uorganiske barestof for pigmenterne
ifplge opfindelsen kan man anvende ethvert uorganisk ma-

teriale, der er i stand til at lade sig anvende som fyld-
stof.

Man kan f¢grst og fremmest navne uorganiske oxider eller
hydroxider, der er anvendelige som fyldstof, isar oxider
af titan, af aluminium, af zink, af antimon, af zirconi-
um, af cerium, af bly, af magnesium samt aluminiumhydro-
xid.

Man kan ligeledes navne sulfater og blandt disse barium-
sulfat, calciumsulfat og blysulfat.

Inden for opfindelsens rammer, stadig som fyldstof eller

som bazrestof, kan man ligeledes anvende sulfider og her
iszr zinksulfid og litopon, savel som fluorider sasom
f.eks. calciumfluorid og blandingsfluoridet af natrium og
aluminium.

Bazrestoffet kan ligeledes med fordel vare valgt blandt
silicater.

Blandt silicaterne kan man iszr navne sadanne af typen
kaolin eller glimmer, jordalkalimetalsilicater isar sili-
cater af calcium og af magnesium, zinksilicater, asbest,
talkum og aluminiumsilicater iszr natriumaluminiumsilica-
ter.

Med hensyn til carbonaterne kan man nzvne calciumcarbona-
ter iszr af typerne calcit, vaterit eller aragonit; mag-
nesiumcarbonater af magnesit-typen og blandingscarbonater
af calcium og af magnesium af dolomit-typen; bariumcarbo-
nater og blycarbonater.

Opfindelsen angdr ligeledes, saledes som det er indikeret

ovenfor, magnetiske pigmenter, for hvilke den uorganiske
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partikel er baseret pa en bestanddel valgt blandt magne-
tiske metaller, deres oxider og deres komplekser. Man kan
i den henseende som metaller navne jern, chrom, cobalt og
nikkel. Man vil ogs& kunne anvende dioxiderne af disse
metaller, sdsom Fe304 og r-FeZOS, og ferritter med form-
len NEE204,
jern, mangan, nikkel eller cobalt, eller en blanding af

hvori M betegner et divalent metal, sasom

metaller med en anden valens. Man kan endelig navne for-
bindelser med formlen R3Fe5012, hvori R betegner en sjal-
den jordart eller en anden trivalent ion, sdsom f.eks.
lithium eller scandium, idet jern kan delvis vare erstat-
tet af andre ioner.

Man vil bemzrke, at nar det drejer sig om magnetiske pig-
menter er vagtforholdet mellem farvestof /partikel for-
trinsvis h¢jst lig med 10%. Det drejer sig her om et vig-
tigt trazk for pigmenterne ifglge opfindelsen eftersom .
mengden af farvestoffer, ndr det drejer sig om pigmenter
ifplge den kendte teknik, i almindelighed er klart h¢je-

re, i st¢rrelsesordenen 20%.

Metaloxidlaget, som indgdr i pigmenterne if¢lge opfindel-
sen, er et periferisk oxid af siliciumdioxid.

Som det mindst ene farvestof kan man anvende enhver type
farvestof. Farvestofferne kan naturligvis anvendes alene
eller i kombination. Valget vil blive foretaget efter de
kriterier, der er velkendte for fagmanden, som funktion
af det tilstrabte resultat. I det efterfgplgende er vist
en ikke-begraznsende liste af disse farvestoffer.

De er grupperet efter kemisk familie. Hver linie omfatter
for en given familie navnet pa farvestoffet og dets num-
mer i Color Index (CI).



10

15

20

25

30

35

C.I. nr.

Anthragquinon

65 300
60 010
60 505
61 110
58 840

C.I. nr.

Dioxazin

Flaranthron
70 600

Indanthron
69 800

Quinacridon
73 900

Azo-kondensation

Farvestof

Farvestof

DK 169706 B1

CI generisk navn

Pigment
Pigment
Pigment
Solvent
Solvent
Solvent
Solvent
Solvent

Red 177
Yellow 147
Violet 31
Red 111
Blue 68
Yellow 163
Blue 132
Blue 122

Acid Blue 183

Solvent

Pigment

Pigment

Pigmenf

Pigment
Pigment
Pigment

Pigment
Pigment
Pigment
Pigment

Pigment

Blue 225

Violet 37

Yellow 24

Blue 60

Violet 19
Red 202
Red 207

Yellow 128
Yellow 93
Yellow 94
Yellow 95
Orange 31
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Kobber-phthalocyamin (a)

74 160
74 160
74 160

Kobber-phthalocyamin (8)

74 160
74 160

Kobber-phthalocyamin, halogeneret

74 260
74 265

Isoindolinon

Orange 26

Azomethin
Kobberkompleks
Nikkelkompleks

Perylen

Arylamin
Arylamid 106
Arylamid 6

C.I. nr.

56 280

71 217

11 710
11 680

Pigment
Pigment
Pigment
Pigment
Pigment
Pigment

DK 169706 B1

Brown 23
Red 166
Red 220
Red 144
Red 248
Red 221

Pigment Blue 15
Pigment Blue 15:1
Pigment Blue 15:2

Pigment Blue 15:3
Pigment Blue 15:4

Pigment
Pigment

C.I. generisk navn

Pigment
Pigment
Pigment

Pigment
Pigment

Pigment

Pigment
Pigment

Green 7
Green 36

Orange 61

Yellow 109
Yellow 110

Yellow 129

Orange 65

Red 224

Yellow 3
Yellow 1
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Arylamid

Diarylid
Diarylid-anilid
Diarylid-m-xylidiol
Diarylid-o-toluidiol
Diarylid-p-toluidiol
Diarylid-o-anisidiol
Diarylid-dimethoxy
chloranilid
Diarylid pyrazolon
Diarylid pyrazolon
Diarylid pyrazolon

Azofarvestoffer
Azo (Ca)

Azo (Ba)
Azo 2 B (Ca)

B (Ba)

B toner (Sr)
B toner (Mg)
B toner (Mn)
B toner (Ca)
Azo (Mn)

Azo

Azo

oY
N
o)

B DN N NN

Azo

Dinitralinin orange
Napthol
Naphtolre¢dt

Naphtol AS

Naphtol AS

Naphtol AS

Naphtol AS

11

21
21
21
21
21

21
21
21
21

13
i3

15
15
15
15
15
15
15
15
11
12

12

12
12
12
12
12

10

741

090
100
095
096
105

108
110
115
120

880
940

602

865:2
865:1
865:3
865:5
865:4
850:1
825:4
765

470

075

085
310
370
355
385

Pigment

Pigment
Pigment
Pigment
Piément
Pigment

Pigment
Pigment
Pigment
Pigment

Pigment
Pigment

Pigment
Pigment
Pigment
Pigment
Pigment
Pigment

Pigment

Pigment
Pigment
Pigment
Pigment

Pigment

Pigment
Pigment
Pigment
Pigment
Pigment

DK 169706 B1

Yellow 74

Yellow 12
Yellow 13
Yellow 14
Yellow 55
Yellow 17

Yellow
Orange 13
Orange 34
Red 38

Yellow 61
Yellow 62:1

Red 46

Red 48:2
Red 48:1
Red 48:3
Red 48:5
Red 48:4
Red 57:1
Red 58:4
Yellow 49
Orange 22
Red 222

Orange 5

Red 4
Red 2
Red 112
Red 23
Red 12
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Naphtol AS
Naphtol AS

Toluidin
Toluidinre¢dt
BON (Mn)
BON (Mn)

Rpd 1lak C (Ba)
Basisk farvestoffer

Jernkompleks (Na)
(sulfo) blychromat

Blychromat
Blanding sulfo bly-
molybdan-chromat
Monoazo uden metal
Chromkomplekser

Cobaltkomplekser

12
12

12
15
15

15
45
45
42
42
42

10
77
77
77
77

11

420
490

120
880:2
860:2

585:1
160:3
160:2
535:2
535:3
595:2

006
600/
603
600
605

DK 169706 B1

Pigment Red 7
Pigment Red 5

Pigment Red 3
Pigment Red 63:2
Pigment Red 52:2

Pigment Red 53:1
Pigment Red 81:1
Pigment Red 169
Pigment Violet 3
Pigment Violet 27
Pigment Blue 1
Pigment Blue 62
Pigment Green 45
Pigment Green 8

Pigment Yellow 34
Pigment Yellow 34
Pigment Red 104

Solvant Yellow 146
Acid Yellow 118
Acid Orange 88
Acid Brown 21
Acid Red 211

Acid Black 172
Solvent Yellow 21
Solvent Red 213
Solvent Red 7
Solvent Red 214
Solvent Yellow 88
Solvent Orange 59
Solvent Red 130
Solvent Yellow 79
Solvent Yellow 25
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12
" - Solvent Orange 11
" - Solvent Red 125
" - Solvent Violet 24

Man kan ligeledes navne nikkelkomplekser og aminokomplek-
ser af kobber, nikkel eller cobalt.

Man anvender ganske alment frem for alt farvestoffer af
kationisk eller basisk type.

I det folgende skal fremgangsmadden til fremstilling af de
farvede pigmenter ifg¢lge opfindelsen beskrives mere pra-
cist.

Denne fremgangsmade hviler i hovedsagen pa samtidig ud-’
feldning af siliciumdioxid, som danner et lag, og udfazld-
ning af et farvestof eller af et pigment med farve. Prin-
cippet i fremstillingen af pigmenterne if¢glge opfindelsen
bestdr sdledes hovedsageligt i, at man bringer den uorga—
niske partikel eller barestoffet, der skal behandles,
sammen med et eller flere farvestoffer og et forstadium
for det siliciumdioxid, der danner laget, og at man sam-
tidig udfszlder dette siliciumdioxid og farvestoffet.

Det er vigtigt at bemazrke, at opfindelsen ikke er begran-
set til en sarlig fremgangsmade til udfaldning eller til
udkrystallisation.

Fremgangsmdden kan i hovedsagen iverkszttes i to varian-
ter.

Med hensyn til den f¢rste variant, bestar fremgangsmaden
i at bringe bzrestoffet, mindst det ene farvestof, et si-
licat og en syre sammen, sammenblande dem og lade dem
reagere, hvorpd man samtidigt udfzlder siliciumdioxid og
farvestoffet.
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ifplge en forste udfgrelseform for denne fgrste variant
tilsattes syren og silicatet samtidigt til reaktionsmedi-
et. Mere pracist danner man allerf¢rst en vandig suspen-
sion af bzrestoffet. Derpd tilsaztter man samtidig syren
og en vandig silicatoplg¢sning til reaktionsblandingen.

Med hensyn til farvestoffet, kan dette i dette tilfalde
indfores pd flere mader.

Det kan vare tilstede i suspensionen af bzrestoffet, for-
ud for indfgring af syren og silicatet. Det kan ogsa til-
settes under reaktionen, i hvilket sidstnazvnte tilfalde
det kan tilf¢gres enten separat eller i form af en oplgs-
ning i silicatet.

Man kan ved en sarlig udf¢relsesform indfgre syren og si-
licatet, idet man holder reaktionsmediets pH konstant.
Dette pH er i almindelighed fikseret til en vardi mellem
8 og 9.

Reaktionstemperaturen kan variere inden for brede gran-
ser. Denne temperatur er i almindelighed mellem 60 og 100
0

c.

NAr f¢rst reaktionen er afsluttet, er det muligt at sanke
réaktionsblandingens pH, f.eks. til en vardi pa ca. 4.
Man kan ligeledes gennemfgre en modning over et tidsrum,
der kan variere mellem f.eks. % time og 1 time. Nedsat-
telsen af pH ved afslutningen af reaktiohen gor det mu-
ligt at omdanne det resterende silicat til siliciumdi-
oxid, og saledes at opnd en overflade pé& partiklerne, som
ikke er alt for basisk.

En anden udf¢relsesform af denne forste variant af frem-
gangsmadden ifplge opfindelsen bestar i fg¢rst at danne en
suspension af bazrestoffet i en vandig opl¢sning af sili-
catet. Derpad indfg¢rer man det eller de anvendte farve-
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stoffer i den sdledes dannede suspension, og man tilsat-
ter samtidigt eller senere syren.

Ved denne anden variant er temperaturforholdende identis-
ke med dem, der er beskrevet for den f¢rste udfprelses-
form. Det er naturligvis muligt ogsd her at gennemfgre en
modning.

Med hensyn til silicatet anvender man i almindelighed et
alkalisk silicat, is=ar silicater af natrium, kalium eller
lithium.

Som syre anvender man sadvanligvis en syre valgt blandt
svovlsyre, saltpetersyre, saltsyre og kulsyre. Syren an-
vendes i almindelighed i form af en vandig opl¢sning.

Adskillelsen af det dannede pigment og den flydende reak-
tionsfase, der opnds ved de beskrevne fremgangsmidder, fo-
retages derpa pa en i sig selv kendt ma&de. Det frasepafe-
rede pigment t¢rres efterfglgende.

Den anden variant skal nu beskrives.

Denne variant bestdr i hovedsagen i at fremstille silici-
umdioxid ved hydrolyse af et alkylsilicat.

Man bringer mere pracist barematerialet sammen med det
mindst ene farvestof og et alkylsilicat, hvorpd man hy-
drolyserer dette alkylsilicat og separeref det derved
dannede pigment og reaktionsblandingens flydende fase.

Det drejer sig her om den fremgangsmade, der iszr er be-
skrevet i en artikel af Stober et al. JOURNAL OF COLLOID
AND INTERFACE SCIENCE 26 62-69 (1968), hvis indhold ved
denne henvisning er inkorporeret i den foreliggende be-
skrivelse.
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Man foretrazkker i almindelighed at gennemfgre hydrolysen
i nerver af en base, der spiller rollen som katalysator.

Man gdr ud fra et reaktionsmedium, der dannes ved blan-
ding af vand, alkohol, barestof og, eventuelt, en base,
hvorpd man indfg¢rer alkylsilicatet, idet det eller de an-
vendte farvestoffer enten indf¢res samtidigt eller alle-
rede befinder sig i reaktionsmediet f¢r indf¢ringen af
alkylsilicat.

Man kan som base anvende ammoniak. De anvendte alkoholer
er i almindelighed alifatiske alkoholer. Reaktionen fin-
der sadvanligvis sted ved omgivelsernes temperatur. Al-
kylsilicatet indfg¢res fortrinsvis med en alkohol.

Det er ligeledes muligt at udfg¢re en rendyrket forgering
baseret pa alkohol, farvestof og alkylsilicat, hvorpa man
deri tilferer vand og en blanding af vand og base.

Som alkylsilicat anvender man iser eth&lsilicat.

Som ovenfor separeres det sdledes opndede pigment fra re-
aktionsblandingen, hvorpa det vaskes i almindelighed med
alkohol, hvorefter det t¢rres.

Man kan ligeledes navne muligheden af at -gennemf¢re en
forbehandling af det uorganiske bzrestof ved pa& dette at
danne et metalkompleks baseret f.eks. pd nikkel, kobber,
cobalt eller mangan. Dette kompleks kan 'i almindelighed
opnds ved indvirkning af et metalsalt, f.eks. chlorid, og
en amin eller et aminderivat i nerver af barestoffet. Man
kan som eksempel navne aminoalkoholer og alkylaminer. Det
berestof, som har undergdet denne forbehandling, under-
kastes derpd en behandling ifglge opfindelsen, sdledes

som den er beskrevet ovenfor.
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P4 samme mdde kan barestoffet vare forbehandlet ved pé
dette at danne et metallisk oxid af typen chromoxid, nik-
keloxid eller cobaltoxid. En sadan forbehandling har til
formdl at maskere bazrestoffet kraftigere, hvilket kan va-
re interessant, nar det drejer sig om meget kraftigt far-
vede barestoffer f.eks. af typen jernoxider.

Denne forbehandling kan gennemfgres ved udfazldning af et
metalsalt pd barestoffet eventuelt efterfulgt af en var-
mebehandling.

Pigmenterne ifglge opfindelsen kan finde talrige anven-
delser inden for alle de omrader, hvor man anvender far-
vede fyldstoffer. Man kan f.eks. anvende dem ved frem-
stilling af kosmetika, af detergentpraparater og af kla-
bemidler. ’

En szrlig interessant anvendelse af pigmenterne, isar de
magnetiske pigmenter, er anvendelsen af disse ved frem-
stillingen af fremkalderpulvere (toners).

Disse pulvere omfatter i almindelighed magnetiske partik-
ler, et eller flere bindemidler, farvestoffer og forskel-
lige additiver, sdsom fyldstoffer, koblingsmidler, led-
ningsevnemidler, sm¢gremidler eller metalsaber, flydeegen-
skabsforbedrende midler. Eksempler pa egnede bindemidler
kan vere polystyren, polyvinylchlorid, polyacrylater, po-
lymethacrylater, polyesterharpikser, polyamider og epoxy-
harpikser, styren-acrylforbindelser, styfen—butadienfor-
bindelser, naturlige eller syntetiske voksarter. Mengden
af farvestof er i almindelighed vigtig. Den kan sdledes
vere i st¢grrelsesordenen 20 vagt-% af den samlede vagt af
pulveret.

Disse pulvere fremstilles ifglge forskellige fremgangsma-
der, f.eks. forst¢vning, indkapsling eller pa t¢r made.
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Den mest anvendte fremstillingsfremgangsmade arbejder pa
tor made.

De forskellige trin i denne fremgangsmdde er som fg¢lger:

Blanding af bestanddelene i t¢r tilstand,

- dispergering af oxider i det smeltede medium ved eks-
truderings-2ltning ved hjalp af ekstruderingsapparater,
af indre blandere eller af cylinder-zltningsapparater,

- afkoling og knusning af produktet,

- grov formaling (mekanisk malerapparat),

- fin formaling (formalingsapparat med luftdyse),
- udvaelgelse af partiklerne,

- eventuel behandling af overfladen,

- tilsatning af additiver.

Pigmenterne ifgplge opfindelsen udviser flere fordele ved
fremstillingen af fremkalderpulvere.

Forst og fremmest er fremgangsmaden til fremstilling af
et fremkalderfarvepulver meget simpel, eftersom det er
tilstraekkeligt at substituere det klassiske pigment med
det behandlede pigment. Det skal bemarkes, at anvendelsen
af pigmenterne ifgplge opfindelsen ikke medfgrer modifika-
tion med hensyn til resten af formuleringen af pulverne,
iser med hensyn til de forskellige bindemidler og additi-

ver, der er navnt ovenfor.

Man vil ligeledes bemzrke, at det ifglge en sarlig vari-
ant af opfindelsen er muligt at tilsztte formuleringen af
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fremkalderpulverne et yderligere supplerende farvestof ud
over det, der foreligger i pigmentet, der er behandlet
if¢lge opfindelsen. Dette farvestof, som udg¢r he¢jst 5
vegt-% af fremkalderpulveret, go¢r det'muligt at modulere
den opndede farve. Man kan til dette formdl anvende en
vilkarlig type af egnede farvestof som beskrevet ovenfor.

Det er ligeledes muligt at indf¢re titanoxid i formule-
ringen af pulverne, hvilket g¢r det muligt at opnd nuan-
cer, der er mere lysende.

Indholdet af magnetiske partikler kan vare fra 10 til 90
vegt-% af pulveret. Dette indhold afhznger af den brug,
som pulveret er beregnet til.

Produkterne ifglge opfindelsen go¢r det igvrigt muligt at
anvende de s=advanlige magnetiske pigmenter. De g¢r det
ligeledes muligt at opnd et udvalg af farver, der er mere
omfangsrigt, eftersom den gennemfgrte behandling maskefer
den oprindelige farve af det magnetiske pigment.

Det skal ligeledes bemzrkes, at de opnaede farver er re-
nere, mere mattede end dem, der opnds ved simpel blanding '
af et farvestof med et klassisk magnetisk pigment.

Endelig udviser fremkalderpulverne baseret'pé pigmenter
ifglge opfindelsen en interessant pris i forhold til pig-
menterne ifglge den kendte teknik, hvilket skyldes anven-
delsen af en mindre mangde farvestof og en mindre kostbar
behandling af pigmentet.

De efterfgplgende eksempler belyser opfindelsen nazrmere.
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Eksempel 1

Fremstilling af gult titanoxid ved samtidig udfzldning af

$10,.

I en 4,5 liters reaktor af rustfrit stdl med dobbelt kap-
pe foret med polypropylen og forsynet med 3 kontravinger
og 1 omrgrer med 4 vinger med en diameter pa 85 mm og
dazkket med silicone tilsatter man:

- 3000 cm® 300 g/1 opslamning af Tioz, der forinden er
formalet med sdkaldt Ottawa-sand i narver af 72 cm® 100
g/l natriumsilicat 8,4.

Suspensionen af 'I‘iO2 opvarmes til 96 °C under anvendelse
af den dobbelte vag og et varmelegeme pa 500 W. Ved denne
temperatur tilsatter man 9 g farvestof Irgalit jaune B3R
fra firmaet Ciba. Omr¢ringen holdes ved 850 omdr./min un-
der den efterfgplgende reaktion. '

Man udfzlder siliciumdioxidet ved under anvendelse af
pumper i l¢gbet af 2 timer at indf¢re 4,5 cm®/min 1,57%
svovlsyre og 3,85% natriumsilicat med et molforhold Rm
Sioz/NaZO pa 3,5.

pH gar fra 10,3 til 9 ved reaktionens afslﬁtning.

Den farvede suspension fortyndes derpa med det samme rum-
fang. Man gennemfgrer derpd fglgende behandlinger:

a) dekantatet genoptages i 3 1 ionbyttet wvand,

b) genoptagelse af dekantatet bragt til pH 6,5 i 1000 cm®
syrnet vand,

c) genoptagelse af dekantatet, der vaskes en sidste gang
med 3 1 destilleret vand.
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Man filtrerer kagen pa 1352 g og te¢rrer denne ved 120 °C,
hvilket f¢rer til et te¢rt produkt pa 720 g.

Eksempel 2

Fremstilling af et grgnt jernoxid r-Fe,0, ved samtidig
udfazldning med SiO

2=

I en 5 liters reaktor af rustfrit stdl indf¢rer man suc-
cessivt:

- 3000 cm® ionbyttet wvand,

- 500 g pulverformigt 7-Fezo3, og

- 1000 cm® natriumsilicat med Rm=3,5 og 7% $i0,.
Blandingen opvarmes til 75 °C under kraftigt omr¢ring; pH
er 10,2 ved denne temperatur.

Derpd indf¢rer man 25 g farvestof, Bleu G.E. fra firméet
Ciba (vardien udtrykt som t¢rstofindhold). Efter homoge-
nisering af suspensionen tilsaztter man ved hjzlp af en
pumpe med en ydelse pa 30 cm®/min 5% svovlsyre for at
bringe pH til 7, dvs. i lgbet af 21 minutter. Temperatu-
ren pad 75 °C holdes i 30 minutter efter indf¢ring af den
samlede mengde svovlsyre.

Reaktionsproduktet filtreres derpd pa en Blichner-tragt og
filtreres pd& papir og vaskes med 2 gange sit rumfang af
vand, der er gjort surt med HZSO4 til en verdi pd pH 3,5.

Efter t¢rring ved 110 °C i 15 timer opndr man 560 g mag-
netisk pulver med gul farve.
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Eksempel 3

Fremstilling af et gr¢nt jernoxid r—Fezgo ved samtidig
udfeldning med SiO,

I en 5 liters reaktor af rustfrit stal indf¢rer man suc-

cessivt:

- 3000 cm® ionbyttet vand, og
- 500 g pulverformigt 7-Fe203.

Blandingen opvarmes til 75 °C under kraftig omr¢ring; pH
er 8 ved denne temperatur. Derpa tilsatter man i bunden
af beholderen 25 g farvestof, Bleu G.E. fra firmaet Ciba
(verdien udtrykt i te¢rstof).

Efter dispergering i suspensionen tilsatter man med en
hastighed pad 50 cm®/min samtidigt 1000 cm® natriumsilicat
med Rm=3,5 og med 7% SiO, og 1000 cm® 5% svovlsyre. Re-
guleringen af pH sker ved 8,5, hvilket svarer til 620 cm®
tilsat svovlsyre. pH bringes derpa til 7.

Temperaturen p& 75 °C holdes i 30 minutter efter afslut-
ningen af tilf¢rslen af HZSO4.

Produktet filtreres derpd péd en Bﬁchner-trégt og med et
hurtigt papir. Det vaskes med 2 gange sit rumfang af ion-
byttet vand, der er gjort surt til pH 3,5 ved hjalp af

HZSO4.

Efter teorring i ovn ved 110 °C i 15 timer opnadr man 560 g

magnetisk pulver med gr¢n farve.
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Eksempel 4

Fremstilling af et r¢dt jernoxid r-Fe,0, ved samtidig ud-
fzldning med SiO,.

I en 4 liters reaktor af rustfrit stdl, som er udstyret
med et system til regulering af temperatur og pH, indf¢-
rer man ved omgivelsernes temperatur og i den angivne
rakkefgplge:

- 1350 g afioniseret vand,

- 850 cm® natriumsilicat indeholdende 780 g $i0, og med
molforholdet SiOZ/NaZO = 3,4, og

- 400 g r-jernoxid (type 8200 fra firmaet Bayer).

Den sadledes opnaede reaktionsblanding omrgres med 1100
omdr/min ved en mekanisk omr¢ring (turbine med 4 vinger)
indtil opndelse af homogenitet (ca. 1 time).

Derpa tilsatter man under omr¢ring og progressivt 67 g
farvestof (Irgalit 4 BP rouge fra firmaet Ciba Geigy)
(tilsatningen varer ca. 5 min.).

Den sdledes opndede blanding opvarmes til 70 °C, og i de
efterfglgende fors¢g reguleres temperaturen til 70 °C + 5
°C og omrgringen holdes pd& 1100 omdr/min.

Man fortsatter derpa (ved hjzlp af en peristaltikpumpe af
fabrikatet Watson-Marlow type 501) med en konstant has-
tighed lig med 1,24 ml/min en progressiv tilsaztning af 56
ml vandig svovlsyreopl¢sning med et masseindhold pa 9%
(tilsaztningen varer 45 min.). Under tilsatningen af syren
formindskes blandingens pH fra 11,3 til 7,5.

Blandingen far lov at modne i 30 minutter ved pH = 7,5 og
ved 75 °C samt under omr¢ring.
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Efter afke¢ling filtreres produktet pa Biichner-tragt og
med et filter Whatmann nr. 4, hvorpa der vaskes med af-
ioniseret vand indtil opndelse af et wvaskevand med en

ledningsevne lig med ledningsevnen for det afioniserede
vand.

Det indvundne faste stof t¢rres i ovn ved 130 °C i 12 ti-

mer.

Det sdledes opndede faste stof er et r¢dt r-jernoxid dazk-
ket med siliciumdioxid. Farvestoffet er indesluttet i den
afsatte masse af siliciumdioxid og absorberes ikke ved

vask med vand eller med acetone.
Kemisk analyse af det opndede faste stof:

Siozz 40% efter masse

Farvestof: 8% efter masse.

Eksempel 5

Fremstilling af et r¢dt jernoxid r-Fezgo ved samtidig ud-

feldning med SiO2

Man gadr frem pd samme madde som i eksempel 4, idet man dog
anvender 67 g r¢dt farvestof (Bayplast fra firmaet Bayer)
oplgst i 100 ml propanol. Det opndéede produkt er identisk
med produktet fra eksempel 4.

Eksempel 6

Fremstilling af et ceriumoxid-pigment ved samtidig ud-

faldning med SiO2

I en 1 liters reaktor af rustfrit stal indfgrer man 650
cm® ionbyttet H,0 og 130 g CeO,.
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Under omr¢ring med en omr¢grer med 4 vinger og 800
omdr/min opvarmes blandingen til 95 °C.

Ved denne temperatur indf¢rer man samtidigt 1,5 g Bleu
GE, natriumsilicat Rm=3,4 og med 7% i SiO2 og 5% sto4 i
en mengde pd 1,5 cm®/min (silicat), idet man ved regule-
ring opretholder pH pa 8,5.

Efter 1 times forlgb bringes mediets pH til 7 ved hjzlp
af 5% HZSO4. Blandingen filtreres i varm tilstand over et
hurtigt filterpapir og pa en Bilichner-tragt.

Man vasker med ionbyttet wvand.

Reaktionsproduktet anbringes i en ovn ved 130 °C i 15 ti-
mer. Derpd formales det.

Eksempel 7

Fremstilling af et blat Tioz-pigment ved hydrolyse af et
ethylsilicat.

I en 250 cm® reaktor af rustfrit stdl indf¢rer man under
kraftig omr¢ring (900 omdr/min med en omrgrer med 4 vin-

ger):

- ethylalkohol 165 g,

- NH4OH (244 g/1 NH3) 9(37 g,

- Hzo ionbyttet 4,85 g,

- TiOz, rutilform 12 g, og
- farvestof Bleu GE 0,24 g.

Derpa tilfgrer man med en hastighed pa 1,8 cm®/min 68 g
blanding af ethylsilicat og ethanol med et indhold pa
14,7% Sioz, . Tilf¢rslen varer 35 minutter ved omgivel-
sernes temperatur. Filtrering gennemfgres med et hurtigt
papir og Blichner-tragt.
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Vasken foretages fg¢rst med ethanol og derpa med ionbyttet
vand. Filterkagen t¢rres ved 120 °C i 15 timer i en ovn
med ventilation. Produktet formales derpa.

Eksempel 8

Fremstilling af et calciumcarbonat-pigment ved samtidig
udfzldning med SiO,.

Man fremstiller en suspension af calciumcarbonat ved
hjzlp af et dispergeringsapparat af typen Ultra Turax,
der k¢rer med middelh¢j hastighed i 5 minutter.

Man indf¢rer:

- 120 cm® ionbyttet HZO'
- 20 cm® natriumsilicat med Rm=3,4 og med 7% SiO,, og

- 16 g calciumcarbonat i pulverform.

Til blandingen i en 250 cm® reaktor af rustfrit stal til-
satter man under omr¢ring 0,7 g Vert GE unisperse fra
firmaet Ciba Geigy, og blandingen opvarmes til 75 °C, pH
= 9,9. Man tilsatter progressivt 5% HZSO4 med en hastig-
hed pd 1,3 cm®/min i 9 minutter og 20 sekunder indtil pH
= 6.

Man lader blandingen std under omr¢ring ved 75 °C i 30
minutter for at sikre stabiliseringen. Pa det tidspunkt
har man et pH pad 7,4. Derpd filtrerer man pa Blichner-
tragt og med et hurtigt papir. Filterkagen vaskes med
ionbyttet vand. Produktet t¢rres i ovn ved 110 °C i 15
timer. Efter formaling opnar man et gr¢nt pulver.
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Eksempel 9

Fremstilling af et talkum-pigment ved samtidig udfzldning

af Si0,.

Man fremstiller en suspension af talkum ved hjzlp af et
dispergeringsapparat af typen Ultra Turax ved middelhg¢j
hastighed.

I en 250 cm® reaktor af rustfrit stdl indf¢rer man suc-
cessivt:

- 120 cm® ionbyttet wvand,
- 20 cm® natriumsilicat Rm 3,4-7% SiO
- 16 g talkum.

o ©F

Blandingen omrgres ved 1100 omdr/min i en reaktor af
rustfrit stdl med en omr¢rer med 4 vinger og opvarmes til
75 °C. Derpd tilsztter man 0,6 g Vert GE unisperse fra
firmaet Ciba Geigy. pH @ndrer sig til 10,2. Progressivt
danner man siliciumdioxid ved tilsztning af 5% H2504 ils
minutter indtil pH 6. Man lader blandingen stabiliserer

sig ved 75 °C i 30 minutter, slut pH = 7,4.

Filtreringen gennemfgres over en Bilichner-tragt og med et
hurtigt papir. ' '

Vaskningen foregdr med ionbyttet vand og derpd med wvand,
der er gjort surt (HZSO4 - pH 3,5). '

Produktet t¢rres ved 110 °C i en ovn i 15 timer. I forma-
let tilstand udviser det en smuk grgn farve.
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Eksempel 10

Fremstilling af et kaolinit-pigment ved samtidig udfeld-

ning af Si0,

Man fremstiller en suspension af kaolinit ved hjalp af
dispergeringsapparat af fabrikatet Ultra Turax med mid-
delhg¢j hastighed.

Man indf¢rer:

- 240 cm® ionbyttet Hzo,
- 40 cm® natriumsilicat Rm 3,4-7% Sioz, og
- 32 g kaolinit (Translink).

Blandingen i en 500 cm® reaktor af rustfrit stal tilsat-
tes 0,6 g Vert GE unisperse fra firmaet Ciba Geigy. Under
omr¢ring med en omrgrer med 4 vinger opvarmes blandingen
til 75 °C, hvilket fg¢rer til pH = 9,8. '

Man gennemfgrer ved progressiv tilsaztning af 5% HZSO4 med
en hastighed pad 2,7 cm®/min neutralisationen og dannelsen
af SiO2 i lgbet af 13 minutter; man opndr pH 6,5. Blan-
dingen stabiliseres i 30 minutter ved 75 °C.

Man filterer over et hurtigt papir. Vaskningen foregar
med ionbyttet vand.

Man te¢rrer i en ovn ved 110 °C i 15 timer.'Det formalede

produkt er lysegre¢nt.
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Eksempel 11

af Sio0

Fremstilling af et Al,O,-pigment ved samtidig udfeldning
2=

I et bareglas p&d 400 cm® indfgrer man successivt:

- 120 cm® ionbyttet H,0,

- 20 cm® natriumsilicat med Rm=3,4 og med 7% Sioz, og

- 24 g trihydratiseret A1203.

Blandingen omrgres i 5 minutter ved hjzlp af et Ultra
Turax-apparat.

Den homogene blanding overfgres til en 250 cm® reaktor af
rustfrit stdl og med omr¢ring af turbinetypen med 4 vin-
ger med en diameter pa 30 mm. Under omr¢ring pa 1100
omdr/min indfgrer man farvestoffet Vert GE unisperse fra
firmaet Ciba Geigy, dvs. 0,6 g. Til blandingen opvarﬁet
til 75 °C (pH = 10,2) tilsztter man 5% H2804 med en has-
tighed pa 1,35 cm®/min i 12 minutter og 15 sekunder. pH
er 6. Man gennefgrer en stabilisering pa 30 minutter ved
75 °C.

Produktet filtreres i varm tilstand over en Biichner-tragt
og med hurtigt papir. Vaskningen gennemf¢res med vand,
der er gjort surt (HZSO4 - pH 3,5).

Produktet filtreres og t¢rres i ovn ved 110 °Cc i 15 ti-
mer, hvorpd der formales. Det udviser sd en smuk gul far-

vetone.

Eksempel 12

Dette eksempel har til formdl at pavise farvningens mod-
standsdygtighed over for oplg¢sningsmidler for de farvede
pigmenter ifglge opfindelsen.
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Man anvender et reagensglas pa 50 cm®?, der er hermetisk
tilproppet, og hvori man har anbragt 1 g pigment, der
skal afprg¢ves, og 20 g opl¢sningsmiddel, som kan vare
vand HZO’ methanol (MeOH) eller heptan (C7).

Man homogeniserer mediet ved at lade reagensglasset k¢re
igennem et omr¢ringsapparat af typen Turbula i1 2 timer.

Derpa iagttager man sedimenteringen efter 1 times forleb.

De opndede resultater er vist i efterfg¢lgende tabel 1.
Med hensyn til pigmenter er der henvist til sadanne, der
er blevet beskrevet i ovennavnte eksempler.

Det fremgdr af tabellen, at pigmentfarvestofferne ifglge
opfindelsen i begge tilfazlde ikke fjernes ved vask med
vand, med methanol eller med heptan.

TABEL 1
Opl¢sningsmiddel
HZO MeOH C7
Pigment
Eksempel 8 Farvelgst Farve1¢sf Farvelgst
L] 10 " " "

Sammenligningseksempel 13

Man fremstiller to pigmenter ved en fremgangsmade ifglge
den kendte teknik, dvs. ved simpel fysisk sammenblanding

af bestanddelene.

Pigmentet A er opndet ved efter vagt at sammenblande 80%
v-Fe203, 10% siliciumdioxid og 10% farvestof Bleu GE.
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Pigmenter B er opnaet ved efter vegt at sammenblande 55%
r—Fe203, 20% TiO2 og 25% farvestof Bleu GE.

Man gennemf¢rer derpd den afpr¢vning, der er beskrevet i
eksempel 12. I samtlige tilfzlde uafhangigt af sedimenta-
tionstiden og selv efter centrifugering iagttager man for
hvert opl¢sningsmiddel en kraftig farvning.

Eksempel 14

Dette eksempel angdr fremstillingen af magnetiske frem-
kalderpulvere ud fra pigmenter ifg¢lge opfindelsen.

Det anvendte basispigment er det behandlede magnetiske
oxid, som har en r¢d farve, og som er beskrevet i eksem-

pel 4.

Man fremstiller forskellige eksempler pa pulvere, idet
man varierer mengdeandelene inden for den almene formel:

behandlet magnetisk oxid : 45%,
acrylharpiks : 55-40%,
yderligere farvestof : 0-5%, og
titanoxid : 0-10%.

Den almene fremgangsmadde er som fglger:
De forskellige udgangsmaterialer blandes i t¢r tilstand.

Blandingen ekstruderes derpd i varm tilstand, hvorp& den
afkgples og knuses.

Produktet fintformales derpa med en luftstraleformalings-
anordning, hvorpd det udvalges med henblik p& at bevare
et pulver med middeldiameter pd ca. 20 um.
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Man fremstiller billeder p&@ en fotokopieringsmaskine med
aftryk i plan tilstand, hvor man mdler farvepunkterne ved
hjelp af et reflektionskolorimeter af typen Elrepho.

De opndede resultater er vist i efterfglgende tabel 2.

|10% titanoxid

|42,5% harpiks
!

TABEL 2
I ] 1 || L
| Pulver| Sammensatning | Udseende | Farvepunkt]|
|nz. | | | |
H 1 1 ] ]
! I ] i 1
| 1 |45% magnetisk oxid | Murstens- | X, = 0,51 |
| | 0% farvestof | red | v, =0,30 |
| | 0% titanoxid | | Zy = 0,19 |
| | 55% harpiks | | |
i I l I [
i ] ] 1 ]
| 2 |45% magnetisk oxid | skinnende | X = 0,505 |
| | 0% farvestof | murstens- | v, = 0,300 |
| |10% titanoxid | rod | z, = 0,195 |
| |45% harpiks | | |
| 1 1 1 ]
1 ] I 1 1
| 3 |45% magnetisk oxid | skinnende | X = 0,49 |
| | 5% redt farvestof | karmin- | v, =0,30 |
l | Irgalite | red | z, = 0,21 |
|- |10% titanoxid | I |
| | 40% harpiks | | |
1 1 1 i ]
1 i 1 'l ‘ 1
| 4 [45% magnetisk oxid | skinnende | X = 0,495 |
| |2,5% redt farvestof | cinnober- | Y, = 0,305 |
| | Bayplast | rod | Zy, = 0,2 |
| | I I
| | l |
1 1 ] ]

Man vil bemzrke, at den anvendte mengde af yderligere

farvestof er meget lille og g¢r det muligt at modificere
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den opndede farve ved hjzlp af den maskerende virkning af
behandlingen af overfladen af det som udgangsmateriale
anvendte magnetiske pigment.

P4 den anden side gg¢r tilsztningen af titanoxid det mu-
ligt at opnd mere lysende nuancer, hvilket resultat mu-
ligvis ligeledes skyldes overfladebehandlingen af det
magnetiske pigment.

Sammenligningseksempel 15

Man fremstiller pd samme md&de som ovenfor beskrevet et
pulver med fg¢lgende sammensztning (pulver nr. 5):

- magnetisk oxid r-Fe203 (Bayer AC 8200) = 30%,
- r¢dt farvestof (Irgalite Ciba) = 20%,
- titanoxid RL 11 A (Thann og Mulhouse) = 20%, og
- acrylharpiks (Néocryl A Polyvinyl Chemie) = 30%.

Udseendet er me¢rkt vinfarverpdt, og farvepunktet har fpl-
gende koordinater:

Xy = 0,43
¥, = 0,318
2, = 0,252.

Pa fig. 1 er vist farvepunkterne for de forskellige ro¢de
toners, hvorved det g¢res muligt at holde regnskab ved
fordelen ved fremgangsmaden til fremstiliing baseret péa
magnetiske pigmenter, der er behandlet pd overfladen
ifglge opfindelsen. De markerede zoner A, B, C og D' sva-
rer henholdsvis til carminrgd, r¢d, cinnoberr¢d og orange
nuancer.
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Det anvendte behandlede magnetiske pigment er resultatet

fra eksempel 2.

Fremgangsmiden er identisk med den i eksempel 14 beskrev-

ne. De opndede produkter og resultaterne er anfgrt i ef-

terfgplgende tabel 3.
TABEL 3

I T T T 1
|Pulver| Sammensatning | Udseende | Farvepunkt]
|nr. | | | |
1 i 1 1 i
I i 1 T !
| 6 |45% magnetisk oxid | strélende | X =0,31 |
| | 0% ekstra farvestof | mgrkegrgn | Y, = 0,37 |
| | 0% titanoxid | | Zp = 0,32 |
| |55% harpiks | | 1
1 1 | 1 ) |
] 1 1 ] ¥
| 7  |45% magnetisk oxid | strélende | X = 0,30 |
| | 5% gr¢nt farvestof | grent | Y, = 0,42 |
| | Bayer H 206 | | 2, = 0,28 |
| |50% harpiks | | |
[ 1 ] 1 i
I 1 1 T i
|- 8 |45% magnetisk oxid | strélende | Xy = 0,29 |
| | 5% grent farvestof | lystgrent | Y, = 0,38 |
| | Bayer | . | 2z, = 0,33 |
| |10% titanoxid | mere mattet] |
| |40% harpiks | | |
1 ] 1 ]

Sammenligningseksempel 17

Man fremstiller som tidligere et pulver med f¢lgende sam-

mensatning (pulver nr. 9):
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- magnetisk oxid r—Fe203 Bayer 8200 = 40%,
- gront farvestof Bayer H 206 = 10%, og
- acrylharpiks = 50%.

Udseendet er glansl¢st gre¢nligt, og farvepunktet har fpl-
gende koordinater:

XD = 0,33
¥y = 0,36
Zy = 0,31.

Farvepunkterne for de forskellige gr¢nne toners er vist
pa fig. nr. 2, i hvilket de markerede zoner E, F, G og H
henholdsvis svarer til gule, mosfarvede, grgnbla og gr¢n-
ne nuancer.

Eksempel 18

Dette eksempel beskriver en forbehandling af det uorga-
niske barestof.

I en reaktor af stdl udstyret med et omr¢rersystem af ty-
pen Ultra Turax indf¢grer man successivt:

- 400 g vand, og
- 50 g magnetisk jernoxid (r—FeZO3).

Blandingens pH reguleres til vardien 9 ved tilsatning af
natriumhydroxid, hvorpd jernoxidet dispergeres ved meka-
nisk omr¢ring i 30 minutter under 2000 omdr/min.

Man tilsatter derpd i rakkefglge:

- 4,75 g NiClz, 6 HZO' og
- 15 g triethanolamin.
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Den saledes opndede blanding omr¢gres i 30 minutter med
1000 omdr/min.

Blandingen filtreres derpa over en Blichner-tragt og vas-

kes med vand.

Det indvundne produkt te¢rres i 24 timer ved 120 °C,
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Patentkravw:

1. Farvet pigmentprzparat bestdende af et uorganisk bare-
stof, et lag af et mineralsk oxid og mindst et farvestof,
kendetegnet ved, at oxidet er siliciumdioxid,
der er afsat pd og som omhyller det uorganiske barestof,
og at mindst det ene farvestof er inkluderet i silicium-
dioxidlaget under fremstillingen heraf med h¢jst 10 vagt-
% baseret pa det uorganiske barestof.

2. Pigment ifglge krav 1, kende te gne t ved, at
det uorganiske barestof er valgt blandt uorganiske oxider
eller hydroxider, der er anvendelige som fyldstoffer; si-
licater, uorganiske carbonater, sulfater, sulfider og
fluorider.

3. Pigment ifplge krav 2, kend e tegne t ved, at
de uorganiske oxider eller hydroxider er valgt blandt
oxiderne af titan, aluminium, zink, antimon, zirconium,
cerium, bly, magnesium og aluminiumhydroxid.

4. Pigment ifglge krav 1 eller 2, kende tegnet
ved, at det uorganiske barestof er wvalgt blandt silicater
af typen kaolin eller glimmer, jordalkaliske silicater,
zinksilicater, asbest, talkum og silicoaluminater.

5. Pigment ifplge krav 1 eller 2, kende tegnet
ved, at barestoffet er baseret pad en bestanddel valgt
blandt calciumcarbonat og/eller magnesiumcérbonat, bari-
umcarbonat og blycarbonat.

6. Pigment ifglge krav 2, kende t e gne t ved, at
de indgdende sulfaterne er valgt blandt sulfater af bari-
um, calcium og bly.
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7. Pigment ifglge krav 2, k ende t e gne t ved, at
sulfiderne er valgt blandt zinksulfid og litopon.

8. Pigment ifglge krav 2, ken de tegne t ved, at
fluoriderne er valgt blandt calciumfluorid og blandings-

fluoridet af natrium og aluminium.

9. Magnetisk pigment ifglge krav 1, kende tegnet
ved, at det uorganiske bzrestof er valgt blandt magnetis-
ke metaller, deres oxider og deres komplekser.

10. Pigment ifglge krav 9, kende tegne t ved, at
det magnetiske metal er jern, chrom, cobalt eller nikkel.

11. Pigment ifgplge krav 9 eller 10, k endetegnet
ved, at oxidet er en ferrit eller r-Fezos.

12. Fremgangsmdde til fremstilling af pigmenter ifglge
ethvert af kravene 1-11, kende tegne t ved, at
den omfatter fe¢lgende trin:

- man bringer bzrestoffet sammen med mindst det ene far-
vestof og et forstadium for siliciumdioxid af typen si-

licat eller alkylsilicat,

- man udfalder eller udkrystalliserer siliciumdioxid ved
tilsaztning af en syre eller ved hydrolyse, og

- man separerer det dannede pigment og deﬁ flydende fase

af reaktionsmediet.

13. Fremgangsmade ifglge krav 12, k e nde tegnet
ved, at man fe¢rst danner en vandig suspension af bare-
stoffet, og at man derpa samtidigt indfgrer dels syren,
og dels silicatet, idet farvestoffet enten foreligger i
ovennavnte vandige suspension eller tilf¢res separat un-
der reaktionens forlgb eller i form af en ople¢sning i si-
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licatet.

14. Fremgangsmade ifplge krav 13, k ende tegnet
ved, at man indfgrer syren og silicatet, idet man holder
reaktionsmediets pH konstant.

15. Fremgangsmade if¢lge ethvert af kravene 12-14,
kendetegnet ved, at man fgrst danner en suspen-
sion af barestoffet i en oplegsning af silicatet, og man
derpa indfgrer dels farvestoffet og dels syren.

16. Fremgangsmade ifgplge ethvert af kravene 12-15,
kendetegnet ved, at man anvender et alkalime-
talsilicat.

17. Fremgangsmade ifgplge ethvert af kravene 12-16,
kende tegne t ved, at man anvender en syre valgt
blandt svovlsyre, saltpetersyre, saltsyre og kulsyre.

18. Fremgangsmade ifgplge ethvert af kravene 12-17,
kendetegnet ved, at man efter reaktionens af-
slutning lader det dannede pigment modne.

19. Fremgangsmadde ifglge krav 12, kende tegnet
ved, at hydrolysen finder sted i nzrvaer af en base.

20. Fremgangsmade ifgplge krav 12, k ende tegnet
ved, at man danner et reaktionsmedium wved blanding af
vand, alkohol og eventuelt en base, og at man derpd ind-
forer alkylsilicatet deri, idet farvestoffet enten indfg-
res samtidigt eller forefindes i reaktionsmediet f¢r ind-
foringen af alkylsilicatet.

21. Fremgangsmdde ifgplge ethvert af kravene 12-20,
kendetegnet ved, at pigmentet efter separerin-
gen fra reaktionsmediet vaskes og to¢rres.
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22. Fremgangsmade ifplge ethvert af kravene 12-21,
kendetegnet ved, at man lader det uorganiske
bezrestof undergd en forbehandling, idet der pa barestof-
fet dannes et metalkompleks.

23. Fremgangsmade ifglge krav 22, kend e tegnet
ved, at man danner et kompleks af nikkel, kobber, cobalt
eller mangan.

24. Fremgangsmade ifgplge krav 22 eller 23, ken d e -
t egne t ved, at man danner komplekserne ved indvirk-
ning af et metalsalt pa en amin eller pd et aminderivat.

25. Fremgangsmade ifglge ethvert af kravene 12-21,
kendetegnet ved, at man lader det uorganiske
bzrestof undergé en forbehandling, idet der pa& barestof-
fet dannes et metaloxid, isar af typen chromoxid, nikkel-
oxid eller cobaltoxid.

26. Pigment, kende tegnet ved, at det er opndet
ved en fremgangsmdde ifplge ethvert af kravene 12-25.

27. Anvendelse af et pigment af typen ifgplge kravene 1-11
eller et pigment fremstillet ved fremgangsmade ifgplge
kravene 12-25 som bestanddel i et fremkalderpulver.

28. Anvendelse ifplge krav 27, kend e t e gn e t ved,
at fremkalderpulveret yderligere omfatter titanoxid.

29. Anvendelse ifglge krav 27 eller 28, kende teg -
n e t ved, at fremkalderpulveret omfatter et supplerende
farvestof udover det, der er inkluderet i siliciumdioxid-

laget.
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