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Pigmentzubereitungen in Tablettenform

Beschreibung

Die vorliegende Erfindug betrifft Pigmentzubereitungen in Tablettenform, erhaltlich
durch trockenes Mischen einer festen Pigmentzubereitung (A) mit einem Tabletten-
sprengmittel (B) und gewunschtenfalls einem oder mehreren weiteren Hilfsmittels aus
der Gruppe der Trennmittel (C), Bindemittel (D) und wasserldslichen oberflachenakti-
ven Additive (E) ohne Teilchenzerkleinerung und anschlielendes Kompaktieren.

AulRerdem betrifft die Erfindung die Herstellung der Pigmentzubereitungen in Tablet-
tenform und ihre Anwendung zur Einfarbung von Beschichtungssystemen, die als flUs-
sige Phase Wasser, organische Lésungsmittel oder Mischungen von Wasser und or-
ganischen Losungsmitteln enthalten, und zur Masseeinfarbung von Holz- und Bau-
werkstoffen.

Feste Pigmentzubereitungen in Pulver- oder Granulatform, die in flissigen Anwen-
dungsmedien durch Einrihren oder Schitteln verteilbar sind (sog. Stir-in-Pigmente),
gewinnen aufgrund ihrer leichteren Handhabbarkeit gegentber flissigen Pigmentzube-
reitungen zunehmend an Interesse. Fur bestimmte Anwendungen, z.B. bei der Anwen-
dung in Baustoffen, ist es vorteilhaft, wenn die festen Pigmentzubereitungen in kom-
paktierter und damit besonders einfach zu dosierender Form als Tabletten (Briketts)
vorliegen.

In der CH-A-630 401 werden Pigmenttabletten beschrieben, die ein in walirigem Medi-
um mit Polyacrylsauresalzen belegtes Pigment und eine Saure/Carbonat-Gemischs als
Sprengmittel enthalten und durch feines Mahlen der trockenen Mischung aus dem be-
legten Pigment und dem Sprengmittel und anschlieliende Tablettierung hergestellt
werden.

Die aus der JP-A-03-221570 bekannten Pigmenttabletten werden ebenfalls durch tro-
ckenes Vermahlen des mit oberflachenaktivem Additiv belegten Pigments mit einem
Saure/Carbonat-Sprengmittel und Tablettierung des Mahlguts erhalten.

In der DE-A-197 31 698 werden Pigmenttabletten und -briketts beschrieben, die nicht
auf einer Pigmentzubereitung basieren und durch Mischen des unbelegten Pigments
mit Trenn-, Netz-, Binde- und/oder Sprengmittel und Kompaktierung hergestellt wer-
den.

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, Pigmentzubereitungen in Tablettenform be-
reitzustellen, die sich durch vorteilhafte Anwendungseigenschaften, insbesondere
leichte Dosierbarkeit und gleichzeitig leichte Verteilbarkeit in den Anwendungsmedien,
auszeichnen.
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Demgemall wurden Pigmentzubereitungen in Tablettenform gefunden, welche durch
trockenes Mischen einer festen Pigmentzubereitung (A) mit einem Tablettensprengmit-
tel (B) und gewunschtenfalls einem oder mehreren weiteren Hilfsmittels aus der Grup-
pe der Trennmittel (C), Bindemittel (D) und wasserléslichen oberflachenaktiven Additi-
ve (E) ohne Teilchenzerkleinerung und anschlielendes Kompaktieren erhaltlich sind.

Die erfindungsgemafien Pigmentzubereitungen zeichnen sich aufgrund ihrer Tabletten-
form durch besonders einfache Handhabbarkeit aus. Sie sind leicht und staubfrei do-
sierbar und zeigen Uberraschenderweise trotz der vorgenommenen Kompaktierung die
Stir-in-Eigenschaften der zugrundeliegenden Pigmentzubereitungen.

Die Form und GroR3e der Tabletten kann an den jeweiligen Anwendungszweck ange-
paft werden. Bei runden Tabletten liegen geeignete Durchmesser z.B. im Bereich von
0,2 bis 3 cm, die H6he der Tabletten betragt Gblicherweise 0,2 bis 1 cm. Selbstver-
standlich kénnen die Tabletten auch eine andere Form, beispielsweise eine brikettarti-
ge Form aufweisen. Diese Formen sollen erfindungsgemaf von dem Begriff "Tablet-
ten" umfaldt sein.

Die erfindungsgemaflen Pigmentzubereitungen in Tablettenform enthalten als wesent-
liche Bestandteile feste Pigmentzubereitungen (A) sowie flr Tabletten Ubliche Hilfsmit-
tel.

Die festen Pigmentzubereitungen (A) weisen dabei typischerweise folgende Bestand-
teile auf:

(A1) 40 bis 90 Gew.-% einer farbgebenden Komponente, die
(A1.1) 5 bis100 Gew.-% eines Pigments und
(A1.2) 0 bis 95 Gew.-% eines keine Eigenfarbe aufweisenden Fullstoffs enthalt,
und

(A2) 10 bis 60 Gew.-% eines wasserldslichen oberflachenaktiven Additivs.

Die farbgebende Komponente (A1) der Pigmentzubereitungen (A) basiert auf einem
Pigment (A1.1), das in Kombination mit einem keine Eigenfarbe aufweisenden Fullstoff
(A1.2) vorliegen kann.

Selbstverstandlich kénnen auch Mischungen mehrerer Komponenten (A1.1) und/oder
(A1.2) vorliegen. Dies gilt Gbrigens fur alle Komponenten der festen Pigmentzuberei-
tungen (A) wie auch der erfindungsgemafiien Pigmentzubereitungen in Tablettenform

Als Pigment (A1.1) kdnnen in den Pigmentzubereitungen (A) anorganische oder orga-
nische Pigmente enthalten sein. Selbstverstandlich kénnen die Pigmentzubereitungen
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auch Mischungen verschiedener anorganischer oder verschiedener organischer Pig-
mente oder Mischungen von anorganischen und organischen Pigmenten enthalten.

Die Pigmente liegen in feinteiliger Form vor. Die Pigmente haben dementsprechend
Ublicherweise mittlere TeilchengréfRen von 0,1 bis 5 um.

Als anorganische Pigmente kénnen Bunt-, Schwarz- und Weilpigmente (Farbpigmen-
te) sowie Glanzpigmente eingesetzt werden. Typische organische Pigmente sind Bunt-
und Schwarzpigmente.

Geeignete organische Pigmente sind z.B.:

- Monoazopigmente: C.l. Pigment Brown 25;
C.I. Pigment Orange 5, 13, 36, 38, 64 und 67;
C.I. PigmentRed 1, 2, 3,4, 5, 8,9, 12,17, 22, 23,
31, 48:1, 48:2, 48:3, 48:4, 49, 49:1, 51:1, 52:1, 52:2,
53, 53:1, 53:3, 57:1, 58:2, 58:4, 63, 112, 146, 148,
170, 175, 184, 185, 187, 191:1, 208, 210, 245, 247
und 251;
C.I. Pigment Yellow 1, 3, 62, 65, 73, 74, 97, 120,
151, 154, 168, 181, 183 und 191;
C.l. Pigment Violet 32;

- Disazopigmente: C.I. Pigment Orange 16, 34, 44 und 72;
C.l. Pigment Yellow 12, 13, 14, 16, 17, 81, 83, 106,
113, 126, 127, 155, 174, 176, 180 und 188;

- Disazokondensationspigmente: C.l. Pigment Yellow 93, 95 und 128;
C.I. Pigment Red 144, 166, 214, 220, 221, 242 und

262;
C.I. Pigment Brown 23 und 41;

- Anthanthronpigmente: C.I. Pigment Red 168;

- Anthrachinonpigmente: C.I. Pigment Yellow 147, 177 und 199;
C.l. Pigment Violet 31;

- Anthrapyrimidinpigmente: C.I. Pigment Yellow 108;

- Chinacridonpigmente: C.1. Pigment Orange 48 und 49;

C.I. Pigment Red 122, 202, 206 und 209;
C.I. Pigment Violet 19;
- Chinophthalonpigmente: C.l1. Pigment Yellow 138;
- Diketopyrrolopyrrolpigmente: C.l. Pigment Orange 71, 73 und 81;
C.l. Pigment Red 254, 255, 264, 270 und 272;
- Dioxazinpigmente: C.I. Pigment Violet 23 und 37;
C.1. Pigment Blue 80;
- Flavanthronpigmente: C.I. Pigment Yellow 24;
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- Indanthronpigmente: C.I. Pigment Blue 60 und 64;
- Isoindolinpigmente: C.1. Pigment Orange 61 und 69;
C.l1. Pigment Red 260;
C.I. Pigment Yellow 139 und 185;
- Isoindolinonpigmente: C.I. Pigment Yellow 109, 110 und 173;
- Isoviolanthronpigmente: C.l. Pigment Violet 31;
- Metallkomplexpigmente: C.I. Pigment Red 257;
C.l. Pigment Yellow 117, 129, 150, 153 und 177;
C.l1. Pigment Green 8;
- Perinonpigmente: C.l1. Pigment Orange 43;
C.I. Pigment Red 194;
- Perylenpigmente: C.l1. Pigment Black 31 und 32;
C.I. Pigment Red 123, 149, 178, 179, 190 und 224;
C.I. Pigment Violet 29;
- Phthalocyaninpigmente: C.I. Pigment Blue 15, 15:1, 156:2,15:3, 15:4, 15:6
und 16;
C.l. Pigment Green 7 und 36;
- Pyranthronpigmente: C.I. Pigment Orange 51;
C.l. Pigment Red 216;
- Pyrazolochinazolonpigmente: C.I. Pigment Orange 67;
C.l. Pigment Red 251;
- Thioindigopigmente: C.I. Pigment Red 88 und 181;
C.I. Pigment Violet 38;
- Triarylcarboniumpigmente: C.I. Pigment Blue 1, 61 und 62;
C.l. Pigment Green 1;
C.l. Pigment Red 81, 81:1 und 169;
C.l. Pigment Violet 1, 2, 3 und 27;

- C.l. Pigment Black 1 (Anilinschwarz);

- C.l. Pigment Yellow 101 (Aldazingelb);

- C.l. Pigment Brown 22.

Beispiele fur geeignete anorganische Pigmente sind:

- WeilRpigmente: Titandioxid (C.1.

Pigment White 6), Zinkweil3, Farbenzinkoxid;

Zinksulfid, Lithopone;

- Schwarzpigmente:  Eisenoxidschwarz (C.I. Pigment Black 11), Eisen-Mangan-
Schwarz, Spinellschwarz (C.l. Pigment Black 27); Ruf3 (C.I.
Pigment Black 7);

- Buntpigmente: Chromoxid, Chromoxidhydratgrin; Chromgrin (C.I. Pigment
Green 48); Cobaltgriin (C.1. Pigment Green 50); Ultramaringrin;

Kobaltblau (C.I.
Ultramarinblau;

Pigment Blue 28 und 36; C.I. Pigment Blue 72);
Manganblau;
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Ultramarinviolett; Kobalt- und Manganviolett;
Eisenoxidrot (C.I. Pigment Red 101); Cadmiumsulfoselenid (C.1.
Pigment Red 108); Cersulfid (C.I. Pigment Red 265); Molybdat-
rot (C.l. Pigment Red 104); Ultramarinrot;
Eisenoxidbraun (C.I. Pigment Brown 6 und 7), Mischbraun,
Spinell- und Korundphasen (C.I. Pigment Brown 29, 31, 33, 34,
35, 37, 39 und 40), Chromtitangelb (C.l. Pigment Brown 24),
Chromorange;
Cersulfid (C.I. Pigment Orange 75);
Eisenoxidgelb (C.l. Pigment Yellow 42); Nickeltitangelb (C.1.
Pigment Yellow 53; C.I. Pigment Yellow 157, 158, 159, 160,
161, 162, 163, 164 und 189); Chromtitangelb; Spinellphasen
(C.1. Pigment Yellow 119); Cadmiumsulfid und Cadmiumzink-
sulfid (C.I. Pigment Yellow 37 und 35); Chromgelb (C.I. Pigment
Yellow 34); Bismutvanadat (C.I. Pigment Yellow 184).

Bei den Glanzpigmenten handelt es sich um einphasig oder mehrphasig aufgebaute
plattchenférmige Pigmente, deren Farbenspiel durch das Zusammenspiel von Inter-
ferenz-, Reflexions- und Absorptionsphanomenen gepragt ist. Als Beispiele seien
Aluminiumplattchen und ein- oder mehrfach, insbesondere mit Metalloxiden beschich-
tete Aluminium-, Eisenoxid- und Glimmerplattchen genannt.

In den Pigmentzubereitungen (A) kann das Pigment (A1.1) in Kombination mit einem
keine Eigenfarbe aufweisenden, insbesondere anorganischen Fullstoff (A1.2) enthalten
sein.

Diese farblosen oder weilRen Fullstoffe (A1.2) weisen in der Regel einen Brechungsin-
dex < 1,7 auf. Beispielsweise betragt der Brechungsindex von Kreide 1,55, von Baryt
1,64, von Kaolin 1,56, von Talk 1,57, von Glimmer 1,58 und von Silikaten 1,55.

Die Fullstoffe (A1.2) sind wie die Pigmente (A1.1) im Anwendungsmedium unldslich
und stammen insbesondere aus den folgenden chemischen Klassen, wobei sowohl
Produkte nattrlicher Herkunft als auch Produkte synthetischer Herkunft beispielhaft
aufgeflhrt werden:

- Oxide und Hydroxide:
natdrlich: Aluminiumoxid und Magnesiumoxid;
synthetisch: Aluminiumhydroxid und Magnesiumhydroxid;
- Siliciumdioxid und Silikate:
natlrlich: Quarz, Christobalit, Kieselgur, Talk, Kaolin, Kieselerde, Glimmer, Wo-
lastonit und Feldspat;
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6
synthetisch: pyrogene Kieselsaure, Fallungskieselsdure, Alumosilikate und calci-
nierte Alumosilikate;
- Carbonate:
naturlich: Calcium- und Magnesiumcarbonate, wie Calcit, Kreide, Dolomit und
Magnesit;
synthetisch: gefalltes Calciumcarbonat;
- Sulfate:
natdrlich: Barium- und Calciumsulfate, wie Baryt und Gips;
synthetisch: gefalltes Bariumsulfat.

Die Fullstoffe (A1.2) kbnnen die unterschiedlichsten Teilchenformen aufweisen. Bei-
spielsweise kann es sich um Kugeln, Warfel, Plattchen oder Fasern handeln. Fullstoffe
auf natUrlicher Basis haben Ublicherweise Teilchengroen im Bereich von etwa 1 bis
300 um. So weisen Handelsprodukte auf Basis natlrlicher Kreide z.B. einen dso-Wert
von in der Regel 1 bis 160 um auf. TeilchengréfRen unter 1 um liegen in der Regel nur
bei synthetisch insbesondere durch Fallverfahren hergestellten Fillstoffen vor.

Bevorzugte Flllstoffe (A1.2) sind Carbonate und Sulfate, wobei natlrliche und gefallte
Kreide sowie Bariumsulfat besonders bevorzugt sind. Diese Produkte sind im Handel
z.B. unter den Namen Omyacarb® und Omyalite® (Fa. Omya) und Blanc fixe (Fa.
Sachtleben) erhaltlich.

Die farbgebende Komponente (A1) der Pigmentzubereitungen (A) enthalt 5 bis 100
Gew.-% Pigment (A1.1) und 0 bis 95 Gew.-% Fllstoff (A1.2).

Als Komponente (A2) enthalten die Pigmentzubereitungen (A) mindestens ein wasser-
I8sliches oberflachenaktives Additiv.

Inbesondere eignen sich hier nichtionische und/oder anionische wasserldsliche ober-
flachenaktive Additive.

Besonders geeignete nichtionische Additive (A2) basieren auf Polyethern (Additive
(A2.1)).

Neben den ungemischten Polyalkylenoxiden, bevorzugt C,-Cs-Alkylenoxiden und phe-
nylsubstituierten C>-Cs-Alkylenoxiden, insbesondere Polyethylenoxiden, Polypropylen-
oxiden und Poly(phenylethylenoxiden), sind hier vor allem Blockcopolymerisate, insbe-
sondere Polypropylenoxid- und Polyethylenoxidblocke oder Poly(phenylethylenoxid)-
und Polyethylenoxidblécke aufweisende Polymerisate, und auch statistische Copoly-
merisate dieser Alkylenoxide geeignet.
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Diese Polyalkylenoxide kdnnen durch Polyaddition der Alkylenoxide an StartermolekU-
le, wie gesattigte oder ungesattigte aliphatische und aromatische Alkohole, gesattigte
oder ungesattigte aliphatische und aromatische Amine, gesattigte oder ungesattigte
aliphatische Carbonsauren und Carbonsdureamide sowie aromatische Carbonsaure-
amide und Sulfonsaureamide, hergestellt werden. Die aromatischen Startermolekile
kénnen dabei durch C1-Czo-Alkyl oder C7-Cao-Aralkyl substituiert sein. Ublicherweise
werden 1 bis 300 mol, bevorzugt 3 bis 150 mol, Alkylenoxid je mol Startermolekl ein-
gesetzt, im Fall aromatischer Startermolekule liegen die Alkylenoxidmengen vor allem
bei 2 bis 100 mol, vorzugsweise bei 5 bis 50 mol und insbesondere bei 10 is 30 mol.
Die Polyadditionsprodukte kénnen eine terminale OH-Gruppe aufweisen oder end-
gruppenverschlossen sein, z.B. als C1-Ce-Alkylether vorliegen.

Geeignete aliphatische Alkohole enthalten dabei in der Regel 6 bis 26 C-Atome, bevor-
zugt 8 bis 18 C-Atome, und kénnen unverzweigt, verzweigt oder cyclisch aufgebaut
sein. Als Beispiele seien Octanol, Nonanol, Decanol, Isodecanol, Undecanol, Dodeca-
nol, 2-Butyloctanol, Tridecanol, Isotridecanol, Tetradecanol, Pentadecanol, Hexadeca-
nol (Cetylalkohol), 2-Hexyldecanol, Heptadecanol, Octadecanol (Stearylalkohol), 2-
Heptylundecanol, 2-Octyldecanol, 2-Nonyltridecanol, 2-Decyltetradecanol, Oleylalkohol
und 9-Octadecenol sowie auch Mischungen dieser Alkohole, wie Cs/C1o-, C13/C15- und
C16/Cig-Alkohole, und Cyclopentanol und Cyclohexanol genannt. Von besonderem In-
teresse sind die gesattigten und ungesattigten Fettalkohole, die durch Fettspaltung und
Reduktion aus naturlichen Rohstoffen gewonnen werden, und die synthetischen Fettal-
kohole aus der Oxosynthese. Die Alkylenoxidaddukte an diese Alkohole weisen Ubli-
cherweise mittlere Molekulargewichte M, von 200 bis 5 000 auf.

Als Beispiele fUr die obengenannten aromatischen Alkohole seien neben unsubstituier-
tem Phenol und o~ und B-Naphthol auch die alkylsubstituierten Produkte, die insbeson-
dere durch C4-C12-Alkyl, vorzugsweise C4-C12- bzw. C4-Cs-Alkyl, substituiert sind, und
die aralkylsubstituierten Produkte, insbesondere C7-Cso-aralkylsubstituiertes Phenol,
wie Hexylphenol, Heptylphenol, Octylphenol, Nonylphenol, Isononylphenol, Undecyl-
phenol, Dodecylphenol, Di- und Tributylphenol und Dinonylphenol, sowie Bisphenol A
und seine Umsetzungprodukte mit Styrol, vor allem in den ortho-Positionen zu beiden
OH-Gruppen durch insgesamt 4 Phenyl-1-ethylreste substituiertes Bisphenol A, ge-
nannt.

Geeignete aliphatische Amine entsprechen den oben aufgefiihrten aliphatischen Alko-
holen. Besondere Bedeutung haben auch hier die gesattigten und ungesattigten Fett-
amine, die vorzugsweise 14 bis 20 C-Atome aufweisen. Als aromatische Amine seien
beispielsweise Anilin und seine Derivate genannt.

Als aliphatische Carbonsauren eignen sich insbesondere gesattigte und ungesattigte
Fettsauren, die bevorzugt 14 bis 20 C-Atome enthalten, und hydrierte, teilhydrierte und



10

15

20

25

30

35

40

WO 2008/012245 PCT/EP2007/057403

8

unhydrierte Harzsduren sowie auch mehrwertige Carbonsauren, z.B. Dicarbonsauren,
wie Maleinsaure.

Geeignete Carbonsaureamide leiten sich von diesen Carbonsauren ab.

Neben den Alkylenoxidaddukten an die einwertigen Amine und Alkohole sind die Alky-
lenoxidaddukte an mindestens bifunktionelle Amine und Alkohole von ganz besonde-
rem Interesse.

Als mindestens bifunktionelle Amine sind zwei- bis finfwertige Amine bevorzugt, die
insbesondere der Formel HoN-(R'-NR?),-H (R": C2-Cs-Alkylen; R2: Wasserstoff oder C+-
Cs-Alkyl; n: 1 bis 5) entsprechen. Im einzelnen seien beispielhaft genannt: Ethylendia-
min, Diethylentriamin, Triethylentetramin, Tetraethylenpentamin, Propylendiamin-1,3,
Dipropylentriamin, 3-Amino-1-ethylenaminopropan, Hexamethylendiamin, Dihexa-
methylentriamin, 1,6-Bis-(3-aminopropylamino)hexan und N-Methyldipropylentriamin,
wobei Hexamethylendiamin und Diethylentriamin besonders bevorzugt sind und Ethy-
lendiamin ganz besonders bevorzugt ist.

Vorzugsweise werden diese Amine zunachst mit Propylenoxid und anschliellend mit
Ethylenoxid umgesetzt. Der Gehalt der Blockcopolymerisate an Ethylenoxid liegt Gbli-
cherweise bei etwa 10 bis 90 Gew.-%.

Die Blockcopolymerisate auf Basis mehrwertiger Amine weisen in der Regel mittlere
Molekulargewichte M, von 1 000 bis 40 000, vorzugsweise 1 500 bis 30 000, auf.

Als mindestens bifunktionelle Alkohole sind zwei- bis flnfwertige Alkohole bevorzugt.
Beispielsweise seien C>-Cs-Alkylenglykole und die entsprechenden Di- und Polyalky-
lenglykole, wie Ethylenglykol, Propylenglykol-1,2 und -1,3, Butylenglykol-1,2 und -1,4,
Hexylenglykol-1,6, Dipropylenglykol und Polyethylenglykol, Glycerin und Pentaerythrit
genannt, wobei Ethylenglykol und Polyethylenglykol besonders bevorzugt und Propy-
lenglykol und Dipropylenglykol ganz besonders bevorzugt sind.

Besonders bevorzugte Alkylenoxidaddukte an mindestens bifunktionelle Alkohole wei-
sen einen zentralen Polypropylenoxidblock auf, gehen also von einem Propylenglykol
oder Polypropylenglykol aus, das zunachst mit weiterem Propylenoxid und dann mit
Ethylenoxid umgesetzt wird. Der Gehalt der Blockcopolymerisate an Ethylenoxid liegt
Ublicherweise bei 10 bis 90 Gew.-%.

Die Blockcopolymerisate auf Basis mehrwertiger Alkohole weisen im allgemeinen mitt-
lere Molekulargewichte M, von 1 000 bis 20 000, vorzugsweise 1 000 bis 15 000, auf.
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Derartige Alkylenoxidblockcopolymerisate sind bekannt und im Handel z.B. unter den
Namen Tetronic®, Pluronic® und Pluriol® (BASF), Atlas® (Uniquema), Emulgator WN
und 386 (Lanxess) sowie Soprophor® (Rhodia) erhaltlich.

Als Beispiele flr die als Komponente (A2) besonders geeigneten wasserléslichen an-
ionischen oberflachenaktiven Mittel seien Additive auf Basis von Polymerisaten ethyle-
nisch ungesattigter Carbonsauren (A2.2), Additive auf Basis von Polyurethanen (A2.3),
Additive auf Basis von sauren Phosphorsaure-, Phosphonsaure-, Schwefelsdure-
und/oder Sulfonsaureestern der oben genannten Polyether (A2.4) und Additive auf
Basis von Polykondensationsprodukten von aromatischen Sulfonsauren und Formalde-
hyd (A2.5) genannt.

Selbstverstandlich kdnnen auch Mischungen mehrerer Additive (A2) verwendet wer-
den, also sowohl Mischungen verschiedener nichtionischer Additive als auch Mischun-
gen verschiedener anionischer Additive sowie Mischungen von nichtionischen und ani-
onischen Additiven.

Als anionische wasserldsliche oberflachenaktive Additive auf der Basis von Polymeri-
saten ungesattigter Carbonsauren (A2.2) eignen sich insbesondere Additive aus der
Gruppe der Homo- und Copolymerisate von ethylenisch ungeséattigten Monocarbon-
sauren und/oder ethylenisch ungesattigten Dicarbonsauren, die keine Saurefunktion
enthaltende Vinylmonomere zusatzlich einpolymerisiert enthalten kdnnen, der Alkoxy-
lierungsprodukte dieser Homo- und Copolymerisate und der Salze dieser Homo- und
Copolymerisate und ihrer Alkoxylierungsprodukte.

Als Beispiele flr die carboxylgruppenhaltigen Monomere und die Vinylmonomere seien
genannt:

- Acrylsaure, Methacrylsaure und Crotonsaure;

- Maleinsaure, Maleinsdureanhydrid, Maleinsduremonoester, Maleinsduremono-
amide, Umsetzungsprodukte von Maleinsdure mit Diaminen, die zu aminoxidgrup-
penhaltigen Derivaten oxidiert sein kdnnen, und Fumarsaure, wobei Maleinsaure,
Maleinsaureanhydrid und Maleinsauremonoamide bevorzugt sind;

- Vinylaromaten, wie Styrol, Methylstyrol und Vinyltoluol; Ethylen, Propylen, Isobu-
ten, Diisobuten und Butadien; Vinylether, wie Polyethylenglykolmonovinylether;

Vinylester linearer oder verzweigter Monocarbonsauren, wie Vinylacetat und Vinyl-
propionat; Alkylester und Arylester ethylenisch ungesattigter Monocarbonsauren,
insbesondere Acrylsaure- und Methacrylsdureester, wie Methyl-, Ethyl-, Propyl-,
Isopropyl-, Butyl-, Pentyl-, Hexyl-, 2-Ethylhexyl-, Nonyl-, Lauryl- und Hydroxyethyl-
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(meth)acrylat sowie Phenyl-, Naphthyl- und Benzyl(meth)acrylat; Dialkylester von
ethylenisch ungeséattigten Dicarbonsauren, wie Dimethyl-, Diethyl-, Dipropyl-, Di-
isopropyl-, Dibutyl-, Dipentyl-, Dihexyl-, Di-2-ethylhexyl-, Dinonyl-, Dilauryl- und Di-
2-hydroxyethylmaleinat und -fumarat; Vinylpyrrolidon; Acrylnitril und Methacrylnitril,
wobei Styrol, Isobuten, Diisobuten, Acrylsaureester und Polyethylenglykolmonovi-
nylether bevorzugt sind.

Als Beispiele flr bevorzugte Homopolymerisate dieser Monomere sind insbesondere
Polyacrylsduren zu nennen.

Die Copolymerisate der genannten Monomere kdnnen aus zwei oder mehreren, insbe-
sondere drei verschiedenen Monomeren aufgebaut sein. Es kénnen statistische Copo-
lymerisate, alternierende Copolymerisate, Blockcopolymerisate und Pfropfcopolymeri-
sate vorliegen. Als bevorzugte Copolymerisate seien Styrol/Acrylsaure-, Acrylsaure/-
Maleinsaure-, Acrylsaure/Methacrylsaure-, Butadien/Acrylsaure-, Isobuten/Malein-
saure-, Diisobuten/Maleinsaure- und Styrol/Maleinsaure-Copolymerisate, die jeweils
als zusatzliche Monomerbestandteile Acrylsaureester und/oder Maleinsaureester ent-
halten kdnnen, genannt.

Vorzugsweise liegen die Carboxylgruppen der nicht alkoxylierten Homo- und Copoly-
merisate zumindest teilweise in Salzform vor, um Wasserldslichkeit zu gewahrleisten.
Geeignet sind beispielsweise die Alkalimetallsalze, wie Natrium- und Kaliumsalze, und
die Ammoniumsalze.

Ublicherweise weisen die nicht alkoxylierten polymeren Additive (A2.2) mittlere Moleku-
largewichte My von 900 bis 250 000 auf. Die fUr die einzelnen Polymerisate besonders
geeigneten Molekulargewichtsbereiche hangen naturgeman von deren Zusammenset-
zung ab. Im folgenden werden flr verschiedene Polymerisate beispielhaft Molekular-
gewichtsangaben gemacht: Polyacrylsauren: My von 900 bis 250 000; Styrol/Acryl-
saure-Copolymerisate: My, von 1 000 bis 50 000; Acrylsdure/Methacrylsaure-Copoly-
merisate: My von 1 000 bis 250 000; Acrylsdure/Maleinsaure-Copolymerisate: My, von
2 000 bis 70 000.

Neben diesen Homo- und Copolymerisaten selbst sind auch ihre Alkoxylierungspro-
dukte als Additive (A2.2) von besonderem Interesse.

Hierbei handelt es sich vor allem um die teilweise bis (soweit dies mdglich ist) vollstan-
dig mit Polyetheralkoholen veresterten Polymerisate. In der Regel betragt der Vereste-
rungsgrad dieser Polymerisate 30 bis 80 mol-%.

Fir die Veresterung geeignet sind insbesondere die Polyetheralkohole selbst, vor-
zugsweise Polyethylenglykole und Polypropylenglykole, sowie deren einseitig end-
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gruppenverschlossene Derivate, vor allem die entsprechenden Monoether, wie Mono-
arylether, z.B. Monophenylether, und insbesondere Mono-C+-Czs-alkylether, z.B. mit
Fettalkoholen veretherte Ethylen- und Propylenglykole, und die Polyetheramine, die
z.B. durch Umwandlung einer terminalen OH-Gruppe der entsprechenden Polyetheral-
kohole oder durch Polyaddition von Alkylenoxiden an vorzugsweise primare aliphati-
sche Amine herstellbar sind. Bevorzugt sind dabei Polyethylenglykole, Polyethylengly-
kolmonoether und Polyetheramine. Die mittleren Molekulargewichte M, der verwende-
ten Polyetheralkohole und ihrer Derivate liegen Ublicherweise bei 200 bis 10 000.

Durch Steuerung des Verhaltnisses von polaren zu unpolaren Gruppen kénnen die
oberflachenaktiven Eigenschaften der Additive (A2.2) gezielt eingestellt werden.

Derartige anionische oberflachenaktive Additive (A2.2) sind ebenfalls bekannt und im
Handel z.B. unter den Namen Sokalan® (BASF), Joncryl® (Johnson Polymer),
Alcosperse® (Alco), Geropon® (Rhodia), Good-Rite® (Goodrich), Neoresin® (Avecia),
Orotan® und Morez® (Rohm & Haas), Disperbyk® (Byk) sowie Tegospers® (Gold-
schmidt) erhaltlich.

Als anionische oberflachenaktive Additive kbnnen diese Pigmentzubereitungen weiter-
hin Additive auf Polyurethanbasis (A2.3) enthalten.

Der Begriff Polyurethan umfaldt dabei nicht nur die reinen Umsetzungsprodukte von
mehrwertigen Isocyanaten (A2.3a) mit isocyanatreaktive Hydroxygruppen enthaltenden
organischen Verbindungen (A2.3b), sondern auch solche Umsetzungsprodukte, die
durch den Zusatz von weiteren isocyanatreaktiven Verbindungen, z.B. von primare
oder sekundare Aminogruppen tragenden Carbonsauren, zusatzlich funktionalisiert
sind.

Diese Additive zeichnen sich gegenuber anderen oberflachenaktiven Additiven durch
ihre geringe lonenleitfahigkeit und ihren neutralen pH-Wert aus.

Als mehrwertige Isocyanate (A2.3a) fUr die Herstellung der Additive (A2.3) eignen sich
insbesondere Diisocyanate, es kdnnen aber auch Verbindungen mit drei oder vier Iso-
cyanatgruppen eingesetzt werden. Es kdnnen sowohl aromatische als auch aliphati-
sche Isocyanate verwendet werden.

Als Beispiele flr bevorzugte Di- und Triisocyanate seien aufgefuhrt: 2,4-Toluylendiiso-
cyanat (2,4-TDlI), 4,4-Diphenylmethandiisocyanat (4,4'-MDI), para-Xylylendiisocyanat,
1,4-Diisocyanatobenzol, Tetramethylxylylendiisocyanat (TMXDI), 2,4'-Diphenylmethan-
diisocyanat (2,4'-MDI) und Triisocyanatotoluol sowie Isophorondiisocyanat (IPDI),
2-Butyl-2-ethylpentamethylendiisocyanat, Tetramethylendiisocyanat, Hexamethylendi-
isocyanat, Dodecamethylendiisocyanat, 2,2-Bis(4-isocyanatocyclohexyl)propan, Tri-
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methylhexandiisocyanat, 2-Isocyanatopropylcyclohexylisocyanat, 2,4,4- und 2,2,4-
Trimethylhexamethylendiisocyanat, 2,4'-Methylenbis(cyclohexyl)diisocyanat, cis-
Cyclohexan-1,4-diisocyanat, trans-Cyclohexan-1,4-diisocyanat und 4-Methylcyclo-
hexan-1,3-diisocyanat (H-TDI).

Selbstverstandlich kdnnen auch Mischungen von Isocyanaten (A2.3a) verwendet wer-
den. Beispielhaft seien hier genannt: Mischungen von Strukturisomeren von 2,4-Tolu-
ylendiisocyanat und Triisocyanatotoluol, z.B. Mischungen aus 80 mol-% 2,4-Toluylen-
diisocyanat und 20 mol-% 2,6-Toluylendiisocyanat; Mischungen aus cis- und trans-
Cyclohexan-1,4-diisocyanat; Mischungen von 2,4- oder 2,6-Toluylendiisocyanat mit
aliphatischen Diisocyanaten, wie Hexamethylendiisocyanat und Isophorondiisocyanat.

Als isocyanatreaktive organische Verbindungen (A2.3b) eignen sich bevorzugt Verbin-
dungen mit mindestens zwei isocyanatreaktiven Hydroxygruppen pro MolekUll. Geeig-
net als Verbindung (A2.3b) sind jedoch auch Verbindungen, die nur eine isocyanat-
reaktive Hydroxygruppe pro Molek(l aufweisen. Diese monofunktionalisierten Verbin-
dungen kdnnen die mindestens zwei isocyanatreaktive Hydroxygruppen pro Molekul
enthaltenden Verbindungen bei der Umsetzung mit dem Polyisocyanat (A2.3a) teilwei-
se oder auch ganz ersetzen.

Im folgenden werden Beispiele flr besonders bevorzugte isocyanatreaktive Verbin-
dungen (A2.3b) mit mindestens zwei isocyanatreaktiven Hydroxygruppen pro Molekl
aufgefthrt.

Dabei handelt es sich um Polyetherdiole, Polyesterdiole, Polyesterdiole auf Lactonba-
sis, Diole und Triole mit bis zu 12 C-Atomen, Dihydroxycarbonsduren, Dihydroxysul-
fonsauren, Dihydroxyphosphonsauren, Polycarbonatdiole, Polyhydroxyolefine und Po-
lysiloxane mit im Mittel mindestens zwei Hydroxygruppen pro Molekdl.

Geeignete Polyetherdiole (A2.3b) sind beispielsweise Homo- und Copolymerisate von
C,-C4-Alkylenoxiden, wie Ethylenoxid, Propylenoxid und Butylenoxid, Tetrahydrofuran,
Styroloxid und/oder Epichlorhydrin, die in Gegenwart eines geeigneten Katalysators,
z.B. Bortrifluorid, erhaltlich sind. Weiterhin geeignete Polyetherdiole sind durch
(Co)Polymerisation dieser Verbindungen in Gegenwart eines Starters mit mindestens
zwei aciden Wasserstoffatomen, z.B. von Wasser, Ethylenglykol, Thioglykol, Mercap-
toethanol, 1,3-Propandiol, 1,4-Butandiol, 1,6-Hexandiol, 1,12-Dodecandiol, Ethylendi-
amin, Anilin oder 1,2-Di-(4-Hydroxyphenyl)propan, zu erhalten.

Beispiele fur besonders geeignete Polyetherdiole (A2.3b) sind Polyethylenglykol, Poly-
propylenglykol, Polybutylenglykol und Polytetrahydrofuran sowie Copolymerisate da-
von.
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Das Molekulargewicht M, der Polyetherdiole betragt bevorzugt 250 bis 5 000, beson-
ders bevorzugt 500 bis 2 500.

Als isocyanatreaktive Verbindung (A2.3b) geeignete Polyesterdiole (Hydroxypolyester)
sind allgemein bekannt.

Bevorzugte Polyesterdiole (A2.3b) sind die Umsetzungsprodukte von Diolen mit Dicar-
bonsauren oder deren reaktiven Derivaten, z.B. Anhydriden oder Dimethylestern.

Als Dicarbonsauren eignen sich gesattigte und ungeséttigte aliphatische sowie aroma-
tische Dicarbonsauren, die zusatzliche Substituenten, wie Halogen, tragen kénnen.
Bevorzugte aliphatische Dicarbonsauren sind gesattigte unverzweigte a,-Dicarbon-
sauren, die 3 bis 22, vor allem 4 bis 12 C-Atome enthalten.

Beispiele fur besonders geeignete Dicarbonsauren sind: Bernsteinsaure, Glutarsaure,
Adipinsaure, Korksaure, Azelainsaure, Sebacinsaure, 1,12-Dodecandicarbonsaure,
Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid, Fumarsaure, Itaconsaure, Phthalsaure, Isophthal-
saure, Phthalsdureanhydrid, Tetrahydrophthalsdureanhydrid, Hexahydrophthalsaure-
anhydrid, Tetrachlorphthalsdureanhydrid, Endomethylentetrahydrophthalsdureanhy-
drid, Terephthalsdure, Terephthalsauredimethylester und Isophthalsauredimethylester.

Als Diole eignen sich insbesondere gesattigte und ungesattigte aliphatische und cyclo-
aliphatische Diole. Die besonders bevorzugten aliphatischen o, ®-Diole sind unver-
zweigt und weisen 2 bis 12, insbesondere 2 bis 8, vor allem 2 bis 4 C-Atome auf. Be-
vorzugte cycloaliphatische Diole leiten sich von Cyclohexan ab.

Beispiele fir besonders geeignete Diole sind: Ethylenglykol, Propylenglykol, 1,3-Pro-
pandiol, 1,4-Butandiol, 2-Methylpropan-1,3-diol, 1,5-Pentandiol, Neopentylglykol, 1,6-
Hexandiol, 1,8-Octandiol, 1,10-Decandiol, 1,12-Dodecandiol, cis- und trans-But-2-en-
1,4-diol, 2-Butin-1,4-diol und cis- und trans-1,4-Di(hydroxymethyl)cyclohexan.

Das Molekulargewicht M, der Polyesterdiole liegt bevorzugt bei 300 bis 5 000.

Als isocyanatreaktive Verbindung (A2.3b) geeignete Polyesterdiole auf Lactonbasis
basieren insbesondere auf aliphatischen gesattigten unverzweigten w-Hydroxycarbon-
sauren mit 4 bis 22, bevorzugt 4 bis 8 C-Atomen. Es eignen sich auch verzweigte -
Hydroxycarbonsauren, bei denen ein oder mehrere -CH>-Gruppen in der Alkylenkette
durch -CH(C+-Cs-Alkyl)- ersetzt sind.

Beispiele flr bevorzugte w-Hydroxycarbonséauren sind y-Hydroxybuttersdure und 6-
Hydroxyvaleriansaure.
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Selbstverstandlich eignen sich auch die oben genannten Diole als isocyanatreaktive
Verbindungen (A2.3b), wobei dieselben Bevorzugungen wie oben gelten.

Ebenfalls als isocyanatreaktive Verbindungen (A2.3b) geeignet sind Triole, die insbe-
sondere 3 bis 12, vor allem 3 bis 8 C-Atome aufweisen. Beispiel flr ein besonders ge-
eignetes Triol ist Trimethylolpropan.

Als isocyanatreaktive Verbindungen (A2.3b) geeignete Dihydroxycarbonsauren sind
insbesondere aliphatische gesattigte Dihydroxycarbonsauren, die vorzugsweise 4 bis
14 C-Atome enthalten, besonders geeignet. Ganz besonders geeignet sind Dihydroxy-
carbonsauren der Formel

I
HO—A™—C—A’—OH

|
COOH

in A" und A? gleiche oder verschiedene C+-Cs-Alkylenreste bedeuten und R fir Was-
serstoff oder C4-Cs-Alkyl steht.

Besonders bevorzugtes Beispiel flr diese Dihydroxycarbonsauren ist Dimethylolpro-
pionsaure (DMPA).

Weiterhin eignen sich als isocyanatreaktive Verbindungen (A2.3b) die entsprechenden
Dihydroxysulfonsauren und Dihydroxyphosphonsauren, wie 2,3-Dihydroxypropan-
phosphonsaure.

Der Begriff Dihydroxycarbonsaure soll dabei auch Verbindungen umfassen, die mehr
als eine Carboxylfunktion (bzw. Anhydrid- oder Esterfunktion) enthalten. Solche Ver-
bindungen sind durch Umsetzung von Dihydroxyverbindungen mit Tetracarbonséaure-
dianhydriden, wie Pyromellitsauredianhydrid oder Cyclopentantetracarbonsauredian-
hydrid, im Molverhaltnis 2 : 1 bis 1,05 : 1 in einer Polyadditionsreaktion erhaltlich und
weisen vorzugsweise ein mittleres Molekulargewicht M, von 500 bis 10 000 auf.

Als Beispiele flr geeignete Polycarbonatdiole (A2.3b) sind die Umsetzungsprodukte
von Phosgen mit einem UberschuR an Diolen, insbesondere unverzweigten geséttigten
aliphatischen o, ®-Diolen mit 2 bis 12, insbesondere 2 bis 8, vor allem 2 bis 4 C-
Atomen zu nennen.

Als isocyanatreaktive Verbindung (A2.3b) geeignete Polyhydroxyolefine sind vor allem
o, ®w-Dihydroxyolefine, wobei a,-Dihydroxybutadiene bevorzugt sind.
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Die weiterhin als isocyanatreaktive Verbindung (A2.3b) geeigneten Polysiloxane ent-
halten im Mittel mindestens zwei Hydroxygruppen pro MolekUl. Besonders geeignete
Polysiloxane weisen im Mittel 5 bis 200 Si-Atome (Zahlenmittel) auf und sind vor allem
mit C4-C12-Alkylgruppen, insbesondere Methylgruppen, substituiert.

Als Beispiele fUr isocyanatreaktive Verbindungen (A2.3b), die nur eine isocyanatreakti-
ve Hydroxygruppe aufweisen, seien insbesondere aliphatische, cycloaliphatische, arali-
phatische oder aromatische Monohydroxycarbonsauren und -sulfonsduren genannt.

Die Additive auf Polyurethanbasis (A2.3) werden durch Umsetzung der Verbindungen
(A2.3a) und (A2.3b) hergestellt, wobei das Molverhaltnis von (A2.3a) zu (A2.3b) in der
Regel 2: 1 bis 1 : 1, vorzugsweise 1,2 : 1 bis 1 : 1,2, betragt.

Dabei ist es moglich, neben den vorstehend genannten isocyanatreaktiven Verbindun-
gen (A2.3b) weitere Verbindungen mit isocyanatreaktiven Gruppen zuzusetzen, bei-
spielsweise Dithiole, Thioalkohole, wie Thioethanol, Aminoalkohole, wie Ethanolamin
und N-Methylethanolamin, oder Diamine, wie Ethylendiamin, und dadurch Polyuretha-
ne herzustellen, die neben den Urethangruppen noch Isocyanuratgruppen, Allophanat-
gruppen, Harnstoffgruppen, Biuretgruppen, Uretdiongruppen oder Carbodiimidgruppen
tragen. Weitere Beispiele flr solche isocyanatreaktiven Verbindungen sind aliphati-
sche, cycloaliphatische, araliphatische oder aromatische Carbonsauren und Sulfonsau-
ren, die mindestens zwei primare und/oder sekundare Aminogruppen tragen.

Selbstverstandlich kénnen auch entsprechende nur eine isocyanatreaktive Gruppe
aufweisende Verbindungen, beispielsweise Monoalkohole, primare und sekundare
Monoamine, Monoaminocarbon- und -sulfonsauren und Mercaptane, zugesetzt wer-
den. Ubliche Einsatzmengen liegen bei bis zu 10 mol-%, bezogen auf (A2.3a).

Vorzugsweise liegen die Carboxylgruppen der Umsetzungsprodukte (A2.3) zumindest
teilweise in Salzform vor, um Wasserldslichkeit zu gewahrleisten. Geeignet sind bei-
spielsweise Alkalimetallsalze, wie Natrium- und Kaliumsalze, und Ammoniumsalze.

Ublicherweise weisen die Additive (A2.3) mittlere Molekulargewichte My, von 500 bis
250 000 auf.

Durch Steuerung des Verhaltnisses von polaren zu unpolaren Gruppen kénnen die
oberflachenaktiven Eigenschaften der Additive (A2.3) gezielt eingestellt werden.

Derartige anionische oberflachenaktive Additive (A2.3) sind bekannt und im Handel
z.B. unter den Namen Borchi® GEN SN95 (Borchers) erhltlich.
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Wasserltsliche anionische oberflachenaktive Additive auf der Basis von sauren Phos-
phorsaure-, Phosphonsaure-, Schwefelsdure- und/oder Sulfonsdureestern von Polye-
thern (A2.4) basieren insbesondere auf den Umsetzungsprodukten der oben aufgefihr-
ten Polyether (A2.1) mit Phosphorsaure, Phosphorpentoxid und Phosphonséaure bzw.
Schwefelsdure und Sulfonsaure. Hierbei werden die Polyether in die entsprechenden
Phosphorsauremono- oder -diester und Phosphonsaureester bzw. die Schwefelsaure-
monoester und Sulfonsaureester Uberflhrt. Diese sauren Ester liegen bevorzugt in
Form wasserl@slicher Salze, insbesondere als Alkalimetallsalze, vor allem Natriumsal-
ze, und Ammoniumsalze vor, sie kdnnen jedoch auch in Form der freien Sauren einge-
setzt werden.

Bevorzugte Phosphate und Phosphonate leiten sich vor allem von alkoxylierten, insbe-
sondere ethoxylierten, Fett- und Oxoalkoholen, Alkylphenolen, Fettaminen, Fettsauren
und Harzsauren ab, bevorzugte Sulfate und Sulfonate basieren insbesondere auf alk-
oxylierten, vor allem ethoxylierten, Fettalkoholen, Alkylphenolen und Aminen, auch
mehrwertigen Aminen, wie Hexamethylendiamin.

Derartige anionische oberflachenaktive Additive (A2.4) sind bekannt und im Handel
z.B. unter den Namen Nekal® (BASF), Tamol® (BASF), Crodafos® (Croda), Rhodafac”®
(Rhodia), Maphos® (BASF), Texapon® (Cognis), Empicol® (Albright & Wilson), Matexil®
(ICl), Soprophor® (Rhodia) und Lutensit® (BASF) erhéltlich.

Wasserlosliche anionische Additive auf Basis von aromatischen Sulfonsduren und
Formaldehyd (A2.5) basieren insbesondere auf Naphthalinsulfonsaure und werden
ebenfalls vorzugsweise in Salzform, insbesondere als Natriumsalz, eingesetzt. |hr mitt-
leres Molekulargewicht Mw liegt Ublicherweise bei 4 000 bis 15 000.

Die Additive (A2.5) sind ebenfalls bekannt und z.B. im Handel unter dem Namen
Tamol® (BASF) erhaltlich.

Bevorzugte Pigmentzubereitungen (A) enthalten 45 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 55
bis 90 Gew.-%, der farbgebenden Komponente (A1) und 10 bis 55 Gew.-%, bevorzugt
10 bis 45 Gew.-%, wasserl@sliches oberflachenaktives Additiv als Komponente (A2).

Die festen Pigmentzubereitungen (A) werden typischerweise hergestellt, indem man
das Pigment (A1.1) zunachst in walriger, zumindest einen Teil des Additivs (A2) ent-
haltender Suspension einer Nal3zerkleinerung unterwirft, gewlnschtenfalls einen Full-
stoff (A1.2) vor oder nach der Nalizerkleinerung des Pigments (A1.1) der Suspension
zusetzt und die Suspension dann, gegebenenfalls nach Zugabe der restlichen Menge
Additiv (A2), trocknet.
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Das Pigment (A1.1) kann hierbei als trockenes Pulver oder in Form eines Prel3}kuchens
eingesetzt werden.

Bei dem eingesetzten Pigment (A1.1) handelt es sich vorzugsweise um ein gefinishtes
Produkt, d.h. die PrimérkorngréfRe des Pigments ist bereits auf den fir die Anwendung
gewunschten Wert eingestellt. Dieser Pigmentfinish empfiehlt sich insbesondere bei
organischen Pigmenten, da die bei der Pigmentsynthese anfallende Rohware in der
Regel nicht direkt fir die Anwendung geeignet ist. Bei anorganischen Pigmenten, z.B.
bei Oxid- und Bismutvanadatpigmenten, kann die Einstellung der Primarkorngrofie
auch bei der Pigmentsynthese erfolgen, so dal} die anfallenden Pigmentsuspensionen
direkt beim erfindungsgemafien Verfahren eingesetzt werden kdnnen.

Da das gefinishte Pigment (A1.1) bei der Trocknung bzw. auf dem Filteraggregat Ubli-
cherweise wieder reagglomeriert, wird es in waliriger Suspension einer Nalzerkleine-
rung, z.B. einer Mahlung in einer Ruhrwerkskugelmuhle, unterzogen.

Bei der Naf3zerkleinerung sollte zumindest ein Teil des in der fertigen Pigmentzuberei-
tung (A) enthaltenen Additivs (A2) anwesend sein, vorzugsweise setzt man die gesam-
te Menge Additiv (A2) vor der NalRzerkleinerung zu.

Um eine moglichst homogene Verteilung des eventuell ebenfalls einen Bestandteil der
Pigmentzubereitungen bildenden Oxidationsschutzmittels (A3) zu erreichen, wird die-
ses zweckmaligerweise auch vor der NalRzerkleinerung zugegeben.

Kommt ein Fullstoff (A1.2) zum Einsatz, so kann er vor oder nach der Nal3zerkleine-
rung zugesetzt werden. Wenn er bereits die gewlinschte KorngréRenverteilung auf-
weist, wird er vorzugsweise erst nach der Nalzerkleinerung des Pigments (A1.1) in der
Pigmentsuspension dispergiert. Dies gilt insbesondere fur Flllstoffe mit einer geringen
Harte, wie Kreide, die bei der Mahlung des Pigments unerwinscht mitzerkleinert war-
den. Umgekehrt kann die noch erforderliche Zerkleinerung eines zu grobteiligen Fll-
stoffs vorteilhaft mit der Zerkleinerung des Pigments kombiniert werden.

Die als Basis fur die erfindungsgemafien Pigmentzubereitungen in Tablettenform die-
nenden festen Pigmentzubereitungen (A) kdbnnen abhangig von der jeweils gewahlte
Trocknungsart - Sprihgranulierung und Wirbelschichttrocknung, Sprihtrocknung,
Trocknung im Schaufeltrockner, Eindampfen und anschlieRende Zerkleinerung - granu-
lar bis pulverformig sein.

Grobteilige Granulate mit mittleren Korngréflien von 50 bis 5 000 um, insbesondere 100
bis 1 000 um, ergeben sich bei Sprih- und Wirbelschichtgranulierung, durch Sprih-
trocknung werden Ublicherweise Granulate mit mittleren Korngréfien < 20 pm erhalten.
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Feinteilige Zubereitungen sind durch Trocknung im Schaufeltrockner und durch Ein-
dampfen mit anschlielender Mahlung erhaltlich.

Die Spruhgranulierung wird vorzugsweise in einem Sprihturm mit Einstoffdlise durch-
geflhrt. Die Suspension wird hier in Form grofierer Tropfen verspriht, wobei das Was-
ser verdampft. Die Additive schmelzen bei den Trocknungstemperaturen auf und fuh-
ren so zur Bildung eines weitgehend kugelférmigen Granulats mit besonders glatter
Oberflache (BET-Werte von in der Regel < 15 m?/g, insbesondere < 10 m?/g).

Die Gaseintrittstemperatur im Sprihturm liegt im allgemeinen bei 180 bis 300°C, be-
vorzugt bei 150 bis 300°C. Die Gasaustrittstemperatur betragt in der Regel 70 bis
150°C, vorzugsweise 70 bis 130°C.

Die Restfeuchte des hierbei erhaltenen Pigmentgranulats liegt bevorzugt bei < 5 Gew.-
%.

Die festen Pigmentzubereitungen (A) sind z.B. in den alteren deutschen Patentanmel-
dungen 102005005975.9 sowie der dort zitierten Literatur beschrieben. Geeignete
Pigmentzubereitungen (A) sind im Markt auch unter den Handelsnamen Xfast® und
Pigmosol® (BASF) sowie Leanyl® Gran und Levanox® Gran (Lanxess) erhaltlich.

Die erfindungsgemaflen Pigmentzubereitungen in Tablettenform enthalten in der Regel
10 bis 80 Gew.-% einer festen Pigmentzubereitung (A).

Weiterer Bestandteil der erfindungsgemafien Pigmentzubereitungen in Tablettenform
ist ein Tablettensprengmittel (B).

Hierbei kann es sich um ein desintegrierendes, Wasser stark adsorbierendes Spreng-
mittel (B1) oder um ein gasbildendes Sprengmittel (B2) handeln, wobei die desintegrie-
renden Sprengmittel (B1) bevorzugt sind.

Beispiele flr geeignete desintegrierende Sprengmittel (B1) sind Polyvinylpyrrolidone,
Starke, Cellulosederivate und Dextrane, wobei Polyvinylpyrrolidone (z.B. Kollidon® CL
(BASF)) besonders geeignet sind.

Gasbildende Sprengmittel (B2) sind typischerweise Kombinationen schwacher Sauren,
wie Ascorbinsdure, Tartarsaure, Citrussaure und Borsaure, mit wasserléslichen Carbo-
naten oder insbesondere wasserldslichen Hydrogencarbonaten.

Der Gehalt der erfindungsgemafen Pigmentzubereitungen an einem Sprengmittel aus
der Gruppe (B1) liegt im allgemeinen bei 10 bis 40 Gew.-%, wahrend Sprengmittel der
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Gruppe (B2) Ublicherweise in Mengen von 0,9 bis 20 Gew.-% (0,1 bis 10 Gew.-% Sau-
re und 0,8 bis 10 Gew.-% wasserldsliches (Hydrogen)Carbonat) eingesetzt werden.

Zusatzlich kdnnen die erfindungsgemafien Pigmentzubereitungen gewtinschtenfalls
noch bis zu 20 Gew.-% eines Trennmittels (C), bis zu 40 Gew.-% eines Bindemittels
(D) und/oder bis zu 40 Gew.-% eines zusatzlichen oberflachenaktiven Additivs (Netz-
mittels) (E) enthalten.

Beispiele fur geeignete Trennmittel (auch Entformungsmittel) (C) sind feinstverteiltes
Siliciumdioxid (Aerosil® (Degussa)), Stearate und silikatische Fiillstoffe, wie Talkum,
Glimmer und Kaolin.

Beispiele fur typische Bindemittel (D) sind Ligninsulfonat und Polyvinylalkohol.

Insbesondere die Netzmittel (E) werden typischerweise nur in Sonderfallen als zusatz-
liche Komonente in den erfindungsgemafien Pigmentzubereitungen enthalten sein,
insbesondere nur dann, wenn eine besondere Anpassung an das Anwendungsmedium
erforderlich ist. Die bereits in den die Basis der erfindungsgemafien Pigmentzuberei-
tungen bildenden festen Pigmentzubereitungen (A) enthaltenen oberflachenaktiven
Additive reichen im allgemeinen flr die Ublichen Anwendungszwecke aus. Diese Ver-
traglichkeitshilfsmittel (E) sind vorzugsweise nicht klebend und neigen nicht zur Was-
seraufnahme, geeignet sind z.B. Naphthalinsulfonsaure/Formaldehyd-Kondensations-
produkte, Alkylnaphthalinsulfonsduren und modifizierte Polyacrylsiuren (Tamol®,
Nekal® und Sokalan® (BASF)).

Die erfindungsgemaflen Pigmentzubereitungen in Tablettenform kdnnen vorteilhaft
nach dem erfindungsgemafien Verfahren hergestellt werden, welches dadurch ge-
kennzeichnet ist, dafl man die feste Pigmentzubereitung (A) mit einem Tabletten-
sprengmittel (B) und gewunschtenfalls einem oder mehreren weiteren Hilfsmitteln (C),
(D) und/oder (E) ohne Teilchenzerkleinerung trocken mischt und die erhaltene Mi-
schung anschlieRend kompaktiert.

Das Mischen der Komponenten (A) bis (E) kann dabei vorteilhaft in Fall-, Schaufel-,
Schnecken-, Taumeln und Fluidmischern, wie Trommel-, Ring-, Beton-, Trog- und Tel-
lermischern, vorgenommen werden.

Die Kompaktierung bzw. Tablettierung kann dabei auf Ubliche Weise vorgenommen
werden.

Die erfindungsgemafien von Pigmentzubereitungen in Tablettenform eignen sich her-
vorragend zur Einfarbung von Beschichtungssystemen, die als flissige Phase Wasser,
organische Lésungsmittel oder Mischungen von Wasser und organischen Lésungsmit-
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teln enthalten, sowie zur Massefarbung von Holz- und Bauwerkstoffen. Sie zeichnen
sich hierbei insbesondere durch ihre sehr kompakte und damit besonders einfach zu
dosierende Form und gleichzeitig durch ihre Stir-in-Eigenschaften aus.

Beispiele fur einfarbbare Beschichtungssysteme sind: Lacke, z.B. Bautenlacke, Indu-
strielacke, Fahrzeuglacke, strahlungshartbare Lacke; Anstrichmittel, sowohl fir den
Bautenaul3en- als auch -innenbereich, z.B. Holzanstrichmittel, Kalkfarben, Leimfarben,
Dispersionsfarben; Druckfarben, z.B. Offsetdruckfarben, Flexodruckfarben, Toluoltief-
druckfarben, Textildruckfarben, strahlungshartbare Druckfarben; Tinten, auch Ink-Jet-
Tinten; Colorfilter; Baustoffe (Ublicherweise wird erst nach trockenem Vermischen von
Baustoff und Pigmentgranulat Wasser zugesetzt), z.B. Silikatputzsysteme, Zement,
Beton, Mértel, Gips; Asphalt, Dichtungsmassen; cellulosehaltige Materialien, z.B. Pa-
pier, Pappe, Karton, Holz und Holzwerkstoffe, die lackiert oder anderweitig beschichtet
sein kénnen; Klebstoffe; filmbildende polymere Schutzkolloide, wie sie beispielsweise
in der Pharmaindustrie verwendet werden; kosmetische Artikel; Detergentien, wobei
Baustoffe besonders hervorzuheben sind.

Beispiele

Erfindungsgemalie Pigmentzubereitungen in Tablettenform wurden wie folgt herge-
stellt:

65,5 g einer festen Pigmentzubereitung (A), 30,0 g Kollidon® CL (B), 3,0 g Talkum (C)
und 1,5 g Magnesiumstearat (C) wurden mit einem Labormixer Microton® MB 550 (Fa.
Kinematica) etwa 10 s homogenisiert. In Beispiel wurden 60,0 g feste Pigmentzuberei-
tung (A) und 5,5 g eines Naphthalinsulfonsaure/Formaldehyd-Kondensationsprodukts
(E) eingesetzt, die weiteren Komponenten blieben unverandert.

Die jeweils erhaltene Mischung wurde in einer Rundlduferpresse PH 100/6 (Korsch
AG) unter Verwendung folgender Prel3parameter zu Tabletten (Durchmesser: 2,5 cm;
Hohe: 0,5 cm; Gewicht: 2,5 g) verprelit:

Prel3kraft: 4,0 KN

Gewicht: 2600 mg

Stempel: 25 mm facettiert, mit Teflon beschichtet
Umdrehungsgeschwindigkeit: 20 U/min
Temperatur: 24°C

Als Komponente (A) wurden dabei folgende festen Pigmentzubereitungen eingesetzt:
Beispiel 1: Xfast® Blau 7080

Beispiel 2: Xfast Rot 3860

Beispiel 3: Xfast Grin 8730
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Beispiel 4: Xfast Blau 7080
Beispiel 5: Xfast Rot 3390
Beispiel 6: Xfast Schwarz 0066
Beispiel 7:  Pigmosol® Blau 6900
Beispiel 8: Levanyl® Gran Schwarz

Die erhaltenen Tabletten zerfielen ohne groRere mechanische Beanspruchung in Was-
ser, waltrigen Bindemitteln, Lacken, Druckfarben und Morteln.



10

15

20

25

30

35

40

WO 2008/012245 PCT/EP2007/057403

22

Patentanspriiche

Pigmentzubereitungen in Tablettenform, erhaltlich durch trockenes Mischen einer
festen Pigmentzubereitung (A) mit einem Tablettensprengmittel (B) und ge-
wlnschtenfalls einem oder mehreren weiteren Hilfsmittels aus der Gruppe der
Trennmittel (C), Bindemittel (D) und wasserldslichen oberflachenaktiven Additive
(E) ohne Teilchenzerkleinerung und anschlielendes Kompaktieren.

Pigmentzubereitungen nach Anspruch 1, die als wesentliche Bestandteile

>

—_
O
e L N

10 bis 99,5 Gew.-% einer festen Pigmentzubereitung,
0,5 bis 40 Gew.-% eines Tablettensprengmittels,
0 bis 20 Gew.-% eines Trennmittels,

w

(D) 0 bis 40 Gew.-% eines Bindemittels und
(E) 0 bis 40 Gew.-% eines zusatzlichen oberflachenaktiven Additivs
enthalten.

Pigmentzubereitungen nach Anspruch 2, die als Komponente (B) 10 bis 40
Gew.-% eines desintegrierenden Sprengmittels (B1) oder 0,9 bis 20 Gew.-%
eines gasbildenden Sprengmittels (B2) enthalten.

Pigmentzubereitungen nach den Ansprichen 1 bis 3, bei denen die feste Pig-
mentzubereitung (A) als wesentliche Bestandteile

(A1) 40 bis 90 Gew.-% einer farbgebenden Komponente, die
(A1.1) 5 bis100 Gew.-% eines Pigments und
(A1.2) 0 bis 95 Gew.-% eines keine Eigenfarbe aufweisenden Fullstoffs
enthalt, und

(A2) 10 bis 60 Gew.-% eines wasserldslichen oberflaichenaktiven Additivs

aufweist.

Pigmentzubereitungen nach den Ansprichen 1 bis 4, bei denen die feste Pig-
mentzubereitung (A) durch Nalzerkleinerung eines Pigments (A1.1) in waldriger,
zumindest einen Teil eines wasserldslichen oberflachenaktiven Additivs (A2) ent-
haltender Suspension, der gewlnschtenfalls vor oder nach der Nalizerkleinerung
des Pigments (A1.1) ein Fullstoff (A1.2) zugesetzt wurde, und, gegebenenfalls
nach Zugabe der restlichen Menge Additiv (A2), Trocknung der Suspension her-
gestellt wurde.
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Verfahren zur Herstellung von Pigmentzubereitungen in Tablettenform geman
den Ansprichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dal} man eine feste Pigment-
zubereitung (A) mit einem Tablettensprengmittel (B) und gewlnschtenfalls einem
oder mehreren weiteren Hilfsmitteln aus der Gruppe der Trennmittel (C), Binde-
mittel (D) und wasserldslichen oberflachenaktiven Additive (E) ohne Teilchenzer-
kleinerung trocken mischt und die erhaltene Mischung anschliellend kompaktiert.

Verfahren nach Asnpruch 6, dadurch gekennzeichnet, dafl man die feste Pig-
mentzubereitung (A) einsetzt, die als wesentliche Bestandteile

(A1) 40 bis 90 Gew.-% einer farbgebenden Komponente, die
(A1.1) 5bis 100 Gew.-% eines Pigments und
(A1.2) 0 bis 95 Gew.-% eines keine Eigenfarbe aufweisenden Fullstoffs
enthalt, und

(A2) 10 bis 60 Gew.-% eines wasserldslichen oberflaichenaktiven Additivs

aufweist.

Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, dall man die feste
Pigmentzubereitung (A) herstellt, indem man ein Pigment (A1.1) einer NalRzer-
kleinerung in walriger, zumindest einen Teil eines Additivs (A2)) enthaltender
Suspension unterwirft, einen gewlnschtenfalls enthaltenen Fullstoff (A1.2) vor
oder nach der Nafzerkleinerung des Pigments (A1.1) der Suspension zusetzt
und die Suspension dann, gegebenenfalls nach Zugabe der restlichen Menge
Additiv (A2), trocknet.

Verwendung von Pigmentzubereitungen in Tablettenform gemaf den Anspru-
chen 1 bis 5 zur Einfarbung von Beschichtungssystemen, die als fllssige Phase
Wasser, organische Losungsmittel oder Mischungen von Wasser und organi-
schen Losungsmitteln enthalten.

Verwendung nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daf} es sich bei den
Beschichtungssytemen um Lacke, Anstrichmittel, Druckfarben oder Tinten han-
delt.

Verwendung von Pigmentzubereitungen in Tablettenform gemaf den Anspru-
chen 1 bis 5 zur Massefarbung von Holz- und Bauwerkstoffen.
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