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(57) Abstract: The invention relates to the use of solid pigment preparations for colouring plastics, said preparations containing the
following as essential constituents: (A) between 60 and 90 wt. % of at least one pigment; and (B) between 10 and 40 wt % of at
least one surface-active additive from the group of non-ionic polyethers, their acidic phosphoric acid esters, phosphonic acid esters,

(57) Zusammenfassung: Verwendung von festen Pigmentzubereitungen, die als wesentliche Bestandteile (A) 60 bis 90 Gew.-%
mindestens eines Pigments und (B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines oberfldchenaktiven Additivs aus der Gruppe der nichtioni-
schen Polyether und ihrer sauren Phosphorséure-, Phosphonsiure-, Schwefelsdure- und/oder Sulfonsédureester und deren Salzenent-

halten, zur Einfdrbung von Kunststoffen.
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Verwendung von festen Pigmentzubereitungen zur Einfdrbung von
Kunststoffen

Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft die Verwendung von festen
Pigmentzubereitungen, die als wesentliche Bestandteile

(AY 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines oberflichenaktiven Additivs
aus der Gruppe der nichtionischen Polyether und ihrer sauren
Phosphorsédure-, Phosphonsdure-, Schwefelsédure- und/oder
Sulfonsdureester und deren Salzen

enthalten, zur Einf&rbung von Kunststoffen.

Welterhin betrifft die Erfindung ein Verfahren zur Einfirbung von
Kunststoffen.

Zur Einfidrbung von Kunststoffen werden {iblicherweise Pulverpig-
mente eingesetzt. Dabel ist die vollstdndige Dispergierung der
Pigmente im Kunststoff Voraussetzung fiir die Entwicklung von ma-
ximaler Farbstérke und Firbewirkung. Eine solche Dispergierung
erfordert ein entsprechendes Know-how und einen hohen Eintrag an
Scherenergie und ist daher kostspielig. Wenn der Kunststoffver-
arbeiter nicht iiber dieses Know-how sowie die erforderlichen auf-
wendigen und teuren Dispergiergerdte verfiligt, weisen die einge-
fdrbten Kunststoffe oftmals sogenannte Pigmentstippen, d.h. nicht
ausdispergierte Pigmentagglomerate, auf,.sind schlecht verspinn-
bar und/oder besitzen hohe Druckfilterwerte.

Viele Kunststoffverarbeiter greifen daher fiir die Einfdrbung von
Kunststoffen auf sogenannte Masterbatches zurilick. Ein Masterbatch
ist eine iiblicherweise feste, konzentrierte Pigmentprédparation in
einer schmelzbaren, bei Raumtemperatur festen Kunststoffmatrix,
in der das pulverfdrmige Pigment ausdispergiert und damit fein-
verteilt vorliegt, d.h. die zur Dispergierung des Pulverpigments
erforderliche Energie wurde bereits bei der Herstellung des
Masterbatches aufgebracht. Mit Hilfe dieser Masterbatches kénnen
die Kunststoffverarbeiter die Kunststoffe ohne grofien Energie-
aufwand einfdrben und erhalten gleichéeitig hinsichtlich Farb-
stidrke und Farbton konstantere Farbeergebnisse.
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Aus der EP-A-1 081 195 sind granulédre Pigmentzubereitungen filir
die Einfdrbung von Kunststoffen bekannt, die nichtionische Poly-
ethylenwachse als Additive enthalten. Diese Pigmentzubereitungen
werden durch Inkontaktbringen der Pigmente mit den Wachsen beim
Losungsmittelfinish und Sprithtrocknung hergestellt. Dieses Her-
stellungsverfahren ist jedoch nur filir organische Pigmente anwend-
bar, die in organischen Ldsungsmitteln gefinisht werden.

Weiterhin ist in den &dlteren deutschen Patentanmeldungen
10204304.3 sowie 10204583.6, 10227657.9 und 10228199.8 der Ein-
satz von festen Pigmentzubereitungen, die nichtionische ober-
fléchenaktive Additive auf der Basis von Polyethern bzw.
Mischungen dieser Additive mit anionischen oberflichenaktiven Ad-
ditiven auf Basis entsprechend modifizierter Polyether enthalten,
beschrieben.

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, Pigmentzubereitungen be-
reitzustellen, mit denen Kunststoffe verschiedenster Art vorteil-
haft eingefidrbt werden kénnen.

Demgemif wurde die Verwendung von festen Pigmentzubereitungen,
die als wesentliche BRestandteile A

(A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines oberfléchenaktiven Additivs
aus der Gruppe der nichtionischen Polyether und ihrer sauren
Phosphorsdure-, Phosphonsdure-, Schwefelsdure- und/oder
Sulfonsdureester und deren Salzen

enthalten, zur Einfdrbung von Kunststoffen gefunden.

Weiterhin wurde ein Verfahren zur Einfdrbung von Kunststoffen ge-
funden, welches dadurch gekennzeichnet ist, daR man diese
Pigmentzubereitungen durch Extrudieren, Walzen, Kneten oder Mah-
len in die Kunststoffe einarbeitet.

Die erfindungsgemidf zu verwendenden Pigmentzubereitungen enthal-
ten als Komponente (A) mindestens ein Pigment sowie als Kompo-
nente (B) mindestens ein nichtionisches oberflé&chenaktives Addi-
tiv auf der Basis von Polyethern oder mindestens ein anionisches
oberfliachenaktives Mittel auf der Basis der sauren Phosphor-
sdure-, Phosphonsdure-, Schwefelsdure— oder Sulfonsdureester der
Polyether oder deren Salzen(B) oder eine Mischung dieser nicht-
ionischen und anionischen oberflédchenaktiven Additive.
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Als Komponente (A) konnen in den erfindungsgeméfs zu verwendenden
Pigmentzubereitungen organische oder anorganische Pigmente ent-
halten sein. Selbstverstindlich kdnnen die Pigmentzubereitungen
auch Mischungen verschiedener organischer oder verschiedener an-
organischer Pigmente oder Mischungen von organischen und anorga-
nischen Pigmenten enthalten.

Die Pigmente liegen in feinteiliger Form vor. Die Pigmente haben
dementsprechend tiblicherweise mittlere Teilchengréfien von 0,1 bis
5 um, insbesondere 0,1 bis 3 pm und vor allem 0,1 bis 1 pm.

Bei den organischen Pigmenten handelt es sich {iblicherweise um
organische Bunt- und Schwarzpigmente. Anorganische Pigmente kon-
nen ebenfalls Farbpigmente (Bunt-, Schwarz- und Weifpigmente) so-
wie Glanzpigmente und die {iblicherweise als Fiillstoffe eingesetz-
ten anorganischen Pigmente sein.

Im folgenden seien als Beispiele flir geeignete organische Farb-
pigmente genannt:

~ Monoazopigmente: C.I. Pigment Brown 25;
C.I. Pigment Orange 5, 13, 36, 38, 64
und 67;

C.I. Pigment Red 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.I. Pigment Violet 32;

- Disaiopigmente: C.I. Pigment Orange 16, 34, 44 und 72;
C.I. Pigment Red 144, 166, 214, 220, 221
und 242;

C.I. Pigment Yellow 12, 13, 14, 16, 17,
81, 83, 106, 113, 126, 127, 155, 174,
176, 180 und 188;

- Disazokondensations-
pigmente: C.I. Pigment Yellow 93, 95 und 128;
C.I. Pigment Red 144, 166, 214, 220, 242
und 262;

C.I. Pigment Brown 23 und 41;
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Anthanthronpigmente:
Anthrachinonpigmente:
Anthrapyrimidin-
pigmente:

Chinacridonpigmente:

Chinophthalonpigmente:

Diketopyrrolopyrrol-
pigmente:

Dioxazinpigmente:

Flavanthronpigmente:
Indanthronpigmente:

Isoindolinpigmente:

Isoindolinonpigmente:
Isoviolanthronpigmente:

Metallkomplexpigmente:

Perinonpigmente:

Perylenpigmente:

PCT/EP2003/007591
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C.I. Pigment Red 168;

C.I. Pigment Yellow 147, 177 und 199;
C.I. Pigment Violet 31;

C.I. Pigment Yellow 108;

C.I. Pigment Orange 48 und 49;

C.I. Pigment Red 122, 202, 206 und 209;
C.I. Pigment Violet 19;

C.I. Pigment Yellow 138;

C.I. Pigment Orange 71, 73 und 81;
C.I. Pigment Red 254, 255, 264, 270 und

C.I. Pigment Violet 23 und 37;
C.I. Pigment Blue 80;

C.I. Pigment Yellow 24;
C.I. Pigment Blue 60 und 64;

C.I. Pigmente Orange 61 und 69;
C.I. Pigment Red 260;
C.I. Pigment Yellow 139 und 185;

C.I. Pigment Yellow 109, 110 und 173;
C.I. Pigment Violet 31;

C.I. Pigment Red 257;

C.I. Pigment Yellow 117, 129, 150, 153
und 177;

C.I. Pigment Green 8;

C.I. Pigment'Orange 43;
C.I. Pigment Red 194;

C.I. Pigment Black 31 und 32;

C.I. Pigment Red 123, 149, 178, 179, 190
und 224;

C.I. Pigment Violet 29;
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Phthalocyaninpigmente: C.I. Pigment Blue 15, 15:1, 15:2,
15:3, 15:4, 15:6 und 16;
C.I. Pigment Green 7 und 36;

5 - Pyranthronpigmente: C.I. Pigment Orange 51;
' C.I. Pigment Red 216;

- Pyrazolochinazolon-

pigmente: ' C.I. Pigment Orange 67;
10 C.I. Pigment Red 251;
— Thioindigopigmente: C.I. Pigment Red 88 und 181;

C.I. Pigment Violet 38;

15 - Triarylcarbonium- .
Pigment Blue 1, 61 und 62;

pigmente: C.I.
C.I. Pigment Green 1;
C.I. Pigment Red 81, 81l:1 und 169;
C.I. Pigment Violet 1, 2, 3 und 27;

20

C.I. Pigment Black 1 (Anilinschwarz);
C.I. Pigment Yellow 101 (Aldazingelb);
C.I. Pigment Brown 22.

25 Geelgnete anorganische Farbpigmente sind z.B.:

30

- Weifipigmente: Titandioxid (C.I. Pigment White 6),
Zinkweif, Farbenzihkoxid; Zinksulfid,
Lithopone;

- Schwarzpigmente: . Eisenoxidschwarz (C.I. Pigment Black
11}, ) '
Eisen~Mangan-Schwarz, Spinellschwarz
(C.I. Pigment Black 27); RuR (C.I. Pig-

35 ment Black 7);

- Buntpigmente: Chromoxid, Chromoxidhydratgrin;
Chromgriin (C.I. Pigment Green 48); Co-
baltgrin (C.I. Pigment Green 50); Ultra-

40 maringrin;

Kobaltblau (C.I. Pigment Blue 28 und 36;
C.I. Pigment Blue 72); Ultramarinblau;
Manganblau;

45
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Ultramarinviolett; Kobalt- und Mangan-
violett;

Eigenoxidrot (C.I. Pigment Red 101);
Cadmiumsul foselenid (C.I. Pigment Red
108); Cersulfid (C.I. Pigment Red 265);
Molybdatrot (C.I. Pigment Red 104); Ul-
tramarinrot;

Eisenoxidbraun (C.I. Pigment Brown 6 und
7), Mischbraun, Spinell- und Korundpha-
sen (C.I. Pigment Brown 29, 31, 33, 34,
35, 37, 39 und 40), Chromtitangelb (C.I.
Pigment Brown 24), Chromorange;

Cersulfid (C.I. Pigment Orange 75);
Eisenoxidgelb (C.I. Pigment Yellow 42);
Nickeltitangelb (C.I. Pigment Yellow 53;
C.I. Pigment Yellow 157, 158, 159, 160,
161, 162, 163, 164 und 189); Chromtitan-
gelb; Spinellphasen (C.I. Pigment Yellow
119); Cadmiumsulfid und Cadmiumzinksul-
fid (C.I. Pigment Yellow 37 und 35);
Chromgelb (C.I. Pigment Yellow 34);
Bismutvanadat (C.I. Pigment Yellow 184).

Als Beispiele fiir {iblicherweise als Filillstoffe eingesetzte anor-
ganische Pigmente seien transparentes Siliciumdioxid, Quarzmehl,
Aluminiumoxid, Aluminiumhydroxid, nattirliche Glimmer, natilirliche
und gefdllte Kreide und Bariumsulfat genannt.

Bei den Glanzpigmenten handelt es sich um einphasig oder mehr-
phasig aufgebaute pldttchenférmige Pigmente, deren Farbenspiel -
durch das Zusammenspiel von Interferenz-, Reflexions- und Absorp-
tionsphédnomenen geprdgt ist. Als Beispiele seien Aluminium- '
pléattchen und ein~ oder mehrfach, insbesondere mit Metalloxiden
beschichtete Aluminium-, Eisenoxid- und Glimmerpl&ttchen genannt.

Als Komponente (B) enthalten die erfindungsgeméf zu verwendenden
festen Pigmentzubereitungen oberflichenaktive Additive auf der
Basis von Polyethern, die nichtionisch oder anionisch modifiziert
sein kénrien. Es k&nnen sowohl verschledene nichtionische als auch
verschiedene anionische Additive sowie auch Mischungen wvon nicht-
ionischen und anionischen Additiven enthalten sein.
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7
Anionische oberflidchenaktive Additive sind dabei die sauren
Phosphorsdure-, Phosphonsidure-, Schwefelsdure- und/oder Sulfon-
sidureester der Polyether und/oder deren Salze.

Bei den nichtionischen oberflédchenaktiven Additiven auf Poly-
etherbasis handelt es insbesondere um Polyalkylenoxide oder Um-
setzungsprodukte von Alkylenoxiden mit Alkoholen, Aminen, alipha-
tischen Carbonsiuren oder aliphatischen Carbonsdureamiden.
Erfindungsgemédf soll dabei unter dem Begriff Alkylenoxid auch
arylsubstiutiertes Alkyleﬁoxid, insbesondere phenylsubstituiertes
Ethylenoxid, verstanden werden.

Neben den ungemischten Polyalkylenoxiden, vorzugswelse
Cy—-Ca-Alkylenoxiden und phenylsubstituierten Cz-Cs-Alkylenoxiden,
‘wie Polyethylenoxiden, Polypropylenoxiden und Poly (phenylethylen-
oxiden), sind vor allem Alkylenoxidblockcopolymere, aber auch
statistische Copolymere dieser Alkylenoxide als Komponente (B)
geelgnet.

Ganz besonders geeignet sind dabei Blockcopolymere, die Poly-
propylenoxid- und Polyethylenoxidbl&cke oder auch Poly (phenyl-
ethylenoxid)- und Polyethylenoxidblécke aufweisen. Sie kénnen wie
die ungemischten Polyalkylenoxide durch Polyaddition der Alkylen-
oxide an Starterverbindungen, wie ges&ttigte oder ungesédttigte
aliphatische und aromatische Alkohole, gesdttigte oder unge-
séttigte aliphatische und aromatische Amine, ges&ttigte oder
ungesdttigte aliphatische Carbonsduren und Carbonsdureamide, er-
halten werden. Bei Einsatz von Ethylenoxid und Propylenoxid kén-
nen diese Starterverbindungen zun&chst mit Ethylenoxid und dann
mit Propylenoxid oder vorzugsweise zundchst mit Propylenoxid und
dann mit Ethylenoxid umgesetzt werden. Ublicherweise werden 1 bis
300 mol, bevorzugt 3 bis 150 mol, Alkylenoxid je mol Starter-
molekiil eingesetzt. :

Geeignete aliphatische Alkohole enthalten dabei in der Regel 6

~bis 26 C-Atome, bevorzugt 8 bis 18 C-Atome, und kdnnen unver-

40

45

zweigt, verzweigt oder cyclisch aufgebaut sein. Als Beispiele
seien Octanol, Nonanol, Decanol, Isodecanol, Undecanol,
Dodecanol, 2-Butyloctanol, Tridecanol, Isotridecanol, Tetra-
decanol, Pentadecanol, Hexadecanol, 2-Hexyldecanol, Heptadecanol,
Octadecanol, 2-Heptylundecanol, 2-Octyldecanol, 2-Nonyltrideca-
nol, 2-Decyltetradecanol, Oleylalkohol und 9-Octadecenol sowie
auch Mischungen dieser Alkohole wie Cg/Cig-, C13/Cis- und '
C16/C1g~Alkohole, und Cyclopentanol und Cyclohexanol genannt. Von
besonderem Interesse sind die gesdttigten und ungesdttigten Fett-
alkohole, die durch Fettspaltung und Reduktion aus natilirlichen
Rohstoffen gewonnen werden, und die synthetischen Fettalkohole
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4 8
aus der Oxosynthese. Die Alkylenoxidaddukte an diese Alkohole
weisen {iblicherweise mittlere Molekulargewichte M, von 200 bis
5000, vor allem von 400 bis 2000, auf.

Als Beispiele fiir die obengenannten aromatischen Alkohole seien
neben 0- und P-Naphthol und deren Cl—C4—Alkylderivaten ins-
besondere Phenol und seine C;1-Ciz-Alkylderivate, wie Hexylphenol,
Heptylphenol, Octylphenol, Nonylphenol, Isononylphenol, Undecyl-
phenol, Dodecylphenol, Di- und Tributylphenol und Dinonylphenol
genannt.

Geeignete aliphatische Amine entsprechen den oben aufgefiihrten

aliphatischen Alkoholen. Besondere Bedeutung haben auch hier die
geséttigten und ungesdttigten Fettamine, die vorzugsweise 14 bis
20 C-Atome aufweisen. Als aromatische Amine seien beispielsweise

~

Anilin und Benzidin und deren Derivate genannt.

Als aliphatische Carbons&duren eignen sich insbesondere gesdttigte
und ungeséttigte Fettsduren, die bevorzugt 14 bis 20 C-Atome ent-
halten, und hydrierte, teilhydrierte und unhydrierte Harzs&duren
sowie auch mehrwertige Carbonséduren, z.B. Dicarbonsduren, wie Ma-
leinséure.

Geeignete Carbonsdureamide leiten sich von diesen Carbonsduren
ab.

Neben den Alkylenoxidaddukten an diese einwertigen Amine und Al-
kohole sind die Alkylenoxidaddukte an mindestens bifunktionelle
Amine und Alkohole von ganz besonderem Interesse.

Als mindestens bifunktionelle Amine sind zwei- bis flinfwertige
Amine bevorzugt, die insbesondere der Formel HpN-(R-NR!),-H (R:
Cy-Cg-Alkylen; R1: Wasserstoff oder C;-Cg-Alkyl; n: 1 bis 5) ent-
sprechen. Im einzelnen seien beispielhaft genannt: Ethylendiamin,
Diethylentriamin, Triethylentetramin, Tetraethylenpentamin,
Propylendiamin-1,3, Dipropylentriamin, 3-Amino-l-ethylenaminopro-
pan, Hexamethylendiamin, Dihexamethylentriamin, 1,6-Bis-(3-amino-
propylamino)hexan und N-Methyldipropylentriamin, wobei Hexa-
methylendiamin und Diethylentriamin besonders bevorzugt sind und
Ethylendiamin ganz besonders bevorzugt ist.

Vorzugsweise werden diese Amine zun&chst mit Propylenoxid und an-
schliefend mit Ethylenoxid umgesetzt.’Der Gehalt der Block-
copolymere an Ethylenoxid liegt tblicherweise bel etwa 10 bis 90
Gew.-%.
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S
Die Blockcopolymere auf Basis mehrwertiger Amine weisen in der
Regel mittlere Molekulargewichte M, von 1000 bis 40000, vorzugs-
weise 1500 bis 30000, auf.

Als mindestens bifunktionelle Alkohole sind zwei- bis flinfwertige

Alkohole bevorzugt. Beispielsweise seien C;-Cg-Alkylenglykole und
die entsprechenden Di- und Polyalkylenglykole, wie Ethylenglykol,
Propylenglykol-1,2 und -1,3, Butylenglykol-1,2 und -1,4, Hexylen-
glykol-1,6, Dipropylenglykol und Polyethylenglykol, Glycerin und
Pentaerythrit sowie Bisphenol-A genannt, wobei Ethylenglykol und
Polyethylenglykol besonders bevorzugt und Propylenglykol und
Dipropylenglvkol ganz besonders bevorzugt sind.

Besonders bevorzugte Alkylenoxidaddukte an mindestens bifunktio-
nelle Alkohole weisen einen zentralen Polypropylenoxidblock auf,
gehen also von einem Propylenglykol oder Polypropylenglykol aus,
das zundchst mit weiterem Propylenoxid und dann mit Ethylenoxid
umgesetzt wird. Der Gehalt der Blockcopolymere an Ethylenoxid
liegt tiblicherweise bei 10 bis 90 Gew.-%.

Die Blockcopolymere auf Basis mehrwertiger Alkohole weisen 1m
allgemeinen mittlere Molekulargewichte My von 1000 bis 20000
vorzugsweise 1000 bis 15000, auf.

Derartige Alkylenoxidblockcopolymere sind bekannt und im Handel
z.B. unter den Namen Tetronic® und pluronic® (BASF) erhdltlich.
Bei den anionischen oberflidchenaktiven Additiven (B) handelt es’
sich um die Sulfonate, Sulfate, Phosphonate und Phosphate der
Polyether.

Die Polyether kénnen durch Umsetzung mit Phosphorsdure, Phosphor-
pentoxid und,Phosphonsaﬁre bzw. Schwefelsiure und Sulfonsdure in
die Phosphorsduremono- oder —~diester und Phosphonsédureester bzw.
die Schwefelsduremonoester und Sulfonsdureester tberfithrt werden.
Diese sauren Ester liegen bevorzugt in Form wasserléslicher
Salze, insbesondere als Alkalimetallsalze, vor allem Natrium-
salze, und Ammoniumsalze vor, sie k&nnen jedoch auch in Form der
freien S&uren eingesetzt werden.

Bevorzugte Phosphate und Phosphonate leiten sich vor allem von
alkoxylierten, insbesondere ethoxylierten, Fett- und Oxo-
alkoholen, Alkylphenolen, Fettaminen, Fetts&uren und Harzsduren
ab, bevorzugte Sulfate und Sulfonate basieren insbesondere auf
alkoxylierten, vor allem ethoxylierten, Fettalkoholen, Alkyl-
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10
phenolen und Aminen, auch mehrwertigen Aminen, wie Hexamethylen-
diamin.

Derartige anionische oberflédchenaktive Additive sind bekannt und
im Handel z.B. unter den Namen Nekal® (BASF) , Tamol® (BASF), Cro-
dafos® (Croda),‘Rhodafac® (Rhodia), Maphos® (BASF) , Texapon® (Co-
gnis), Empicol® (Albright & Wilson), Matexil® (ICI), Soprobhor®
(Rhodia) und Lutensit® (BASF) erh&ltlich.

Die erfindungsgemiff zu verwendenden Pigmentzubereitungen enthal-
ten 60 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 70 bis 85 Gew.-%, der Komponente
(A) und 10 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 15 bis 30 Gew.-%, -der Kom-
ponente (B).

Die erfindungsgeméfl zu verwendenden Pigmentzﬁbereitungen kénnen

‘vorteilhaft hergestellt werden, indem man das Pigment (A) zu-

néchst in wéRriger, zumindest einen Teil des oder der Additive

(B) enthaltender Suspension einer NaRzerkleinerung unterwirft und’
die Suspension dann, gegebenenfalls nach Zugabe der restlichen
Menge Additiv (B), trocknet .

Dag Pigment (A) kann dabei als trockenes Pulver oder in Form
eines PrefRkuchens eingesetzt werden.

Bei dem eingesetzten Pigment (A) handelt es sich vorzugsweise um
ein gefinishtes Produkt, d.h. die Primidrkorngrédfe des Pigments
ist bereits auf den fiir die Anwendung gewiinschten Wert einge-
stellt. Dieser Pigmentfinish empfiehlt sich insbesondere bei or-
ganischen Pigmenten, da die bei der Pigmentsynthese anfallende
Rohware in der Regel nicht direkt flir die Anwendung geeignet ist.
Bel anorganischen Pigmenten, z.B. bei Oxid- und Bismutvanadatpig-
menten, kann die Einstellung der PrimirkorngréRe auch bei der
Pigmentsynthese erfolgen, so dafl die anfallenden Pigment-
suspensionen direkt zur Herstellung der erfindungsgemif zu ver-
wendenden Pigmentzubereitungen eingesetzt werden kénnen.

‘Da das .gefinishte Pigment (A) bei der Trocknung bzw. auf dem

Filteraggregat liblicherweise wieder reagglomeriert, wird es zur
Einstellung der eingangs genannten mittleren Teilchengréfen in
wiltriger Suspension einer kontinuierlichen oder diskontinuier-
lichen NaRzerkleinerung, z.B. einer Rithrer-, Dissolver- oder
Hochdruckhomogenisierung oder Mahlung, insbesondere in einer
Rihrwerkskugelmiihle, unterzogen. ' '
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Bei der NafRzerkleinerung sollte zumindest ein Teil des oder der
in der fertigen Pigmentzubereitung enthaltenen Additive (B) anwe-
send sein, vorzugswelise setzt man die gesamte Menge Additiv (B)
vor der NaRzerkleinerung zu.

In Abhingigkeit von der zur Trocknung der wéRrigen Pigment-
suspension gewdhlten Methode - Sprithgranulierung und Wirbel-
schichttrocknung, Sprithtrocknung, Trocknung im Schaufeltrockner,
Eindampfen und anschlieRende Zerkleinerung - kann die Teilchen-
gréRe der erfindungsgemédfen Pigmentzubereitungen gezielt gesteu-
ert werden.

Bei Sprith- und Wirbelschichtgranulierung k&nnen grobteilige Gra-
nulate mit mittleren KorngrdRen von 50 bis 5000 um, insbesondere
100 bis 1000 um, erhalten werden. Durch Spriihtrocknung werden
iblicherweise Granulate mit mittleren KorngréRen < 20 pm erhalten.
Feinteilige Zubereitﬁngen kénnen beli der Trocknung im Schaufel-
trockner und beim Eindampfen mit anschliefender Mahlung erhalten
werden. Vorzugsweise liegen die erfindungsgemif verwendeten
Pigmentzubereitungen jedoch in Granulatform vor, wobei die grob-
teiligen Granulate besonders bevorzugt sind.

Die Sprihgranulierung fihrt man vorzugsweise in einem Sprihturm
mit Einstoffdiise durch. Die Suspension wird hier in Form grdferer
Tropfen verspriiht, wobei das Wasser verdampft. Das bzw. die Addi-
tive (B) schmelzen bei den Trocknungstemperaturen auf und fihren
so zur Bildung eines weitgehend kugelfdrmigen Granulats mit be-
sonders glatter Oberflédche (BET-Werte von in der Regel < 15 m2/g,
insbesondere £ 10 m2/g), das erfindungsgemifl bevorzugt ist.

Die Gaseintrittstemperétur im Sprihturm liegt im allgemeinen bei
180 bis 300°C, bevorzugt bei 150 bis 300°C. Die Gasaustritts-
temperatur betrigt in der Regel 70 bis 150°C, vorzugsweise 70 bis
130°C.

Die Restfeuchte des erhaltenen Pigmentgranulats liegt in der Re-
gel bel < 2 Gew.-%.

Die Pigmentzubereitungen kénnen vorteilhaft zur Einférbung von
Kunststoffen aller Art verwendet werden. Beispielhaft seien fol-
gende Kunststoffklassen und Kunststofftypen genannt:
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- abgewandelte Naturstoffe:

Duroplaste, z.B. Casein-Kunststoffe; Thermoplaste, z.B. Cel-
lulosenitrat, Celluloseacetat, Cellulosemischester und
Celluloseether;

- synthetische Kunststoffe:

Polykondensate: Duroplaste, z.B. Phenolharz, Harnstoffharz,
Thioharnstoffharz, Melaminharz, ungesdttigtes Polyesterharz,
Allylharz, Silicon, Polyimid und Polybenzimidazol; Thermopla-
ste, z.B. Polyamid, Polycarbonat, Polyester, Polyphenylen-
oxid, Polysulfon und Polyvinylacetal;

Polymerisate: Thermoplaste, z.B. Polyolefine, wie Poly-
ethylen, Polypropylen, Poly-l-buten und Poly-4-methyl-
l-penten, Ionomere, Polyvinylchlorid, Polyvinylidenchlorid,
Polymethylmethacrylat, Polyacrylnitril, Polystyrol, Poly-
acetal, Fluorkunststoffe, Polyvinylalkohol, Polyvinylacetat
und Poly-p-xylylen sowie Copolymere, wie Ethylen/Vinylacetat-
Copolymere, Styrol/Acrylnitril-Copolymere, Acrylnitril/Buta-
dien/Styrol-Copolymere, Polyethylenglykolterephthalat und Po-
lybutylenglykolterephthalat;

Polyaddukte: Duroplaste, z.B. Epoxidharz und vernetzte Poly-
urethane; Thermoplaste, z.B. lineare Polyurethane und chlo-
rierte Polyether.

Die erfindungsgemif zu verwendenden festen Pigmentzubereitungen
zeichnen sich bei der Einarbeitung in Kunststoffe durch ihre be-
sonders leichte Dispergierbarkeit aus. Dies gilt insbesondere
auch fiir die erfindungsgemdf bevorzugt zu verwendenden Pigment-
zubereitungen in Granulatform, welche sich durch folgende zusdtz-
liche vorteilhafte Eigenschaften auszeichnen: ausgezeichnete
Abriebfestigkeit, geringe Kompaktierungs- bzw. Verklumpungsnei-
gung, gleichmifige Kornverteilung, gute Schiitt-, Riesel- und Do-
sierfdhigkeit sowie Staubfreiheit bei Handling und Applikation.

. Die Kunststoffe kdnnen vorteilhaft unter geringem Energieeintrag,

40

45

z.B. durch gemeinsames Extrudieren (vorzugsweise mit einem Ein-
oder Zweischneckenextruder), Walzen, Kneten oder Mahlen, mit den
Pigmentzubereitungen eingefdrbt werden. Sie kdnnen dabei als pla-
stische Massen oder Schmelzen vorliegen und zu Kunststofformkor-
pern, Folien und Fasern verarbeitet werden. '

zudem zeichnen sich die erfindungsgemif zu verwendenden festen
Pigmentzubereitungen durch insgesamt vorteilhafte Anwendungsei-
genschaften, vor allem gute koloristische Eigenschaften, ins-
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besondere hohe Farbstdrke und Brillanz, und die guten rheolo-
gischen Eigenschaften der mit ihnen eingefdrbten Kunststoffe,
insbesondere niedrige Druckfilterwerte (hohe Filterstandszeiten)
und gute Verspinnbarkeit, aus.

Selbstverstandlich konnen sie sowohl zur Direkteinfdrbung von

. Kunststoffen als auch zur Einférbung von Masterbatches und
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Compounds verwendet werden. Bei der Kunststoffdirekteinfdrbung
kommen sie in der Regel in Mengen von 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen
auf den einzufdrbenden Kunststoff, zum Einsatz, bel der Einf&r-
bung von Masterbatches kénnen bis zu 70 Gew.-% Pigment-
zubereitung, bezogen auf den einzufirbenden Kunststoff, einge-
setzt werden.

Beispiele

Herstellung von Pigmentzubereitungen in Granulatform und deren
Anwendung zur Einfdrbung von Kunststoffen

Die Herstellung der Pigmentgranulate erfolgte, indem eine
Suspension von 80 kg gefinishtem Pigment (A) und x kg Additiv (B)
in 150 kg Wasser in einer Kugelmiihle auf einen dgp-Wert von < 1 pm
gemahlen und dann in einem Sprihturm mit Einstoffdiise (Gas-
eintrittstemperatur 170°C, Gasaustrittstemperatur 80°C) sprih-
granuliert wurde. Im Fallldestdditivs (B4) wurde die Suspension
vor der Mahlung durch Zugabe von 25 gew.-%iger Natronlauge auf -

- einen pH-Wert von 7 eingestellt.

Als Additive wurden dabel elngesetzt:

Bl: Blockcopolymer auf Basis Ethylendiamin/Propylenoxid/Ethylen-
oxid mit einem Ethylenoxidgehalt von 40 Gew.-% und einem
mittleren Molekulargewicht M, von 12000.

B2: Blockcopolymer auf Basigs Ethylenoxid/Propylenoxid/Ethylenoxid
mit einem Ethylenoxidgehalt von 50 Gew.-% und einem mittleren
Molekulargewicht M, von 6500.

‘B3: Blockcopolymer auf Basis Ethylenoxid/Propylenoxid/Ethylenoxid

mit einem Ethylenoxidgehalt von 10 Gew.-% und einem mittleren
Molekulargewicht Mp von 3500.

B4: Saurer Phosphors&ureester auf Basis von alkoxyliertem
C13-Ci5~0Oxoalkohol (6 mol PO und 12 mol EO/mol Alkohol)
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Zur Beurteilung ihrer Anwendungseigenschaften wurden die
erhaltenen Pigmentgranulate in Polyethylen (LDPE), Weich-PVC und
Polypropylen eingearbeitet. Als Vergleich dienten Ausfédrbungen,
die mit dem jeweils nicht mit Additiven belegten Pigment erhalten
wurden.

Die Bestimmung der koloristischen Eigenschaften erfolgte in WeiR-
aufhellung in LDPE sowie Weich-PVC. Dazu wurden 5 gew.-%ig mit
Titandioxid eingefirbtes LDPE bzw. PVC und die jewellige Pigment-
zubereitung in dem Aufhellverhsltnis 1:10 (0,5 Gew.-% reines Pig-
ment + 5 Gew.-% Titandioxid) vermischt und auf einem Mischwalz-
werk bei einer Walzentemperatur von 160°C und 200 Walzenumdrehun-
gen zu einem Walzenfell der Stdrke 0,4 mm verarbeitet. Nach Hal-
bierung des Walzenfells wurde die eine H&lfte weitere 200 Walzen-
umdrehungen bei einer Walzentemperatur von 130°C gewalzt. Die
Fellstdrke betrug dabei 0,3 mm. Beide Walzfelle wurden jeweils
zerteilt und in einer Presse mit Distanzrahmen (1 mm) bei 180°C zu
Platten gepreRt. Anschliefend wurden die Platten unter . Verwendung
der Normlichtart D65 farbmetrisch nach der CIELAB-Formel (DIN
6174) ausgewertet.

‘Die koloristischen Parameter Farbwinkel H und Chroma C* sowie die

Farbstidrke (Angabe der Férbedquivalente FAE) wurden an dem bei
130°C ausdispergierten LDPE- bzw. PVC-Fell bestimmt. Der Ausfér-
bung mit dem jeweiligen unbehandelten Pigment wurde der FAE-Wert
100 (Standard) zugeordnet. FAE-Werte < 100 bedeuten eine hdéhere
Farbstidrke als beim Standard, FAE-Werte > 100 entsprechend eine
kleinere Farbstérke. o

zur Priifung der Dispergierbarkeit der erhaltenen Pigmentgranulate
wurden 2 gew.-%ig pigmentierte LDPE-Blasfolien hergestellt und
visuell auf Pigmentstippen untersucht. Die Bewertung in Form der
Foliennote (FN) erfolgte anhand einer Skala von 1 (sehr gut) bis
5 (sehr schlecht).

Die Bestimmung der Dispergierhdrte erfolgte in Weifaufhellung in
Weich-PVC. Die dabei untersuchten PVC~Platten wurden wie oben be-
schrieben hergestellt und farbmetrisch vermessen. Die Berechnung
der Dispergierhérte (DH) wurde aus den bei der Messung erhaltenen
Aufhellverhiltnissen nach der folgenden Formel vorgenommen:

o= 2 10k 100
V2

AVl: Aufhellverhiltnis der bei 130°C hergestellten Férbung
AV2: Aufhellverhidltnis der bei 160°C hergestellten Férbung
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zur Bestimmung des Druckfilterwertes wurde das jeweilige Pigment-
granulat zunichst in PE-Wachs dispergiert (40 gew.-%ige Pigmen-
tierung). Diese Préparation wurde dann mit Polypropylen vorge-
mischt (2,5 gew.-%ige Pigmentierung), in einem Extruder aufge-
schmolzen und mittels einer Spinnpumpe {iber ein definiertes Fil-
terpaket gefdrdert.

Der Filtertest wurde wie folgt durchgefiihrt: Nach dem Einbau der
Filterkassette mit dem Filterpaket wurde bis zur Einstellung des
thermischen Gleiéhgewichts gewartet. Das Filterpaket wurde dabeil
so eingesetzt, daf das feine Sieb (Anzahl Kettféden in 3,5 mm:
42; Anzahl Schuffdden in 3,5 mm: 17; Maschenzahl: 10870/cm2; abso-
lute Filterfeinheit: 33-37 pum) vom Materialstrom zuerst errreicht
wurde. Die Anlage wurde dann unter Einsatz von unpigmentiertem
Polypropylen in Betrieb genommen, wobei der sich vor dem Filter
entwickelnde Druck (Anfangsdruck P1l) ermittelt wurde. Anschlie-
Rend wurde ebenfalls unter Messung des Drucks die Testmischung
durch das Filterpaket gefdrdert. Durch eventuell vorhandene Fest-
teilchen kann dabei der Druck vor dem Filter ansteigen. Der. hdch-
ste in dieser Phase erreichte Druck ist der Enddruck P2. Vor Jje-
der Folgemessung wurde der Extruder durch Nachfahren von unpig-
mentiertem Polypropylen gereinigt und das Filterpaket ersetzt.
Die Berechnung des Druckfilterwertes (DFW) aus den Druckwerten
erfolgte nach folgender Formel (DFW-Werte < 2,0 bar/g gelten -als
gut) :

DFW = P2 - P1 [bar/g Pigment]
G .

P1l: Anfangsdruck [bar].
P2: Enddruck [bar]
G: Pigmentmenge [o]

In der folgenden Tabelle sind die Zusammensetzung der hergestell-
ten Pigmentgranulate sowie die in den genannten Kunststoffen
erhaltenen Priifergebnisse zusammengestellt. Als Vergleich dienen
die jeweiligen nicht mit dem Additiv belegten Pigmente, die flir
die Angabe der koloristischen Parameter als Standard dienten.
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Patentanspriiche

Verwendung von festen Pigmentzubereitungen, die als wesentli-
che Bestandteile

(2) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines oberflichenaktiven
Additivs aus der Gruppe der nichtionischen Polyether und
ihrer sauren Phosphorsgure-, Phosphonsdure-, Schwefel-
sgure- und/oder Sulfonsdureester und deren Salzen

enthalten, zur Einf&rbung von Kunststoffen.

Verwendung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daff die
Pigmentzubereitungen als Komponente (B) mindestens ein Addi-
tiv aus der Gruppe der Alkylenoxidblockcopolymere, der Umset-
zungsprodukte von Alkylenoxiden mit Alkoholen, Aminen, ali-
phatischen Carbonsduren oder Carbonsdureamiden, der sauren
Phosphors&dure-, Phosphonsdure-, Schwefelsdure- und Sulfon-
sdureester dieser Alkylenoxidverbindungen una der Salze die-
ser Ester enthalten.

Verwendung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,
daR die Pigmentzubereitungen in Form von Granulaten mit einer
mittleren Korngr&Re von 50 bis 5000 pm und einer BET-Oberfld-
che von £ 15 m?/g vorliegen. 4 .

Verwendung nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeich-
net, dafR die Kunststoffe abdgewandelte Naturstoffe oder syn-
thetische Kunststoffe sind.

Verwendung nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeich-
net, daf® die Kunststoffe thermoplastische Kunststoffe auf der
Basis von Polyolefinen oder Polyvinylverbindungen sind.

Verfahren zur Einfdrbung von Kunststoffenf dadurch gekenn-
zeichnet, daR man feste Pigmentzubereitungen gemédfs den An-
spriichen 1 bis 3 durch Extrudieren, Walzen, Kneten oder Mah-
len in die Kunststoffe einarbeitet.
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