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Bezeichnung

BITUMENEINFARBUNG

OL- UND WACHSHALTIGE MITTEL IN STUCKIGER FORM FUR DIE ASPHALT- UND

(57) Abstract: The present invention relates to compositions comprising at least one inorganic pigment, one or more oils and one or
more waxes, and to processes for production thereof and to use thereof for coloring of building materials, preferably asphalt,
bitumen, bituminous mixtures, tar and tar-containing compositions, and to a process for coloring building materials and to the
building materials colored with the compositions.

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft Mittel enthaltend mindestens ein anorganisches Pigment, ein oder
mehrere Ole sowie ein oder mehrere Wachse, sowie Verfahren zu deren Herstellung und ihre Verwendung zum Einfirben von
Baustoffen, vorzugsweise Asphalt, Bitumen, bitumindésen Mischungen, Teer und teerhaltigen Zusammensetzungen, sowie ein
Verfahren zum Einfarben von Baustoffen und die mit den Mitteln eingeférbten Baustoffe.
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Ol- und wachshaltige Mittel in stiickiger Form fiir die Asphalt- und Bitumen-

einfirbung

Die vorliegende Erfindung betrifft Mittel enthaltend mindestens ein anorganisches Pigment,
ein oder mehrere Ole und ein oder mehrere Wachse, sowie Verfahren zu deren Herstellung
und ihre Verwendung zum Einfiarben von Baustoffen, vorzugsweise Asphalt, Bitumen,
bitumindsen Mischungen, Teer und teerhaltigen Zusammensetzungen, sowie ein Verfahren

zum Einfarben von Baustoffen und die mit den Mitteln eingefirbten Baustoffe.
Anwendungsgebiet

Die Verarbeitung von Pigmenten verlangt zur Erzielung des optimalen Farbeindrucks ein
Aufmahlen der Pigmente zu Primérteilchen. Die dadurch entstehenden Pulver stauben sehr
stark und neigen aufgrund ihrer Feinteiligkeit zu Adhéasion und Kleben an Verpackungen,
Maschinenteilen und Dosieranlagen. Bei toxikologisch gefahrlichen Stoffen muissen deshalb
bei der Verarbeitung MaBnahmen zur Vermeidung einer Gefahrdung von Mensch und
Umwelt durch entstehende Stdube getroffen werden. Aber auch bei unbedenklichen inerten
Stoffen, wie zum Beispiel Eisenoxidpigmenten, ist eine Vermeidung von Staubbelédstigung

zunehmend vom Markt gewiinscht.

Staubvermeidung und verbesserte Dosierung aufgrund guter FlieBeigenschaften zur
Erzielung eines qualitativ gleichméfigen Farbeindrucks bei der Anwendung in Baustoftfen
und organischen Medien ist deshalb das Ziel im Umgang mit Pigmenten. Dieses Ziel wird

mehr oder weniger durch Anwendung von Granulationsverfahren auf Pigmente erreicht.

Grundsétzlich werden von Pigmentgranulaten, unabhéngig davon, aus welchem
Herstellungsverfahren sie stammen, vom Markt zwei sich in der Richtung gegensétzliche
Eigenschaften gefordert: mechanische Stabilitdt (Abriebsstabilitdt) des Granulats und gute
Dispergiereigenschaften im eingesetzten Medium. Die mechanische Stabilitdt ist
verantwortlich fiir gute Transporteigenschaften sowohl beim Transport zwischen Hersteller
und Anwender als auch fir gute Dosierung und FlieBeigenschaften beim Einsatz der
Pigmente. Sie wird durch hohe Haftkrafte bewirkt und hangt zum Beispiel von Binde-
mittelmenge und -art ab. Andererseits wird die Dispergierbarkeit durch eine gute Mahlung

vor der Granulierung (Nass- und Trockenmahlung), durch die mechanische Energie bei der
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Einarbeitung in das jeweilige Anwendungsmedium (Scherkréfte) und durch Dispergier-
hilfsmittel, die die Haftkrafte im Granulat bei der Einarbeitung in ein Medium sofort
herabsetzen, beeinflusst. Zur Erzielung des optimalen Farbeindrucks ist ein Zerteilen der
Pigmentgranulate zu Primérteilchen erforderlich. Bei anorganischen Pigmenten ist die
Anwendung von grofBeren Mengen Dispergierhilfsmittel wegen des Kostenverhéltnisses

Hilfsmittel/Pigment eingeschrankt.

Zum Einfarben von Baustoffen, wie beispielsweise Asphalt, werden die Pigmente teilweise
noch in pulverférmigem Zustand eingesetzt. Sie haben in gemahlener Form den Vorteil der
guten Dispergierbarkeit. Die vollstindige und homogene Verteilung solcher pulverformigen
anorganischen Pigmente erfolgt im Asphaltmischer in einer kurzen Zeit — in der Regel
innerhalb einer Minute. Der Nachteil dieser feinen Pulver besteht darin, dass sie kein gutes
FlieBverhalten aufweisen und sich beim unsachgemiaf3en Lagern haufig zusammenballen und
verklumpen koénnen. Sie kleben an Verpackungen und Maschinenteilen, wodurch die genaue
Dosierung bei der Verarbeitung erschwert wird. Ein weiterer Nachteil der Pulver besteht

darin, dass sie zum Stauben neigen.
Stand der Technik

Die Staubvermeidung und verbesserte Dosierung bei der Anwendung von Pigmenten zur
Einfarbung von organischen Medien, besonders von Asphalt, ist ein vorrangiges Ziel, weil

die Asphaltmischanlagen sehr oft in Wohnbezirken lokalisiert sind.

Gemal der Lehre von US 3,778,288 konnen Granulate als ,,Master Batches” unter Zugabe
von Wachsen in einem Aufbaugranulationsverfahren tiber einen beheizbaren Mischer
hergestellt werden. Dabei werden je nach Reaktionsbedingungen unterschiedliche Korn-
groBBen erzielt. Das Anwendungsgebiet dieser Granulate liegt in der Farbung von Polymeren
wie Kunststoffen, Wachsen oder Harzen. Die optimalen Korngrof3en der Granulate liegen
fir solche Anwendungen zwischen 0,2 und 2 mm (70 bis 10 mesh). Dabei werden die als
Bindemittel eingesetzten Wachse bevorzugt in Konzentrationen von 26% bis 65 Gew.%
bezogen auf die eingesetzte Pigmentmenge verwendet. Dieser hohe Bindemittelanteil ist fiir
die Anwendung der Farbung von Baustoffen nachteilig, da das Bindemittel einen negativen
Effekt auf die Eigenschaften der Baustoffe ausiiben kann. Zudem sind deutlich hoéhere
Mengen an , Master Batch® im Vergleich zum anorganischen Pigment notwendig, um die

gleiche Farbewirkung zu erzielen, wobei die Anwendung damit unwirtschaftlich wird.
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In EP 0 567 882 A1 wurde ein Verfahren zur Einfarbung von Asphalt und/oder Bitumen mit
anorganischen Pigmentgranulaten beschrieben, in dem die Granulate unter Zusatz von Olen
und/oder Wachsen entstehen konnen. Mit der angegebenen Menge von Additiven (0,01 —
bis 10 Gew.% in Bezug auf Pigment) kann man zwar die Dispergierbarkeit der Granulate in
Bitumen verbessern, allerdings konnen mit diesem Verfahren keine Granulate mit

ausreichender mechanischen Stabilitét hergestellt werden.

EP 1 598 395 A1 beschreibt eine Zusammensetzung auf Basis von Copolymeren von Ethyl-
Vinyl-Acetat fiir Asphalt. Hierbei handelt es sich um Extrusionsgranulate. Dem Fachmann
ist bekannt, dass Kunststoffextrusion mit Eisenoxid aufgrund der Abrasionseigenschaften
des Pigmentes zu groBem Verschleil3 der Geréte fihrt, die bei der Asphaltverarbeitung

eingesetzt werden.

In US 6,706,110 B2 und US 6,780,234 B2 wurden Pigmentgranulate fiir die Einfarbung
von unpolaren Medien wie Asphalt und Bitumen unter Zusatz von Wachsen und
Dispergiermittel fiir polare Medien offenbart. Bei dem Verfahren handelt es sich um ein
Sprithgranulationsverfahren von wassrigen Systemen. Die Sprithgranulation erfordert wegen
der Tropfenbildung die Verwendung von gut flieBfdhigen, also diinnfliissigen Suspensionen.
Da fiir den Trocknungsvorgang eine grofere Menge an Wasser zu verdampfen ist, ist das
Verfahren jedoch energieaufwindig und deshalb vor allem dann vorteilhaft anzuwenden,
wenn die zu granulierenden Pigmente bedingt durch den Pigmentherstellungsprozess in der
Nassphase, beispielsweise in einer wassrigen Suspension oder Paste, vorliegen. Bei
Pigmenten, die Uber einen trockenen Herstellungsprozess, beispielsweise einen Glihprozess,
hergestellt wurden, bedeutet die Sprihgranulation einen zusétzlichen Verfahrensschritt, da
das bereits in trockenem Zustand anfallende Pigment wieder in Wasser aufgeschldmmt und
getrocknet werden muss. Zuséatzlich weisen die Sprihgranulate eine Korngrof3e zwischen 20
bis 500 um auf, was bei der Dosierung signifikante Staubentwicklung verursacht. In der
Asphaltverarbeitung werden aus der Sichtweise des Arbeitsschutzes Partikel mit einer

Korngrofle von kleiner als 1 mm noch als Staub angesehen.

Die nach dem Stand der Technik bereitgestellten Pigmentzusammensetzungen eignen sich
also nicht fiir eine wirtschaftliche und unter arbeitstechnischen Gesichtspunkten vertretbare

Verwendung zur Einfarbung von Baustoffen, die bei hoheren Temperaturen als
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Umgebungstemperatur verarbeitet werden, wie Asphalt, Bitumen, bituminése Mischungen,

Teer und teerhaltige Zusammensetzungen.

Der vorliegenden Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, staubarme, gut dosierbare
anorganische Pigmente enthaltende Mittel bereitzustellen, die wirtschaftlich herstellbar sind
und die sich zum Einfiarben von Baustoffen eignen, die bei héheren Temperaturen als

Umgebungstemperatur verarbeitet werden.

Uberraschenderweise gelingt die Losung der gestellten Aufgabe durch die Bereitstellung
von Mitteln enthaltend mindestens ein anorganisches Pigment, ein oder mehrere Ole und ein

oder mehrere Wachse.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Mittel, enthaltend mindestens ein anorganisches
Pigment, ein oder mehrere Ole und ein oder mehrere Wachse, bei dem mindestens 50
Gew.%, bevorzugt mindestens 70 Gew. %, besonders bevorzugt mindestens 80 Gew.%,
des Mittels eine KorngroB3e von 1 mm oder groBer, bevorzugt von 1 bis 10 mm, besonders
bevorzugt von 1 bis 6 mm, aufweisen, dadurch gekennzeichnet, dass das Mittel einen
Abriebswert von 10 Gew.% oder weniger, bevorzugt von 5 Gew.% oder weniger und
besonders bevorzugt von 2 Gew.% oder weniger, aufweist. Unter Abriebswert wird im
Sinne der Erfindung der prozentuale Gewichtsanteil an Unterkorn verstanden, der in dem
nach dem unter ,Beispiele und Methoden“ beschriebenen Abriebstest nach einer

Aufwirbelung des Mittels tiber einen Zeitraum von 5 Minuten gemessen wurde.

Das erfindungsgeméafle Mittel erfiillt die Anforderungen beziglich der Dispergierbarkeit in
den Anwendungsmedien und beziiglich des erzielten Farbtons im Vergleich zum

ungranulierten anorganischen Pigment in den gefarbten Anwendungsmedien.

Das erfindungsgemafe Mittel liegt in stiickiger Form vor. Unter , Mittel” sind im Folgenden
Agglomerate von Primérpartikeln zu verstehen, die sich von der maximalen rdumlichen
Ausdehnung her von der der Primérpartikel unterscheiden. Unter , Mittel“ werden auch
Granulate verstanden. Unter “Granulat” bzw. in Granulatform™ wird im Kontext der
Erfindung jedes Material verstanden, dessen mittlere KorngroBBe im Vergleich mit den
Ausgangsmaterialien durch einen Behandlungsschritt vergrofert worden ist. “Granulat”
bzw. ,,in Granulatform* umfasst daher nicht nur Sprithgranulate, Kompaktierungsgranulate

(Press- oder Brikettiergranulate) oder Aufbaugranulate, sondern auch zum Beispiel
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Produkte einer Nass- oder Feuchtbehandlung mit anschlieBender Zerkleinerung, und
Produkte trockener oder im Wesentlichen trockener Verarbeitungsschritte, zum Beispiel
trocken hergestellte Granulate, Briketts und dergleichen. Bevorzugt sind die erfindungs-
gemillen Mittel Aufbaugranulate, besonders bevorzugt welche, die iiber einen beheizbaren

Mischer hergestellt werden.

Die erfindungsgeméBen Mittel liegen bevorzugt in Form von sphérischen Agglomeraten
vor, wobei diese eine Kugelform oder eine ellipsoide Form sowie deren Zwischenformen

aufweisen konnen.

Es sei darauf hingewiesen, dass vom Umfang der Erfindung auch beliebige Kombinationen der
genannten Bereiche und Vorzugsbereiche fir jedes Merkmal einschlie3lich von Kombinationen

von Vorzugsbereichen umfasst sind.

In den erfindungsgemiafBBen Mitteln sind die anorganischen Pigmente bevorzugt aus der
Gruppe von Eisenoxiden, Eisenoxidhydroxiden, Chromoxiden, Titandioxiden und/oder
Mischphasenpigmenten auf Basis von Metalloxiden ausgewdhlt. Zu den Eisenoxiden
gehoren beispielsweise Hamatit (Eisenoxid Rot) oder Magnetit (Eisenoxid Schwarz). Zu
den Eisenoxidhydroxiden gehort z.B. Goethit (Eisenoxid Gelb). Mischphasenpigmente auf
Basis von Metalloxiden sind z.B. Zinkferrite (Mischphasenpigment aus Zinkoxid und
Eisenoxid) oder Manganferrite (Mischphasenpigment aus Manganoxid und Eisenoxid). Das
erfindungsgeméafle Mittel kann ein oder mehrere anorganische Pigmente enthalten.

Bevorzugt enthilt das erfindungsgemalle Mittel ein anorganisches Pigment.

Die erfindungsgemiBen Mittel enthalten ein oder mehrere Ole. Als Ole werden in dem
erfindungsgeméBen Zusammenhang unpolare oder leicht polare, nicht leichtfliichtige, bei
Raumtemperatur fliissige Substanzen verstanden. Bevorzugt sind Ole mit einer kinema-
tischen Viskositdt von 1,6 bis 1.500 mm?s bei 40°C (gemessen nach DIN 51562). In den
erfindungsgemiBen Mitteln sind weiterhin bevorzugt die Ole aus der Gruppe von
synthetischen Olen, die im Wesentlichen aus den Elementen Kohlenstoff und Wasserstoff
und/oder Stickstoff und/oder Sauerstoff und/oder Schwefel und/oder Halogenen
(vorzugsweise Fluor, Chlor, Brom und/oder Iod) und/oder Bor bestehen, mineralischen
Olen, tierischen und/oder pflanzlichen Olen ausgewihlt. Besonders bevorzugt sind in den
erfindungsgemifBen Mitteln synthetische Ole auf Kohlenwasserstoffbasis oder mineralische

(aus Erdolen oder Kohlen gewonnene) Ole enthalten.
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In den erfindungsgemifBen Mitteln betrigt die Gesamtmenge an Ol oder Olen bevorzugt von
0,1 bis 5,0 Gew.%, besonders bevorzugt von 0,4 % bis 3,0 Gew.%, ganz besonders
bevorzugt von 0,5 bis 2,45 Gew.%, bezogen auf die Gesamtmenge des Mittels. Das
erfindungsgemiBe Mittel kann ein oder mehrere Ole enthalten. Bevorzugt enthilt das

erfindungsgemiBe Mittel ein Ol.

In den erfindungsgeméBBen Mitteln betragt die Gesamtmenge an Wachs oder Wachsen
bevorzugt von grofer als 10 bis 25 Gew.%, besonders bevorzugt von 13 bis 20 Gew %,
bezogen auf die Gesamtmenge des Mittels. Das erfindungsgemiaf3e Mittel kann ein oder

mehrere Wachse enthalten. Bevorzugt enthélt das erfindungsgeméfe Mittel ein Wachs.

Unter Wachs wird eine Substanz verstanden, die grob bis feinkristallin ist, iber 40°C ohne
Zersetzung schmilzt und schon wenig oberhalb des Schmelzpunktes verhéltnisméfig
niedrigviskos und nicht fadenziehend ist. Vorzugsweise enthilt das erfindungsgeméfle Mittel
ein oder mehrere hoher schmelzende natiirliche und/oder chemisch modifizierte und/oder
synthetische Wachse. Bevorzugt sind die Wachse aus der Gruppe von Fischer-Tropsch
Wachsen, Mineralwachsen, Montanwachsen, pflanzlichen Wachsen und/oder tierischen
Wachsen ausgewdhlt.  Fischer-Tropsch  Wachse sind  synthetische aliphatische
Kohlenwasserstoffe, d.h. synthetische Paraffin-Wachse mit hoher Molekiilmasse und einer
Kettenlange von 20 bis 120 Kohlenstoffatomen. Zu der Gruppe der Fischer-Tropsch
Wachse gehoren auch oxidierte Fischer-Tropsch Wachse. Fischer-Tropsch Wachse weisen
in der Regel einen Erstarrungspunkt von grofer als 70°C auf. Sie sind relativ hart, was tiber
die Nadelpenetration bei 25°C in der Einheit ,mm“ gemessen werden kann. Fir die
Messung der Nadelpenetration bei unterschiedlichen Temperaturen, wie z.B. 25°C oder
65°C existieren z.B. die Methoden nach ASTM D 1321 oder DIN 51579. Fur diese Wachse
liegen typische Werte der Nadelpenetration bei 25°C im Bereich von 0,1 mm bis 1 mm.
Fischer-Tropsch Wachse werden iiber das sogenannten Fischer-Tropsch-Verfahren aus
Synthesegas (Wasserstoff, Kohlenmonoxid) aus Kohlevergasung oder aus Erdgas in
Gegenwart von Katalysatoren hergestellt. Mineralwachse sind Gemische normaler,
verzweigtkettiger und ringformiger geséttigter Kohlenwasserstoffe, die durch Raffination
von Wachsen fossilen Ursprungs gewonnen werden, wie z.B. Ceresin. Zu der Gruppe der
Mineralwachse gehoren auch die mikrokristallinen Hartwachse. Montanwachse sind aus
Braunkohlesorten extrahierbare natiirliche Wachse. Diese sind aus Harzen, Wachsen u.

Fetten tertidrer Pflanzen entstanden. Pflanzliche Wachse sind z.B. Zuckerrohrwachs oder
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Carnaubawachs. Zu den tierischen Wachsen gehdren Walrat, Wollwachs und Bienenwachs.
Die Wachse konnen dabei in ihrer urspriinglichen, d.h. nicht chemisch modifizierten Form,

oder in deren chemisch modifizierten Formen vorliegen.

Bevorzugt enthalten die erfindungsgeméBen Mittel Fischer-Tropsch Wachse und/oder
Mineralwachse. Aus der Gruppe der Mineralwachse sind mikrokristalline Hartwachse

besonders bevorzugt.

Insbesondere weisen die Wachse einen Erstarrungspunkt zwischen 50 und 140°C,
bevorzugt zwischen 70 und 120°C, besonders bevorzugt zwischen 80 und 110°C auf
Bevorzugt enthalten die erfindungsgeméBBen Mittel Wachse mit einer dynamischen
Viskositdt bei 120°C unter 800 mPas, besonders bevorzugt unter 300 mPas, ganz

besonders bevorzugt von 1 bis 100 mPas.

Die physikalische Eigenschaft des Erstarrungspunktes, der eine groBere technische
Bedeutung fiir die Verarbeitung von Wachsen als der Schmelzpunkt hat, wird bei Wachsen
oft anstatt des Schmelzpunktes gemessen. Der Erstarrungspunkt kann nach ISO 2207 oder
auch nach ASTM D 938 gemessen werden.

Die erfindungsgeméafBen Mittel konnen zusétzlich weitere Hilfsstoffe enthalten, die jedoch
die Eigenschaften des Mittels wie Staubverhalten, Dosierbarkeit und Dispergierbarkeit nicht
verschlechtern diirfen, oder das erfindungsgemalle Mittel enthalt diese weiteren Hilfsstoffe

eben nicht.

Das erfindungsgeméfe Mittel enthilt besonders bevorzugt die Kombination aus Eisenoxid

oder Chromoxid, einem mineralischen Ol und einem mikrokristallinen Hartwachs.

Die Erfindung betrifft auch Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemifBBen Mittel,

dadurch gekennzeichnet, dass entweder

a) mindestens ein anorganisches Pigment mit einem oder mehreren Olen
vermischt und

b) das Gemisch aus Schritt a) mit einem oder mehreren Wachsen vermischt wird,

c) die Mischung aus Schritt b) bei einer Temperatur oberhalb des Erstarrungs-

punktes des Wachses oder der Wachse weiter gemischt wird, (Variante A)
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a’) mindestens ein anorganisches Pigment mit einem oder mehreren Wachsen

vermischt und
b’) das Gemisch aus Schritt a’) mit einem oder mehreren Olen vermischt wird,

c’) die Mischung aus Schritt b”) bei einer Temperatur oberhalb des Erstarrungs-

punktes des Wachses oder der Wachse weiter gemischt wird, (Variante B)
oder

mindestens ein anorganisches Pigment gleichzeitig mit einem oder mehreren Olen und
mit einem oder mehreren Wachsen vermischt wird, und die Mischung anschlieBend bei
einer Temperatur oberhalb des Erstarrungspunktes des Wachses oder der Wachse

weiter gemischt wird (Variante C).

Die Bildung des Mittels kann in diesem Zusammenhang auch als Granulatautbau bezeichnet
werden. In bevorzugten Ausfuhrungsformen der Varianten A, B und C des erfindungs-
gemiBen Verfahrens werden als Ole und Wachse die spezifischen Produkte eingesetzt, die
unter diesen generischen Begriffen bei der Beschreibung des erfindungsgemafBBen Mittels

selbst offenbart wurden.

Die Herstellungsverfahren der Varianten A, B und C umfassen bevorzugt die Schritte, dass
das entstandene Mittel auf Umgebungstemperatur abgekiihlt und anschlieBend auf einen
KorngroBenbereich gesiebt wird, sodass mindestens 50 Gew.-%, bevorzugt mindestens 70
Gew. %, besonders bevorzugt mindestens 80 Gew.%, des Mittels eine Korngrof3e von 1
mm oder grofer, bevorzugt von 1 bis 10 mm, besonders bevorzugt von 1 bis 6 mm,
aufweisen, oder es umfasst diese Schritte eben nicht. Dabei kann das Abkiihlen des Mittels
auf Umgebungstemperatur in einem Schwingtorderer oder Wirbelbettkiihler oder auf andere
Weise mit flissigen oder gasformigen Medien durchgefiihrt werden oder eben nicht. Bei der
Ausiibung der Herstellungsverfahren der Varianten A, B und C ist es auch moglich, dass das
nach der Siebung erhaltene Ober- und/oder Unterkorn, also das Mittel oberhalb und/oder
unterhalb der gewiinschten KorngréBBe, in das Herstellungsverfahren des Mittels

zurtickgefithrt wird oder eben nicht. Wahrend des Herstellungsverfahrens bilden sich dann
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aus dem zurlickgefiihrten Ober- und/oder Unterkorn zusammen mit den anderen

Komponenten, die in das Verfahren eingesetzt werden, die erfindungsgemaf3en Mittel.

Bei dem erfindungsgemifen Verfahren werden in den Ausfithrungsformen, in der die
Zugabe des Ols oder der Ole, und des Wachses oder der Wachse zum anorganischen
Pigment nacheinander erfolgt (Varianten A und B), die Schritte a) oder a’) bevorzugt
unterhalb der Erstarrungspunkte des Wachses oder der Wachse durchgefithrt. Die Zugabe
des Ols bzw. der Ole in Variante A oder des Wachses bzw. der Wachse in Variante B zum
anorganischen Pigment kann vor Beginn oder wéhrend des Mischvorganges durchgefiihrt
werden. In Variante A findet wéhrend des Mischvorganges eine gleichmifige Verteilung
des Ols auf dem anorganischen Pigment statt. Dabei bleibt das Pulver flieBfihig.
Anschlieend wird die Mischung bevorzugt vor den Schritten b) oder b’) auf 60 bis 150°C,
besonders bevorzugt auf 90 bis 140°C, aufgeheizt. Dann werden in Variante A das Wachs
bzw. die Wachse in Form von Pulver, Flocken, Stiicken oder geschmolzen zu dem mit Ol
behandelten anorganischen Pigment oder in Variante B das Ol bzw. die Ole zu dem mit dem
Wachs vermischten anorganischen Pigment gegeben. Danach wird die Mischung auf eine
Temperatur oberhalb der Erstarrungspunkte des Wachses oder der Wachse erhoht.
Bevorzugt werden die Schritte ¢) oder c¢’) bei 110°C bis 230°C durchgefiihrt. Die
Temperaturerhohung wird entweder durch die Scherkréfte wéahrend des Mischvorganges
und/oder durch externe Warmezufuhr erzeugt. Dabei schmilzt das Wachs und verteilt sich

auf dem mit Ol behandelten anorganischen Pigment, wobei die Bildung des Mittels erfolgt.

Bei dem erfindungsgeméfen Verfahren wird in der Ausfiihrungsform, in der die Zugabe des
Ols oder der Ole, des Wachses oder der Wachse zum anorganischen Pigment gleichzeitig
erfolgt (Variante C), das Vermischen des anorganischen Pigments mit dem oder den Olen
und dem oder den Wachsen bei Temperaturen unterhalb oder oberhalb der Erstarrungs-
punkte der Wachse durchgefiihrt. Bevorzugt erfolgt das Vermischen des anorganischen
Pigments mit dem oder den Olen, dem Wachs oder den Wachsen bei Temperaturen unter-
halb der Erstarrungspunkte der Wachse. AnschlieBend wird die Temperatur der Mischung
auf eine Temperatur oberhalb der Erstarrungspunkte des Wachses oder der Wachse, bevor-
zugt auf 110°C bis 230°C, erhoht und der Mischvorgang weiter fortgefiihrt. Die
Temperaturerhohung wird entweder durch die Scherkréfte wéahrend des Mischvorganges
und/oder durch externe Warmezufuhr erzeugt. Dabei schmilzt das Wachs und verteilt sich

mit dem Ol auf dem anorganischen Pigment, wobei die Bildung des Mittels erfolgt.
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Fir das Mischen konnen verschiedene beheizbare Mischaggregate mit ausreichenden
Mischwirkung und Scherkriften eingesetzt werden. Bevorzugt wird als Mischer ein beheiz-

barer Henschel-Mischer eingesetzt.

Die KorngréBle der erfindungsgeméfBen Mittel nimmt bei den Herstellungsverfahren der
Varianten A, B und C wihrend des Mischvorganges stetig zu. Der Mischungsvorgang wird
daher zum geeigneten Zeitpunkt abgebrochen. Wird der Mischvorgang zu kurz
durchgefiihrt, werden Mittel mit zu kleiner Teilchengrof3e erhalten. Bei einer zu langen
Mischzeit werden die Mittel zu grob, was die Dispergierbarkeit in Asphalt negativ
beeinflussen kann. Dies fithrt zu einer ungleichmifigen Farbung des Asphaltes. Der
Mischvorgang wird deshalb dann abgebrochen, wenn der maximale prozentuale Anteil des
Mittels mit einer Korngréf3e von 1 mm oder grofBer, bevorzugt von 1 bis 10 mm, besonders

bevorzugt von 1 bis 6 mm, bezogen auf die Gesamtmenge des Mittels, erreicht wurde.

Nach Abbruch des Mischvorganges in den Varianten A, B und C des erfindungsgemaf3en
Herstellungsverfahrens wird das erfindungsgeméfle Mittel auf Umgebungstemperatur
abgekuhlt und anschlieBend auf einen KorngroBenbereich gesiebt, sodass mindestens 50
Gew.-% des Mittels eine KorngroBe von 1 mm oder grofler, bevorzugt mindestens 70
Gew. % des Mittels eine Korngrole von 1 mm oder groBer, besonders bevorzugt

mindestens 80 Gew.% des Mittels eine Korngrof3e von 1 mm oder groBer,
oder

mindestens 50 Gew.-% des Mittels eine Korngrof3e von 1 bis 10 mm, bevorzugt mindestens
70 Gew. % des Mittels eine KorngroBBe von 1 bis 10 mm, besonders bevorzugt mindestens

80 Gew.% des Mittels eine Korngréf3e von 1 bis 10 mm,
oder

mindestens 50 Gew.-% des Mittels eine Korngrofle von 1 bis 6 mm, bevorzugt mindestens
70 Gew. % des Mittels eine Korngréf3e von 1 bis 6 mm, besonders bevorzugt mindestens 80

Gew.% des Mittels eine Korngrof3e von 1 bis 6 mm, aufweisen.

Das erfindungsgemif3e Mittel zeichnet sich aus durch eine gute FlieBfahigkeit, durch einen

geringen Staubanteil, eine gute Abriebstabilitit sowie durch eine hohe Dispergierbarkeit in
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bitumen- oder teerhaltigen Baustoffen sowie durch einen dhnlich hohen und vergleichbaren

Farbton im Anwendungsmedium im Vergleich zum ungranulierten anorganischen Pigment.

Die Erfindung betrifft auch die Verwendung des erfindungsgemaBen Mittels zum Einfarben
von Baustoffen, vorzugsweise Asphalt, Bitumen, bitumindsen Mischungen, Teer und teer-
haltigen Zusammensetzungen. Hierzu wird das erfindungsgemif3e Mittel dem Baustoff bei
einer Temperatur oberhalb seines Erstarrungspunktes unter Mischen zugegeben. Der

Mischvorgang wird fortgesetzt, bis die gleichméaBige Farbung des Baustoffes erreicht ist.

Die Erfindung betrifft auch ein Verfahren zum Einfdrben von Baustoffen, vorzugsweise
Asphalt, Bitumen, bituminosen Mischungen, Teer und teerhaltigen Zusammensetzungen,
umfassend Mischen des erfindungsgemalBBen Mittels mit dem Baustoff oberhalb dessen
Erweichungspunktes. Dabei wird der Baustoff solange mit dem Mittel gemischt, bis die

gleichmaBige Farbung des Baustoffes erreicht ist.

Die Erfindung betrifft ebenfalls Baustoffe, vorzugsweise Asphalt, Bitumen, bituminose
Mischungen, Teer und teerhaltige Zusammensetzungen, die mit dem erfindungsgemafen

Mittel gefarbt sind.

Der Gegenstand der vorliegenden Erfindung ergibt sich nicht nur aus dem Gegenstand der
einzelnen Patentanspriiche, sondern auch aus der Kombination der einzelnen Patent-
anspriiche untereinander. Gleiches gilt fir alle in der Beschreibung offenbarten Parameter

und deren beliebige Kombinationen.
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Beispiele und Methoden

L Beschreibung der verwendeten Mess- und Priifmethoden

Die Ergebnisse der Messungen zu den Beispielen 1 und 2 sind in Tabelle 1 zusammengefasst.
L1 Dispergierbarkeit in Asphalt

Die Bestimmung der Dispergierbarkeit in Asphalt erfolgte nach folgendem Verfahren: die
Zuschlage (mineralische Fillstoffe zur Herstellung des Asphalts) wurden in einem beheiz-
baren Labormischer (Rego-Mischer) zusammen mit einem Stralenbaubitumen des Typs
Pigmental® 50/70 (Handelsprodukt der Fa. TOTAL Bitumen Deutschland GmbH) 30
Sekunden lang bei 180 °C homogenisiert. Danach wurde die zu messende Pigmentprobe,
d.h. die Mittel gemal3 den Beispielen, zugegeben und weitere 120 Sekunden bei der
Temperatur gemischt. Jeweils wurden 3 Gew.% Pigmentprobe zugegeben, bezogen auf die
gesamte Zusammensetzung. Mit der Mischung werden Priifkérper nach Marshall hergestellt
("The Shell Bitumen Handbook, Shell Bitumen UK., 1990, Seite 230-232). Farbton-
unterschiede der Marshall-Korper wurden farbmetrisch durch Vergleich der Rotwerte a* im
Purton (gegen einen Marshall-Kérper beurteilt, der mit einer gleichen Menge an
Bayferrox® 130-Pulverbezug (Eisenoxid-Rotpigment der Firma LANXESS Deutschland
GmbH) hergestellt wurde (Messgerat: Minolta Chromameter II, Normlichtart C, CIELAB-
System, DIN 5033, DIN 6174). Unterschiede in den a*-Werten (Aa*-Werte) kleiner 1,0
CIELAB Einheiten sind visuell nicht unterscheidbar. Ist der Betrag des a*-Wertes des
Prufkorpers, der mit der zu messenden Probe gefirbt wurde, kleiner als der des
Prufkorpers, der mit dem Bayferrox® 130-Pulverbezug gefirbt wurde, weist dies auf eine
geringere Dispergierbarkeit der zu messenden Probe im Vergleich zum Pulverbezug hin. Je
kleiner der Betrag des Aa*-Werte bei dieser Messung ist, desto dhnlicher ist der Farbton der
unterschiedlichen Messungen, was auf einen geringen Unterschied der Dispergierbarkeit der

zu messenden Probe im Vergleich zu dem Bayferrox® 130-Pulverbezug hinweist.
1.2 Bestimmung der Kornfraktion der Mittel

Die Bestimmung der Kornfraktion wurde mit einem Vibrationssiebgerdt Retsch Vibtronic
Typ VE 1 mit Siebsdtzen mit 1 und 6 mm durchgefiihrt (Siebsitze nach DIN ISO 3310).

Das Mittel (50,0g) wurde auf das oberste, grofite Sieb eingewogen. Der Siebsatzturm
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wurde 2 min mit Schwingungsintensitdt 1 mm vibriert. Danach wurde jedes einzelne Sieb

gewogen und die Siebfraktion bestimmt.
L3 Bestimmung des Abriebswertes der Mittel

Die Bestimmung des Abriebswertes wurde mit einer Rhewum-Luftstrahlsiebmaschine LPS
200 MC durchgefiihrt. Folgende Einstellungen wurden gewéhlt: Diise 1 mm, Volumenstrom
35 m’/h, 1 mm Sieb, Drehzahl 18 rpm. Das Sieb nach DIN ISO 3310 wurde leer und
anschlieBend mit 20 g Probe ausgewogen. Danach wurde die Siebmaschine eingeschaltet
und die Probe wurde 1, 2, 3, 4 und 5 Minuten beansprucht (das Siebgut wurde durch den
Luftstrahl aufgewirbelt). Nach jeder Minute wurde das Sieb mit der Probe gewogen und

spater auf die Maschine gesetzt und weitere Zeit gesiebt.
Berechnung: (20g (Einwaage) - Auswaage) / 20g Einwaage x 100 =

Gew.% Unterkorn (Abriebswert)

Als gute Abriebsstabilitdt (= niedriger Abriebswert) gemél3 diesem Test wird eine Menge
von 10 Gew.% oder weniger, bevorzugt 5 Gew.% oder weniger und besonders bevorzugt
von 2 Gew.% oder weniger, an Unterkorn gemessen nach einer Aufwirbelung des Siebgutes

tiber einen Zeitraum von 5 Minuten (= Abriebswert nach 5 min,, s. Tabelle 1) definiert.
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II: Beispiele
Eigenschaften der verwendeten anorganischen Pigmente, Ole und Wachse

Bayferrox® 130 Pigmentpulver der Fa. LANXESS Deutschland GmbH: Hamatit (rotes
Eisenoxid) mit der BET-Oberflache (nach DIN ISO 9277) 7-9 m’/g

Energol RC-R 100 der Fa. BP: mineralisches Ol mit der kinematischen Viskositit ca. 100
¢St bei 40°C (DIN 51562)

Tecero® 30332: mikrokristallines Wachs der Fa. Wachs- u. Ceresin-Fabriken Th. C.
Tromm GmbH; Eigenschaften: Erstarrungspunkt (ISO 2207): 90 — 95°C, Penetration bei
25°C (DIN 51 579) 0,4 — 0,7 mm, Viskositét bei 120°C (DIN 53 019) 7 — 11 mPas
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Beispiel 1

Zu 15,0 kg Eisenoxidrot-Pigment Bayferrox® 130 wurden 0,150 kg Verdichterdl Energol
RC-R 100 bei Raumtemperatur zugegeben und die Mischung wurde in einem 75L
Henschelmischer Typ FM75 auf ca. 100°C aufgeheizt und bis ca. 5 Min. gemischt und
danach erfolgte die Zugabe von 2,65 kg Tecerowachs® 30332 und die gesamte Mischung
wurde weiter ungefahr 25 Min. gemischt (Werkzeugdrehzahl ca. 780 rpm) und dabei bis ca.

180°C erwarmt. Die Temperatur wurde im Produkt gemessen.

Anschlieend wurde das Mittel tiber ein Ventil ausgetragen und nach der Abkiihlung gesiebt
und gewogen. Die Ausbeute des Mittels wurde fiir den gesamten Bereich der Korngrof3e

zwischen 1 bis 6 mm berechnet (Tabelle 1).

Beispiel 2

Zu 15,0 kg Eisenoxidrot-Pigment Bayferrox® 130 wurden 0,150 kg Verdichtersl Energol
RC-R 100 und 2,70 kg Tecerowachs® 30332 bei Raumtemperatur zugegeben. Die
Mischung wurde in einem 75L Henschelmischer Typ FM75 ca. 15 Min. gemischt
(Werkzeugdrehzahl ca. 780 rpm) und dabei bis ca. 180°C erhitzt. Die Temperatur wurde im

Produkt gemessen.

Anschlieend wurde das Mittel tiber ein Ventil ausgetragen und nach der Abkiihlung gesiebt
und gewogen. Die Ausbeute des Mittels wurde fiir den gesamten Bereich der Korngrof3e

zwischen 1 bis 6 mm berechnet (Tabelle 1).
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Tabelle 1: Erfindungsgemiifie Beispiele.
Ol Wachs: Ausbeute | Dispergier- | Abriebs-
Energol RC-R | Tecero®-Wachs | der Sieb- barkeit, wert (nach
100 30332 fraktion gemessen 5 Min.)
1-6 mm iiber Aa*
a)
Mittel Gew.% (bezogen auf Gew.% CIELAB Gew.%
gemil} Einheiten
Gesamtgewicht)
Beispiel 1 0,84 14,9 >70 +1,0 <5
Beispiel 2 0,84 15,1 >70 +1,0 <5

a) gemessen wurde die Differenz Aa* (= delta a*) = a*-Wert (Mittel) minus a*-Wert

(Bezug) im Bitumen. Bezug: Bayferrox 130 Ausgangsmaterial

In den Beispielen 1 und 2 wurden Mittel mit den Ausbeuten fiir die Kornfraktion 1 — 6 mm
tiber 70 Gew.% mit guten Farbeigenschaften erhalten. Farbmetrisch waren die Proben
vergleichbar mit dem Bayferrox® 130 Pulverbezug (Ausgangsmaterial). Diese Mittel
weisen eine sehr gute Abriebstabilitit (= niedriger Abriebswert) auf (Tabelle 1).

Beispiel 3 (Vergleichsbeispiel)

Zu 15,0 kg Eisenoxidrot-Pigment Bayferrox® 130 wurden 1,50 kg Mikrowachs
Tecerowachs® 30332 zugegeben und die Mischung wurde in einem 75L Henschelmischer
Typ FM75 bis ca. 150°C aufgeheizt und dabei ca. 70 Min. gemischt (Werkzeugdrehzahl ca.
780 rpm, die Temperatur wurde im Produkt gemessen). Weder nach 20 Min. noch nach
70 Min. wurden Mittel in stiickiger Form erhalten. Das Produkt blieb iiber die gesamte
Mischzeit in Pulverform. Die Ausbeute fur die Kornfraktion 1 — 6 mm betrug damit

0 Gew.%
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Beispiel 4 (Vergleichsbeispiel)

Zu 15,0 kg Eisenoxidrot-Pigment Bayferrox® 130 wurden 15,0 kg Mikrowachs
Tecerowachs® 30332 zugegeben und die Mischung wurde in einem 75L Henschelmischer
Typ FM75 bis ca. 140°C aufgeheizt und dabei ca. 30 Min. gemischt (Werkzeugdrehzahl ca.
780 rpm, die Temperatur wurde im Produkt gemessen). Weder nach 20 Min. noch nach 30
Min. wurden Mittel in stiickiger Form erhalten. Das Produkt war pastos. Die Ausbeute fir

die Kornfraktion 1 — 6 mm betrug damit 0 Gew.%.
Beispiel S (Vergleichsbeispiel)

Hier wurde das Beispiel 1 aus dem Patent EP 0 567 882 B1 (Herstellung eines Mittels tiber
Tellergranulation) wiederholt. Es wurde eine Farbverschiebung Aa* von -0,6 CIELAB
Einheiten gegen Bayferrox® 130 Pulver (Standard 2001) gefunden. Allerdings wies das
Mittel eine nur sehr geringe Abriebstabilitdt auf (Abriebswert nach 5 Minuten von mehr als

20 Gew.%).
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Patentanspriiche

Mittel enthaltend mindestens ein anorganisches Pigment ausgewéhlt aus der Gruppe
von Eisenoxiden, FEisenoxidhydroxiden, Chromoxiden, Titandioxiden und/oder
Mischphasenpigmenten auf Basis von Metalloxiden, ein oder mehrere Ole und ein
oder mehrere Wachse, bei dem mindestens 50 Gew.% des Mittels eine Korngrof3e von
1 mm oder groBer aufweisen, dadurch gekennzeichnet, dass die Gesamtmenge an
Wachs oder Wachsen von grofler als 10 bis 25 Gew.%, bezogen auf die
Gesamtmenge des Mittels, betragt und das Mittel einen Abriebswert von 10 Gew.%

oder weniger aufweist.

Mittel gemiB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Ole aus der Gruppe von
synthetischen Olen, die im Wesentlichen aus den Elementen Kohlenstoff und
Wasserstoff und/oder Stickstoff und/oder Sauerstoff und/oder Schwefel und/oder
Halogenen und/oder Bor bestehen, mineralischen Olen, tierischen und/oder

pflanzlichen Olen ausgewihlt sind.

Mittel geméll Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Gesamtmenge an
Ol oder Olen von 0,1 bis 5,0 Gew.% bezogen auf die Gesamtmenge des Mittels
betragt.

Mittel gemal3 einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet,

dass die Wachse einen Erstarrungspunkt zwischen 50 und 140°C aufweisen.

Mittel gemél3 einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,
dass die Wachse aus der Gruppe von Fischer-Tropsch Wachsen, Mineralwachsen,

Montanwachsen, pflanzlichen Wachsen und/oder tierischen Wachsen ausgewahlt sind.

Mittel gemél3 einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet,
dass die Gesamtmenge an Wachs oder Wachsen von 13 bis 20 Gew.%, bezogen auf

die Gesamtmenge des Mittels, betragt.

Verfahren zur Herstellung von Mitteln gemédl3 einem oder mehreren der Anspriiche 1

bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass entweder

a) mindestens ein anorganisches Pigment mit einem oder mehreren Olen

vermischt und
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b) das Gemisch aus Schritt a) mit einem oder mehreren Wachsen vermischt wird,
c) die Mischung aus Schritt b) bei einer Temperatur oberhalb des Erstarrungs-

punktes des Wachses oder der Wachse weiter gemischt wird,

a’) mindestens ein anorganisches Pigment mit einem oder mehreren Wachsen

vermischt und
b’) das Gemisch aus Schritt a’) mit einem oder mehreren Olen vermischt wird,

c’) die Mischung aus Schritt b”) bei einer Temperatur oberhalb des Erstarrungs-

punktes des Wachses oder der Wachse weiter gemischt wird,
oder

mindestens ein anorganisches Pigment gleichzeitig mit einem oder mehreren Olen und
mit einem oder mehreren Wachsen vermischt wird, und die Mischung anschlief3end bei
einer Temperatur oberhalb des Erstarrungspunktes des Wachses oder der Wachse

weiter gemischt wird.

Verfahren zur Herstellung von Mitteln geméaf3 Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet,
dass das entstandene Mittel auf Umgebungstemperatur abgekiihlt und anschlie3end
auf einen Korngrof3enbereich gesiebt wird, sodass mindestens 50 Gew.-% des Mittels

eine Korngrof3e von 1 mm oder groBBer aufweisen.

Verfahren zur Herstellung von Mitteln gemél3 Anspruch 7 oder 8, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Schritte a) oder a’) bei einer Temperatur unterhalb der Erstarrungs-

punkte der Wachse durchgefiihrt werden.

Verfahren zur Herstellung von Mitteln geméal3 einem oder mehreren der Anspriiche 7
bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Mischung vor den Schritten b) oder b’) auf
60°C bis 150°C aufgeheizt wird.

Verfahren zur Herstellung von Mitteln gemél einem oder mehreren der Anspriiche 7
bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die Schritte c¢) oder ¢’) bei 110 bis 230°C
durchgefiihrt werden.
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Verfahren zur Herstellung von Mitteln gemél3 einem oder mehreren der Anspriiche 7
bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass nach gleichzeitiger Zugabe von Ol oder Olen,
Wachs oder Wachsen zum anorganischen Pigment die Temperatur dieser Mischung

auf 110°C bis 230°C erhoht wird.

Verwendung von Mitteln gemél einem oder mehreren der Anspriche 1 bis 6 zum
Einfarben von Baustoffen, vorzugsweise Asphalt, Bitumen, bituminésen Mischungen,

Teer und teerhaltigen Zusammensetzungen.

Verfahren zum Einfirben von Baustoffen, vorzugsweise Asphalt, Bitumen,
bitumindsen Mischungen, Teer und teerhaltigen Zusammensetzungen umfassend
Mischen des Mittels gemél3 einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 6 mit dem

Baustoff oberhalb dessen Erweichungspunktes.

Baustoffe, dadurch gekennzeichnet, dass sie mit Mitteln gemal einem oder mehreren

der Anspriiche 1 bis 6 eingefarbt sind.
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