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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft Pigmentgranulate sowie ein Verfahren zu deren Herstellung und ihre Ver-
wendung.

[0002] Die Verarbeitung von Pigmentgranulaten verlangt zur Erzielung des optimalen Farbeindrucks ein Aufmahlen
der Pigmente zu Primarteilchen. Die dadurch entstehenden Pulver stauben sehr stark und neigen aufgrund ihrer Fein-
teiligkeit zu Adhasion und kleben in Dosieranlagen. Bei toxikologisch gefahrlichen Stoffen missen deshalb bei der
Verarbeitung MalRnahmen zur Vermeidung einer Gefdhrdung von Mensch und Umwelt durch entstehende Staube ge-
troffen werden. Aber auch bei unbedenklichen inerten Stoffen wie zum Beispiel Eisenoxidpigmenten ist eine Vermeidung
von Staubbeldstigung zunehmend vom Markt gewiinscht.

[0003] Staubvermeidung und verbesserte Dosierung aufgrund guter FlieReigenschaften zur Erzielung eines qualitativ
gleichmaRigen Farbeindrucks bei der Anwendung in Baustoffen und organischen Medien ist deshalb das Ziel im Umgang
mit Pigmenten. Dieses Ziel wird mehr oder weniger durch Anwendung von Granulationsverfahren auf Pigmente erreicht.
Dabei werden beispielsweise Aufbau- oder Sprithgranulation angewendet. In den letzten Jahren haben sich aber auch
zunehmend Brikettier- und Pressgranulate auf dem Markt durchsetzen kénnen. Diese Granulate haben zwischenzeitlich
groRen kommerziellen Erfolg.

[0004] Grundsatzlich werden bei Pigmenten vom Markt zwei sich in der Richtung gegenséatzliche Eigenschaften beim
Einsatz von Pigmentgranulaten gefordert: mechanische Stabilitdt des Granulats und gute Dispergiereigenschaften im
eingesetzten Medium. Die mechanische Stabilitat ist verantwortlich fiir gute Transporteigenschaften sowohl beim Trans-
port zwischen Hersteller und Anwender als auch fiir gute Dosierung und FlieReigenschaften beim Einsatz der Pigmente.
Sie wird durch hohe Haftkrafte bewirkt und hangt zum Beispiel von Bindemittelmenge oder auch vom Pressdruck beim
Verformen ab. Andererseits wird die Dispergierbarkeit durch eine gute Mahlung vor der Granulierung (Nass- und Tro-
ckenmahlung), durch die mechanische Energie bei der Einarbeitung (Scherkrafte) und durch Dispergierhilfsmittel, die
die Haftkrafte im trockenen Granulat bei der Einarbeitung in ein Medium sofort herabsetzen, beeinflult. Allerdings ist
bei Pigmenten die Anwendung von gréferen Mengen Dispergierhilfsmittel wegen des Kostenverhaltnisses Hilfsmit-
tel/Pigment eingeschrankt. Auferdem bewirkt ein hoher Hilfsmittelanteil eine entsprechende Herabsetzung der Farb-
stérke beziehungsweise des Streuvermdgens. Da die Farbstarkeschwankungen beispielsweise beim Einféarben von
Baustoffen im allgemeinen unter =5 % liegen, ist auch der Einsatz von Zusatzstoffen begrenzt, selbst wenn diese
gleichzeitig als Haftvermittler und Dispergierhilfsmittel wirken. Auch diirfen die Zuséatze nicht die Gebrauchseigenschaften
der Endprodukte, wie zum Beispiel Baustoffe, Kunstoffe und Lacke nachteilig verandern, beispielsweise bei Beton die
Druckfestigkeit oder das Erstarrungsverhalten, bei Asphalt die Druckfestigkeit oder Abriebfestigkeit und bei Kunststoffen
die Festigkeit oder die Kerbschlagzahigkeit, bei Elastomeren (Polymeren) die elastischen Eigenschaften und bei Farben
und Lacken die rheologischen Eigenschaften.

[0005] Nach dem Stand der Technik kommen als Herstellungsverfahren fir Pigmentgranulate zum Beispiel Sprih-
granulation (Spruhtrocknung Uber Scheibe oder Dise) im Gleich- oder Gegenstromverfahren und Aufbaugranulation
(Mischer, Wirbelschichtgranulator, Teller beziehungsweise Trommel) oder Kompaktierverfahren in Frage.

[0006] Die Spriuhtrocknungs-Granulation geht von Pigmentsuspensionen unter Verwendung von Bindemitteln aus.
Entsprechende Verfahren sind in verschiedenen Schutzrechten beschrieben. Dabeiwerden liberwiegend wasserldsliche
Bindemittel verwendet. So wird in DE 3619 363 A1, EP 0268 645 A1 und EP 0 365 046 A1 von organischen Substanzen
wie zum Beispiel Ligninsulfonaten, Formaldehydkondensaten, Gluconsauren, sulfatierten Polyglykolethern ausgegan-
gen, wahrend gemaf DE 3 918 694 A1 und US 5,215,583 A1 von anorganischen Salzen wie zum Beispiel Silikat und
Phosphat ausgegangen wird. Auch eine Kombination von Spriih- und Aufbaugranulation ist in EP 0 507 046 A1 be-
schrieben worden. In DE 3 619 363 A1 und EP 0 268 645 A1 wird die Anwendung eines Kompaktierverfahrens ausge-
nommen.

[0007] InEP0257423A1undDE 3841848 A1 wirddie Sprihgranulation unter Verwendung von Polyorganosiloxanen
als hydrophoben, lipophilen Zusatzstoffen beschrieben. Der erwdhnte Zerstaubungstrockner fiihrt im allgemeinen zu
kleinen TeilchengrofRen und hohem Feinanteil. Das bedeutet, dass ein wesentlicher Anteil des Materials aus dem Trock-
ner nicht als direkt einsetzbares Granulat erhalten wird, sondern als Feinanteil erst im Filter zurlickgehalten wird und
dann in den ProzeR zuriickgefihrt werden muB. Die hydrophobierende Nachbehandlung flihrt bei spriihgranulierten
Produkten zu einem sehr gut flieRenden, aber auRerordentlich stark staubenden Granulat.

[0008] EP 0 424 896 A1 offenbart die Herstellung von staubarmen Feingranulaten in einem Herstellungsgang in
bekannten Intensivmischern. Es wird hierbei ein niedriger Gehalt an Wachsen in Kombination mit Emulgator und Netz-
mitteln durch Aufbringen einer walrigen Dispersion angewendet. Dabei werden im allgemeinen Wassergehalte von 20
bis tiber 50 % erhalten. Diese Granulate miissen zunachst getrocknet und von Uber- und Unterkorn getrennt werden.
[0009] DE 31 32 303 A1 beschreibt staubarme, flieRfahige anorganische Pigmentgranulate, die mit unter Warmeein-
wirkung (40 bis 60 °C) flissig werdenden Bindemitteln gemischt und durch einen Siebvorgang unter Anwendung von
Siebhilfe (Druck) granuliert werden. Dabei fallt circa 10 bis 20 % des Durchsatzes als Feinanteil < 0,1 mm an.

[0010] Aus EP 0 144 940 A1 gehen staubarme Pigmentgranulate hervor, die ausgehend von Filterschlamm mit circa
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50 % Wasser durch Zugabe von 0,5-10 % oberflachenaktiven Stoffen und zuséatzlich Mineraldl oder fliissig werdenden
Wachsen bei 50 bis 200 °C gemischt werden bis zum Schmierpunkt. Der Vorgang erfolgt in Intensivmischern, eventuell
wird noch nachgranuliert und nachgetrocknet. Im Endprodukt liegt Wasser in einer Menge von 10 bis 15 % vor, was fir
die Einarbeitung in Kunststoffen nachteilig ist.

[0011] Auch andere Verfahren sind in ihrer Anwendung eingeschrénkt. Die Sprihgranulation erfordert wegen der
Tropfenbildung die Verwendung von gut flieBfahigen, also dinnflissigen Suspensionen. Fiir den Trocknungsvorgang
ist somit eine grélRere Menge an Wasser zu verdampfen als bei der haufig einsetzbaren Wirbelschichttrocknung aus
hochausgepressten Pigmentffilterpasten. Dies flihrt zu hdheren Energiekosten. Bei zuvor durch Kalzination hergestellten
Pigmenten bedeutet die Spriihgranulation einen zusatzlichen Verfahrensschritt mit hohen Energiekosten. AuBerdem
fallt bei der Sprihgranulation ein mehr oder weniger gro3er Anteil an Feinmaterial im Staubfilter an, der wieder in die
Produktion zuriickgefiihrt werden mufR.

[0012] In DE 28 44 710 A1 wird die Granulation von Pigmenten im FlieRbett mit Granulierhilfsmitteln beschrieben,
wobei trockenes Pigmentpulver mit Wasser bespriiht wird.

[0013] Die Aufbaugranulation weist haufig auch Nachteile auf. Sie kann - ausgehend von Pigmentpulver - in Mischern
unter hoher Turbulenz, im Wirbelschichtverfahren oder auch durch Teller- und Trommelgranulation durchgefiihrt werden.
Allen diesen Verfahren ist gemeinsam, dass der Bindemittelbedarf, meistens Wasser, groR ist, so dass als zusatzlicher
Verfahrensschritt eine Trocknung nachfolgen muf3. Auch werden hierbei Granulate unterschiedlicher Grof3e erhalten,
insbesondere, wenn nicht ausreichend Bindemittel fiir die Pulvermenge zur Verfligung steht oder die aktuelle Verteilung
nicht optimal ist. Dann kann ein gewisser Anteil als Granulat zu gro werden, wahrend andererseits zu kleine und damit
noch staubende Anteile vorliegen. Deshalb ist eine Klassierung der entstehenden Granulate mit einem Ruicklauf von
Uber- und Unterkorn erforderlich.

[0014] Die Tellergranulation fiihrt zu einem breiten TeilchengréRenspektrum von Granulaten. Wo dies wegen der
schlechten Dispergierbarkeit zu groRer Teilchen nicht erwiinscht ist, muR durch intensive personelle Uberwachung der
Granuliervorgang verfolgt werden und durch manuelle Steuerung der Keimmenge die Granulatherstellung optimiert
werden. Ublicherweise erfolgt auch hierbei eine Klassierung mit Riickfiihrung des Uber- und Unterkorns.

[0015] Aus DE 42 14 195 A1 ist ein Verfahren zur Einfarbung von Asphalt mit anorganischen Pigmentgranulaten
bekannt, bei dem Ole als Bindemittel verwendet werden. Es handelt sich hierbei um ein einfaches Granulationsverfahren.
[0016] In DE 196 38 042 A1 und DE 196 49 756 A1 werden anorganische Pigmentgranulate aus Trockenpigmenten,
zum Beispiel Fertiggut, durch Abmischung mit einem oder mehreren Hilfsmitteln, Kompaktierung und weiteren Folge-
schritten wie Zerkleinern, Sieben und Riickfiihren von Grob- und/oder Feingut beschrieben. Bei dem Kompaktierschritt
wird mit Linienkraften von 0,1 bis 50 kN/cm kompaktiert. Die erhaltenen Granulate kdnnen mit einer zusatzlichen Schicht
umhllt werden, die zur Erhéhung der Stabilitédt beziehungsweise als Hilfe bei der Verarbeitung dient.

[0017] In EP 1074599 A1 werden Pigmentgranulate bestehend aus einem Kern und mindestens einer granulieten
ausseren Schicht beschrieben, wobei der Kern aus einem anorganischen Pigment (Calcium Carbonat) und/oder einem
organischen Farbstoff und die dussere Schicht aus einem organischen oder anorganischen floureszierendem Farbstoff
besteht. EP 1074599 A1 offenbart fir die dussere Schicht jedoch keine organischen Pigmente der Gruppe der Azo-,
Chinacridon-, Phthalocyanin- und Perylen-Pigmente und Indigoide oder anorganische Pigmente der Gruppe Eisenoxide
oder Chromoxide.

[0018] In DE 4 336 613 A1 und DE 4 336 612 A1 werden anorganische Pigmentgranulate aus Trockenpigmenten,
zum Beispiel Fertiggut, durch Abmischung mit Bindemitteln, Kompaktierung und weiteren Folgeschritten wie Schrotung
auf einem Siebgranulator und einer anschlielRenden Aufbaugranulation auf einem Drehteller oder in einer Drehtrommel
beschrieben. Bei dem Kompaktierschritt wird mit Linienkraften von 0,1 bis 15 kN/cm kompaktiert.

[0019] Die gemaR der Lehre von DE 196 38 042 A1, DE 196 49 756 A1, DE 4 336 613 A1 und DE 4336612 A1
hergestellten Granulate enthalten nur das oder die Hilfsmittel, die im ersten Verfahrensschritt dem Pigmentpulver zu-
gesetzt wurden. Selbst wenn die Granulatteilchen mit einer zusatzlichen Schicht umhillt werden, enthalten sie in ihrem
Innern lediglich das oder die Hilfsmittel, die im ersten Verfahrensschritt dem Pigmentpulver zugesetzt wurden. Die
Granulatteilchen sind in ihrem Innern aus einer homogenen Mischung von Pigment und Hilfsmitteln) aufgebaut. Es ist
jedoch bekannt, dass Hilfsmittel, die im einen Anwendungsmedium zu sehr guter Dispergierbarkeit oder einer Verbes-
serung der Produkteigenschaften fiihren, in einem anderen Anwendungsmedium weit weniger wirksam sein kénnen,
unter Umsténden kann sogar eine Unvertraglichkeit beobachtet werden. So kdnnen beispielsweise stark hydrophobe
Hilfsmittel bei der Einarbeitung in Kunststoffe oder Asphalt vorteilhaft sein, wahrend sie bei der Einarbeitung in wassrige
Dispersionsfarben oder bei der Herstellung von wassrigen Slurries zu Schwierigkeiten fiihren, da die Granulate von
Wasser nur sehr schlecht benetzt werden. Aus diesem Grunde sind die nach der Lehre von DE 19 649 756 A1, DE 4
336 613 A1 und DE 4 336 612 A1 hergestellten Granulate, nicht gleichzeitig gleich gut fir alle Anwendungsmedien
geeignet. Bei der Herstellung missten also mehrere Hilfsmittel zugesetzt werden, die in samtlichen Anwendungsmedien
eine moglichst gute Verarbeitbarkeit erlauben. Dies ist aus wirtschaftlicher Sicht wenig sinnvoll, auRerdem kann es durch
die Vielzahl der verschiedenen Additive zu gegenseitigen Unvertraglichkeiten kommen. Wenn Granulate aus Pigment-
mischungen gemaf der Lehre von DE 19 649 756 A1, DE 4 336 613 A1 oder DE 4 336 612 A1 hergestellt werden, zeigt
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sich ein weiterer Nachteil dieser Granulationsverfahren. Es mufl zunachst eine Mischung der verschiedenen Pigmente
hergestellt werden, die dann mit Bindemitteln und anderen Hilfsmitteln abgemischt und weiter verarbeitet wird.

[0020] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, ein Verfahren zur Verfigung zu stellen, das die bisher
beschriebenen Nachteile der Kompaktiergranulation in ihrer Anwendung auf anorganische oder organische Pigmente
vermeidet und ausreichend stabile, dosierféahige, staubarme Granulate von guter Dispergierbarkeit in unterschiedlichen
Anwendungsmedien zur Verfligung stellt.

[0021] Diese Aufgabe wurde gelést durch Pigmentgranulate zur Einfarbung von Baustoffen die aus einem gepressten
oder brikettierten Kern und mindestens einer aufgranulierten duReren Schicht bestehen, wobei

a) der Kern mindestens ein organisches Pigment ausgewahlt aus der Gruppe der Azo-, Chinacridon-, Phthalocyanin-
und Perylen-Pigmente und Indigoide oder mindestens ein anorganisches Pigment ausgewahlt aus der Gruppe
Eisenoxide oder Chromoxide oder Mischungen davon enthalt sowie mindestens ein Hilfsmittel und

b) die aufgranulierte duRere Schicht beziehungsweise die aufgranulierten duBeren Schichten mindestens ein -
gegebenenfalls gepresstes oder brikettiertes - organisches Pigment ausgewahlt aus der Gruppe der Azo-, Chin-
acridon-, Phthalocyanin- und Perylen-Pigmente und Indigoide oder anorganisches Pigment ausgewahlt aus der
Gruppe Eisenoxide oder Chromoxide oder Mischungen davon enthalten und die aufgranulierte duf3ere Schicht
beziehungsweise die aufgranulierten duferen Schichten jeweils mindestens ein Hilfmittel enthalten und

c) in der aufgranulierten duferen Schicht beziehungsweise den aufgranulierten dusseren Schichten
1) mindestens ein anderes Hilfsmittel als im gepressten oder brikettierten Kern vorhanden ist oder

2) mindestens ein anderes organisches oder anorganisches Pigment als im gepressten oder brikettierten Kern
vorhanden ist und mindestens ein anderes Hilfsmittel als im gepressten oder brikettierten Kern vorhanden ist.

[0022] Auf diese Weise gelingt es, die Press- und Brikettiergranulate zu verbessern und das Herstellungsverfahren
wesentlich zu optimieren, da unabhangig vom spateren Anwendungsmedium stets eine einheitliche gepresste oder
brikettierte Kern-Fraktion eingesetzt werden kann. Diese einheitliche Kern-Fraktion kann in geeignete Gebinde abgefiillt
und zwischengelagert oder an einen anderen Ort transportiert werden, an dem die spatere Weiterverarbeitung erfolgt.
Bei der Weiterverarbeitung wird auf die einheitliche Kernfraktion in einem weiteren Verfahrensschritt mindestens eine
aullere Schicht aus mindestens einem Pigmentpulver aufgranuliert. Das Pigmentpulver aus der Kern-Fraktion und das
aus der aufgranulierten duBeren Schicht missen nicht notwendigerweise identisch sein. Dies ist insbesondere bei der
Herstellung von Granulaten aus Pigmentmischungen von Vorteil, da auf das vorherige Vermischen der einzelnen Pig-
mente verzichtet werden kann. So lassen sich beispielsweise durch Mischen von Eisenoxidrot- und Eisenoxidgelb-
Pigmenten verschiedene Orangefarbtdéne oder durch Mischen von Eisenoxidgelb- und Phthalocyaninblau-Pigmenten
verschiedene Grintdne herstellen. Zur Herstellung eines Eisenoxid-Orangegranulates kann also entweder auf ein kom-
paktiertes Eisenoxidgelb-Pigment (Kern-Fraktion) durch Zugabe eines Eisenoxidrot-Pigments dieses als duflere Schicht
aufgranuliert werden oder auf ein kompaktiertes Eisenoxidrot-Pigment (Kern-Fraktion) durch Zugabe eines Eisenoxid-
gelb-Pigments dieses als auere Schicht aufgranuliert werden. Fig. 1 verdeutlicht dieses Prinzip. Sie zeigt die lichtmi-
kroskopische Aufnahme eines Eisenoxid-Organgegranulates, bei dem auf ein kompaktiertes und nachgerolltes Eisen-
oxidgelb-Pigment (Kern-Fraktion - als "A" in Fig. 1 bezeichnet) ein Eisenoxidrotpigment als duRere Schicht aufgranuliert
wurde (als "B" in Fig. 1 bezeichnet). Zum Anfertigen der lichtmikroskopischen Aufnahme wurden die Granulatteilchen
in ein Harz eingegossen und angeschliffen.

[0023] Wesentlich bei dem erfindungsgemalen mehrstufigen Verfahren ist, dass im ersten Schritt durch Zugabe des
Hilfsmittels oder der Hilfsmittel zu einem oder mehreren organischen oder anorganischen Pigmentpulvern ein ausrei-
chend kohasives homogenes Material erzeugt wird. Dazu werden in der Regel Mischer verwendet, in Einzelfallen kann
es aber auch vorteilhaft sein, eine Miihle zu verwenden. Im zweiten Schritt erfolgt dann die ein- oder mehrfache Pressung
oder Brikettierung. Durch einen Zerkleinerungsschritt wie beispielsweise Siebgranulieren wird die Kern-Fraktion herge-
stellt, die gegebenenfalls durch einen Trennungsschritt isoliert wird, gerundet oder beschichtet werden kann. Ein Tren-
nungsschritt zur Isolierung der Kern-Fraktion ist allerdings nicht zwingend erforderlich, da das beim Zerkleinerungsschritt
anfallende Pulver auch unmittelbar auf die Kern-Fraktion aufgranuliert werden kann. Der wesentliche Verfahrensschritt
bei dem erfindungsgemafen Verfahren ist ein Nachrollen unter Zugabe von einem oder mehreren organischen oder
anorganischen Pigmenten oder Pigmentmischungen, wobei das beziehungsweise die Pigmente oder Pigmentmischun-
gen vor oder wahrend der Zugabe mit einem oder mehreren Hilfsmitteln vermischt werden, so dass noch mindestens
eine auflere Schicht aufgranuliert wird. Das Aufgranulieren der auReren Schichten) kann auch in einem Wirbelbett oder
in einem FlieRbett erfolgen. Das oder die eingesetzte(n) Hilfsmittel sollen im jeweiligen Anwendungsmedium eine mdg-
lichst gute Verarbeitbarkeit erlauben.
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[0024] Ein weiterer Vorteil des erfindungsgemafen Verfahrens liegt unter anderem darin, dass von getrocknetem und
eventuell gemahlenem Pigmentpulver ausgegangen werden kann. Dies ist insbesondere dann besonders wirtschaftlich,
wenn das Pigment durch eine Trockensynthese - wie beispielsweise die Herstellung von Eisenoxidrot durch Kalzination
von Eisenoxidschwarz oder -gelb - hergestellt wird. Bei der Spriihgranulation ist beispielsweise eine erneute Anmai-
schung und danach ein zusatzlicher Trocknungsschritt erforderlich. AuRerdem ist es energetisch sehr aufwendig, das
zum Anmaischen verwendete Wasser wieder durch Verdampfen zu entfernen.

[0025] Bevorzugt werden anorganische Pigmente eingesetzt. Es kdnnen aber auch Fiillstoffe eingesetzt werden.
[0026] Als Hilfsmittel kénnen sowohl anorganische als auch organische Substanzen eingesetzt werden.

[0027] Als Hilfsmittel werden vorzugsweise Wasser, Salze aus der Gruppe der Phosphate, Phosphonate, Carbonate,
Sulfate, Sulfonate, Silikate, Aluminate, Borate, Titanate, Formiate, Oxalate, Zitrate, Tartrate, Stearate, Acetate, Poly-
saccharide, Cellulosederivate, wie bevorzugt Celluloseether oder Celluloseester, Phosphonocarbonsauren, modifizierte
Silane, Silikonole, Ole aus biologischem Anbau (bevorzugt Rapsél, Sojabohnendl, Maiskeimél, Olivendl, Kokosél, Son-
nenblumendl), raffinierte Erdéle auf paraffinischer und/oder naphthenischer Basis, synthetisch hergestelite Ole, Alkyl-
phenole, Glykole, Polyether, Polyglykole, Polyglykolderivate, Ethylenoxid-Propylenoxid-Copolymere, Eiweilfettsaure-
kondensationsprodukte, Alkylbenzolsulfonate, Alkylnaphthalinsulfonate, Ligninsulfonate, sulfatierte Polyglykolether, Me-
laminformaldehydkondensate, Naphthalinformaldehydkondensate, Gluconsaure, Polyacrylate, Polycarboxylatether,
Polyhydroxyverbindungen, Polyhydroxyaminoverbindungen oder Lésungen oder Mischungen oder Suspensionen oder
Emulsionen davon eingesetzt.

[0028] Als Hilfsmittel im Sinne dieser Erfindung gelten auch Emulgatoren, Netzmittel und Dispergierhilfsmittel.
[0029] Als Emulgatoren kommen vorzugsweise Emulgatoren mit HLB-Werten von 7 bis 40, insbesondere von 8 bis
18, fur den Einsatz in Baustoffen mit wassrigen Systemen wie zum Beispiel Beton in Frage, enthaltend Alkyl- oder Acryl-
Reste sowie hydrophile Zwischen- und Endgruppen wie zum Beispiel Amide, Amine, Ether, Hydroxyl, Carboxylat, Sulfat,
Sulfonat, Phosphat, Phosphonat, Amin-Salz, Polyether, Polyamid, Polyphosphat. Die Substanzen kénnen entsprechend
ihrem HLB-Wert einzeln oder in Kombination eingesetzt.

[0030] Als Netzmittel sind vorzugsweise Alkylbenzolsulfonate, Fettalkoholsulfate, Fettalkoholethersulfate, Fettalkoho-
lethoxylat, Alkylphenolethoxylat, verzweigte und/oder unverzweigte Alkan- oder Olefinsulfonate, verzweigte und/oder
unverzweigte Alkan- oder Olefinsulfate und Sulfosuccinate geeignet.

[0031] Als Dispergierhilfsmittel werden vorzugsweise Liginsulfonate, Melaminsulfonate, Naphthalinsulfonate, Seifen,
Metallseifen, Polyvinylalkohole, Polyvinylsulfate, Polyacrylamide, Polyacrylate, Polycarboxylatether, mittel- und lang-
kettige Alkansulfate oder -sulfonate oder -sulfosuccinate sowie mittel- und langkettige Alkanphosphate oder -phospho-
nate eingesetzt.

[0032] Die Hilfsmittel kdnnen bevorzugt in Verbindung mit weiteren Additiven wie zum Beispiel Entschaumern, Re-
tentionsmitteln oder Duftstoffen eingesetzt werden.

[0033] Den Pigmentgranulaten kénnen vorzugsweise beim Mischen zusétzlich auch Konservierungsstoffe in einer
Konzentration von 0,01 bis 1 Gew.-% bezogen auf das Gewicht der Pigmentgranulate zugesetzt werden. Als Beispiele
seien Formaldehyd-abspaltende Verbindungen, phenolische Verbindungen oder Isothiazolinon-Zubereitungen genannt.
[0034] Die Pigmentgranulate enthalten vorzugsweise Hilfsmittel in einer Gesamtmenge von 0,001 bis 10 Gew.-%,
besonders bevorzugt von 0,01 bis 5 Gew.-%, ganz besonders bevorzugt von 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Ge-
samtmenge der Pigmente.

[0035] Der gepresste oder brikettierte Kern gemaf a) und die aufgranulierte duRere Schicht beziehungsweise die
aufgranulierten duBeren Schichten gemaR b) und c) enthalten vorzugsweise jeweils ein anorganisches oder jeweils ein
organisches Pigment.

[0036] Vorzugsweise enthalt der gepresste oder brikettierte Kern gemaR a) und die aufgranulierte duBere Schicht
beziehungsweise die aufgranulierten duferen Schichten gemal b) und c) das gleiche Pigment, aber in mindestens
einer der aufgranulierten aueren Schichten ist ein in Menge oder Art verschiedenes Hilfsmittel zum gepressten oder
brikettierten Kern gemaf a) enthalten.

[0037] Der gepresste oder brikettierte Kern gemaf a) und die aufgranulierte duRere Schicht beziehungsweise die
aufgranulierten auReren Schichten gemaf b) und c) enthalten vorzugsweise das gleiche Pigment, wobei das Pigment
in mindestens einer der aufgranulierten dulReren Schichten nicht gepresst und nicht brikettiert ist.

[0038] Der gepresste oder brikettierte Kern gemaf a) und die aufgranulierte duRere Schicht beziehungsweise die
aufgranulierten dulReren Schichten gemal b) und c) enthalten vorzugsweise jeweils mehrere anorganische Pigmente
und/oder jeweils mehrere organische Pigmente.

[0039] Der gepresste oder brikettierte Kern gemaf a) und die aufgranulierte duRere Schicht beziehungsweise die
aufgranulierten dulReren Schichten gemaR b) und c) enthalten vorzugsweise die gleichen organischen oder anorgani-
schen Pigmente aber mindestens ein in Menge oder Art verschiedenes Hilfsmittel zum Kern.

[0040] Der gepresste oder brikettierte Kern gemaf a) und die aufgranulierte duRere Schicht beziehungsweise die
aufgranulierten duReren Schichten gemaR b) und c) enthalten vorzugsweise die gleichen organischen und/oder anor-
ganischen Pigmente, wobei das Pigment in mindestens einer der aufgranulierten dufReren Schichten nicht gepresst und
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nicht brikettiert ist.

[0041] Das beziehungsweise die Pigmente, welche die aufgranulierte dullere Schicht gemaf b) und c) bildet bezie-
hungsweise bilden, betrdgt beziehungsweise betragen vorzugsweise insgesamt maximal das vierfache, bevorzugt ma-
ximal das gleiche Gewicht, bezogen auf das Gewicht des gepressten oder brikettierten Kerns geman a).

[0042] Im gepressten oder brikettierten Kern gemaR a) sind vorzugsweise andere Hilfsmittel als in den aufgranulierten
aulleren Schicht gemaR b) und c) enthalten.

[0043] Dergepresste oder brikettierte Kern gemaR a) ist vorzugsweise mit einem oder mehreren Hilfsmitteln ein- oder
mehrfach beschichtet.

[0044] Die aufgranulierte duBere Schicht beziehungsweise die aufgranulierten duReren Schichten gemaR b) und c)
sind vorzugsweise jeweils mit einem oder mehreren Hilfsmitteln ein- oder mehrfach beschichtet.

[0045] Nur die duRerste der aufgranulierten duReren Schichten gemaR b) und c) ist vorzugsweise mit einem oder
mehreren Hilfsmitteln ein- oder mehrfach beschichtet.

[0046] Die anorganischen Pigmentgranulate weisen vorzugsweise eine Schittdichte im Bereich von 0,3 bis 4,0 g/cm3,
bevorzugtim Bereich von 0,5 bis 2,0 g/cm3 auf, wobei die Pigmentgranulate, die RuR oder organische Pigmente enthalten,
vorzugsweise eine Schiittdichte im Bereich von 0,1 bis 2,5 g/cm3 aufweisen.

[0047] Vorzugsweise weisen mindestens 85 % der Pigmentgranulate eine TeilchengréRe im Bereich von 80 bis 3000
wm, bevorzugt im Bereich von 100 bis 1500 um, auf.

[0048] Die Pigmentgranulate weisen vorzugsweise einen Restwassergehalt von unter 4 Gew.-%, bevorzugt unter 2
Gew.-%, auf. Unter Restwasser im Sinne dieser Erfindung wird die Restfeuchte verstanden.

[0049] Die Pigmentgranulate enthalten vorzugsweise zusatzlich Konservierungsstoffe, Entschaumer, Retentionsmit-
tel, Absetzverhinderer und/oder Duftstoffe.

[0050] Die Erfindung betrifft auch ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaRen Pigmentgranulaten, dadurch
gekennzeichnet, dass

a) ein oder mehrere organische oder anorganische Pigmente mit einem oder mehreren Hilfsmitteln vermischt werden,
b) diese Mischung mindestens einem Press- oder Brikettierschritt unterworfen wird, um Schilpen zu erhalten,
c) diese Schilpen in mindestens einem Schritt in Keime und Pulver zerkleinert werden,

dl) die Keime vom Pulver getrennt werden, indem die Fraktion groRer 80 wm, bevorzugt gréfRer 100 wm als Kern-
Fraktion dient und gegebenenfalls

(i) einem Rundungsschritt unterworfen wird und/oder

(ii) mit einem oder mehreren Hilfsmitteln beschichtet wird,
wobei Schritt d1)(ii) auch vor d1)(i) stattfinden kann, beziehungsweise beide Schritte auch gleichzeitig stattfinden
kénnen und das erhaltene Produkt im Produktionsprozef verbleibt, wahrend die andere Fraktion aus dem Prozef}

ausgeschleust oder zuriickgefihrt wird,

e) und aufdas erhaltene Produkt unter Zusatz von einem oder mehreren organischen oder anorganischen Pigmenten
oder Mischungen davon durch Nachrollen mindestens eine dufere Schicht aufgranuliert wird, wobei

(i) das oder die organischen oder anorganischen Pigmente oder Mischungen zuvor mit einem oder mehreren
Hilfsmitteln vermischt wurden, und/oder

(ii) wahrend des Nachrollens ein oder mehrere Hilfsmittel zugesetzt werden und/oder
(iii) das oder die organischen oder anorganischen Pigmente beziehungsweise die Mischung aus organischen
oder anorganischen Pigmenten und mindestens einem Hilfsmittel zuvor einem oder mehreren Press- oder
Brikettierschritten unterworfen wurde,

um ein nachgerolltes Granulat zu erhalten und

f) das so nachgerollte Granulat gegebenenfalls ein- oder mehrfach mit Hilfsmitteln beschichtet wird.

[0051] Beim Pressen oder Brikettieren (Kompaktieren, Schritt b)) ist eine wichtige Kennziffer die Presskraft (kN) pro
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cm Walzenbreite (Linienkraft). Beim Kompaktieren zwischen Walzen wird von einer linienférmigen Ubertragung der
Presskraft ausgegangen, da eine Pressflache nicht definiert werden kann und deshalb kein Druck (kN/cm2) berechenbar
ist.

[0052] Der Press- oder Brikettierschritt b) erfolgt vorzugsweise tber eine Walzenpresse oder Matrizenpresse und bei
Linienkraften von 0,1 bis 50 kN/cm, bevorzugt von 0,1 bis 20 kN/cm.

[0053] Wenn mehrere Press- oder Brikettierschritte erfolgen, kénnen identische oder unterschiedliche Linienkrafte
angewendet werden. Die Anwendung unterschiedlicher Linienkrafte ist beispielsweise dann besonders vorteilhaft, wenn
die organischen und/oder anorganischen Pigmente eine sehr niedrige Schittdichte aufweisen, so dass in einem ersten
Press- oder Brikettierschritt eine Vorverdichtung erfolgt.

[0054] Vorzugsweise erfolgen mehrere Press- oder Brikettierschritte b) unmittelbar nacheinander, wobei identische
oder unterschiedliche Press- oder Brikettieraggregate eingesetzt werden und die Press- oder Brikettierschritte bei iden-
tischen oder unterschiedlichen Linienkraften im Bereich von 0,1 bis 50 kN/cm, bevorzugt von 0,1 bis 20 kN/cm durch-
gefuhrt werden.

[0055] Die Kompaktierung erfolgt bevorzugt bei niedrigen Linienkraften. Die angewendeten Linienkrafte liegen im
allgemeinen vorzugsweise im untersten Bereich der kommerziell erhaltlichen Gerate. Kommerziell erhéltliche Gerate
sind zum Beispiel der Pharmapaktor 200/50 der Firma Bepex GmbH, Leingarten/Deutschland.

[0056] Die Zerkleinerung im Schritt c) kann Uber alle marktiiblichen Zerkleinerungsaggregate, wie Brecher, Stachel-
walzen, Walzen mit Friktionsvorrichtungen oder Siebgranulatoren beziehungsweise Siebmihlen, bei denen das Material
durch ein Passiersieb gedriickt wird (sogenannte Schroter), erfolgen. Die Rotoren bewegen sich, wie allgemein bekannt,
umlaufend oder oszillierend mit einer Umfangsgeschwindigkeit von 0,05 m/sec bis 10 m/sec, vorzugsweise 0,3 bis 5
m/sec. Der Abstand zwischen Rotor und Sieb oder Lochscheibe betragt 0,1 bis 15 mm, bevorzugt 0,1 bis 5 mm, besonders
bevorzugt 1 bis 2 mm.

[0057] Vorzugsweise erfolgt die Zerkleinerung in Schritt c) durch ein Passiersieb als Zerkleinerungsaggregat mit einer
Maschenweite von 0,5 bis 4 mm, bevorzugt von 1 bis 2 mm.

[0058] Unter Umstanden ist es vorteilhaft, den Zerkleinerungsschritt c) mehrfach hintereinander durchzufiihren. Dazu
kénnen mehrere Siebgranulatoren oder Siebmuhlen - vorzugsweise mit unterschiedlichen Maschenweiten der Passier-
siebe - hintereinander geschaltet werden. Vorzugsweise erfolgen mehrere Zerkleinerungsschritte c¢) tiber Passiersiebe
unmittelbar nacheinander, wobei unterschiedliche Maschenweiten der Passiersiebe verwendet werden und im letzten
Zerkleinerungsschritt ein Passiersieb mit einer Maschenweite von 0,5 bis 4 mm, bevorzugt von 1 bis 2 mm, eingesetzt wird.
[0059] Wenn mehrere Zerkleinerungsschritte ¢) unmittelbar nacheinander durchgefiihrt werden, kénnen auch ver-
schiedene Zerkleinerungsaggregate miteinander kombiniert werden. So kann zum Beispiel vor der Verwendung eines
Siebgranulators oder einer Siebmihle erst eine Grobzerkleinerung der Schilpen Uber Walzen- oder Backenbrecher
erfolgen. Dadurch kann unter anderem die TeilchengréfRenverteilung des zerkleinerten Produktes beeinflult werden.
Vorzugsweise erfolgen mehrere Zerkleinerungsschritte ¢) unmittelbar nacheinander, wobei unterschiedliche Zerkleine-
rungsaggregate eingesetzt werden.

[0060] Vor der Zerkleinerung im Schritt c) werden vorzugsweise die Schiilpen aus b) in zwei Fraktionen aufgetrennt,
wobei die grobe Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen gréRer 500 wm, bevorzugt gréRer 600 wm sind, dem
Schritt ¢) zugeflihrt und in einem oder mehreren Schritten zerkleinert wird und die feine Fraktion in den Schritt d1)
gegeben wird, um im Schritt d1) getrennt von oder zusammen mit den Keimen und dem Pulver aus Schritt c) abermals
in zwei oder mehrere Fraktionen aufgetrennt zu werden und die Kern-Fraktion zu bilden.

[0061] Die Keime und Pulver des zerkleinerten Produktes aus Schritt ¢) werden in Schritt d1) vorzugsweise in zwei
Fraktionen aufgetrennt, wobei der Feinanteil kleiner 80 wm, bevorzugt kleiner 100 um, ganz besonders bevorzugt kleiner
250 pwm, ausgeschleust oder in den Prozel} zurtickgefihrt wird und die grobe Fraktion gréer 80 wm, bevorzugt grélRer
100 wm, ganz besonders bevorzugt gréRer 250 um, als Kern-Fraktion dient, die im Prozel} weiter umgesetzt wird.
[0062] Die Keime und Pulver des zerkleinerten Produktes aus Schritt ¢) wird vorzugsweise in Schritt d1) in drei Frak-
tionen aufgetrennt, wobei der Feinanteil und der Grobanteil ausgeschleust oder zurlickgefiihrt werden und die mittlere
Fraktion im Bereich von 80 bis 2 000 um, bevorzugt im Bereich von 100 bis 1500 um, ganz besonders bevorzugt im
Bereich von 250 bis 1000 pwm als Kern-Fraktion dient, die im Prozel? weiter umgesetzt wird und gegebenenfalls einem
Rundungsschritt unterworfen wird und/oder zusétzlich beschichtet wird. Der Rundungsschritt d1)(i) erfolgt vorzugsweise
auf einem Drehteller (Pelletierteller), in einer Drageetrommel oder einer Drehtrommel (Pelletiertrommel), in einer Sieb-
anlage oder in einem Wirbelbett oderin einem FlieRbett. Hierbei kann der Staubanteil abgesaugt oder in der Wirbelschicht
mit der Luft ausgetragen werden. Der Staubanteil kann an anderer Stelle wieder in den Prozel} zurlickgefiihrt werden.
[0063] Vor dem Schritt €) wird vorzugsweise die Kern-Fraktion aus Schritt d1) in zwei Fraktionen aufgetrennt, wobei
der Feinanteil oder der Grobanteil ausgeschleust oder zuriickgefiihrt werden und die Fraktion im Bereich von 80 bis
2000 pm, bevorzugt im Bereich von 100 bis 1500 pm, dem Schritt ) zugeflhrt wird.

[0064] Vor dem Schritt e) wird vorzugsweise die Kern-Fraktion aus Schritt d1) in drei Fraktionen aufgetrennt, wobei
der Feinanteil und der Grobanteil ausgeschleust oder zurtickgefihrt werden und die mittlere Fraktion im Bereich von
80 bis 2000 wm, bevorzugt im Bereich von 100 bis 1500 um, dem Schritt e) zugefihrt wird.
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[0065] Bei dem anschlielRenden Aufbaugranulationsschritt €) werden zu dem aus den oben beschriebenen Verfah-
rensschritten erhaltenen Produkt ein oder mehrere organische oder anorganische Pigmente oder Mischungen aus
organischen und/oder anorganischen Pigmenten, die zuvor mit einem oder mehreren Hilfsmitteln vermischt wurden,
zugegeben und durch Nachrollen aufgranuliert. Der Nachrollschritt unter e) erfolgt vorzugsweise auf einem Drehteller
(Pelletierteller), in einer Drageetrommel oder einer Drehtrommel (Pelletiertrommel). Dabei werden das beziehungsweise
die verwendete(n) Hilfsmittel so gewahlt, dass sie eine gute Verarbeitbarkeit im gewlinschten Anwendungsmedium
erlauben. Das oder die im Verfahrensschritt €) verwendeten Hilfsmittel muf} beziehungsweise miissen somit nicht not-
wendigerweise mit dem oder den Hilfsmittel(n) identisch sein, das beziehungsweise die im Verfahrensschritt a) zugesetzt
wurde(n). Das gleiche gilt fur das oder die organische(n) oder anorganische(n) Pigment(e). Im Verfahrensschritt €) kann
es durchaus vorteilhaft sein, ein anderes Pigment oder andere Pigmente oder eine andere Pigmentmischung wie im
Verfahrensschritt a) einzusetzen. Wenn im Verfahrensschritt €) mehrere Pigmente zugesetzt werden, ist es unerheblich,
ob diese nacheinander zugesetzt werden, oder ob zuvor eine Mischung aus den Pigmenten hergestellt wurde und diese
Mischung im Schritt €) zugesetzt wird. Ebenso ist es unerheblich, ob eine Pigmentmischung, die ein oder mehrere
Hilfsmittel enthalt, dadurch hergestellt wird, dass erst die Pigmentmischung hergestellt wird und diese anschlieRend mit
einem oder mehreren Hilfsmitteln vermischt wird, oder dass erst ein oder mehrere Pigmente mit einem oder mehreren
Hilfsmitteln vermischt werden und die bereits mit Hilfmittel(n) vermischten Pigmente abschlieRend gemischt werden.
[0066] Vorzugsweise betragt beziehungsweise betragen das beziehungsweise die bei Schritt e) zugesetzte(n) orga-
nische(n) und/oder anorganische(n) Pigment(e) insgesamt maximal das Vierfache, bevorzuft maximal das Einfache,
bezogen auf das Gewicht der im Schritt e) eingesetzten Kern-Fraktion.

[0067] Das beziehungsweise die im Schritt e) eingesetzte(n) organische(n) und/oder anorganische(n) Pigment(e) sind
vorzugsweise von dem beziehungsweise den organischen und/oder anorganischen Pigment(en), das beziehungsweise
die im Verfahrensschritt a) eingesetzt wurde(n), verschieden.

[0068] Im Schritt ) wird vorzugsweise ein organisches oder ein anorganisches Pigment zugesetzt.

[0069] Im Schritt e) werden vorzugsweise mehrere organische und/oder anorganische Pigmente nacheinander zuge-
setzt.

[0070] Im Schritt e) werden insbesonders mehrere organische und/oder anorganische Pigmente zugesetzt, wobei
diese zuvor miteinander vermischt wurden.

[0071] Das beziehungsweise die im Schritt e) eingesetzte(n) organische(n) und/oder anorganische(n) Pigment(e)
werden vorzugsweise zuvor einzeln oder als Mischung mit einem oder mehreren Hilfsmitteln vermischt.

[0072] Dasnachdem Schritt e) erhaltene Granulat wird vorzugsweise vor dem Schritt f) in zwei Fraktionen aufgetrennt,
und nur die Fraktion, in der die Teilchen grofRer 80 uwm, bevorzugt gréfRer 250 wm sind, wird in den Schritt f) gegeben,
wahrend die feine Fraktion aus dem Prozel} ausgeschleust oder zuriickgefihrt wird.

[0073] Das nach dem Schritt €) erhaltene Granulat wird vorzugsweise vor dem Schritt f) in drei Fraktionen aufgetrennt,
und nur die Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen gréRer 80 um, bevorzugt gréfRer 100 wm, sind oder im Bereich
von 80 bis 3000 pwm, bevorzugt im Bereich von 100 bis 1500 pwm, liegen wird in den Schritt f) gegeben, wahrend die
anderen Fraktionen aus dem Prozel} ausgeschleust oder zuriickgefiihrt werden.

[0074] Vorzugsweise erfolgen zusatzlich noch ein oder mehrere Trocknungsschritte.

Allgemeine Beschreibung des Herstellverfahrens

[0075] Das im Schritt a) beschriebene Vermischen des beziehungsweise der organischen oder anorganischen Pig-
mente(s) mit einem oder mehreren Hilfsmitteln kann in konventionellen Mischern erfolgen. Dem Fachmann ist eine
Reihe von Aggregaten und Aggregat-Typen bekannt. In Einzelfallen kann es vorteilhaft sein, fiir den Mischvorgang auch
eine Mihle zu verwenden. Analoges gilt fir die Herstellung der im Verfahrensschritt €) eingesetzten Mischung aus
Pigment(en) und Hilfsmitteln).

[0076] Vor der Zerkleinerung im Schritt c) kénnen die Schilpen aus b) vorzugsweise in zwei Fraktionen aufgetrennt
werden (Zwischenschritt x), um dann die grobe Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen gréRer 500 wm, bevorzugt
600 pm, sind, dem Schritt c) zugeflihrt und in einem oder mehreren Schritten zerkleinert wird und die feine Fraktion in
den Schritt d1) gegeben wird, um im Schritt d1) getrennt von oder zusammen mit den Keimen und dem Pulver aus
Schritt c) abermals in zwei oder mehrere Fraktionen aufgetrennt zu werden und die Kern-Fraktion bilden.

[0077] Bevorzugt wird lediglich die grobe Fraktion aus Zwischenschritt x) im Schritt ¢) zerkleinert, wahrend die feine
Fraktion aus Zwischenschritt x) im Schritt d1) in zwei oder mehrere Fraktionen aufgetrennt wird.

[0078] Der Zwischenschritt x) kann bevorzugt durch Sichten oder Sieben (mechanisches Trennen) erfolgen. Vorzugs-
weise werden Siebmaschinen eingesetzt wie zum Beispiel Trommelsiebe, Schwingsiebe und Vibrationssiebe.

[0079] Bevorzugt werden die Keime und das Pulver des zerkleinerten Produktes in d1) in zwei Fraktionen aufgetrennt,
wobei die Fraktion kleiner 80 wm, bevorzugt kleiner 100 um, ganz besonders bevorzugt kleiner 250 pm, ausgeschleust
oder in den Prozel} zurlickgefiihrt wird und die Fraktion gréRer 80 wm, bevorzugt gréBer 100 wm, ganz besonders
bevorzugt gréRer 250 um als Kern-Fraktion dient. Bevorzugt betrégt die Menge des Feinanteils 10 bis 50 Gew.-%,
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besonders bevorzugt 10 bis 30 Gew.-%. Der Feinanteil wird aus dem Prozel ausgeschleust und kann an anderer Stelle
wieder in den ProzelR zuriickgefiihrt werden. Der im Prozel Ubrigbleibende Anteil dient als Kern-Fraktion und wird
gegebenenfalls in einem weiteren Schritt d1)(i) gerundet und/oder mit einem oder mehreren Hilfmitteln im Schritt d1)(ii)
beschichtet.

[0080] Besonders bevorzugt werden die Keime und das Pulver des zerkleinerten Produktes im Schritt d1) in drei
Fraktionen aufgetrennt, wobei der Feinanteil und der Grobanteil aus dem Prozel} ausgeschleust oder in den Prozel}
zurlickgefiihrt werden und die mittlere Fraktion im Bereich von 80 bis 2000 um, besonders bevorzugt im Bereich von
100 bis 1500 wm, ganz besonders bevorzugtim Bereich von 250 bis 1000 wm als Kern-Fraktion dient. Bevorzugt betragt
die Menge des Fein- und Grobanteils 10 bis 50 Gew.-%, besonders bevorzugt 10 bis 30 Gew.-%. Der Fein- und Grobanteill
wird aus dem Prozel} ausgeschleust und kann an anderer Stelle wieder in den Prozel} zurilickgefiihrt werden. Der im
Prozef ibrigbleibende Anteil dient als Kern-Fraktion und wird gegebenenfalls in einem weiteren Schritt d1)(i) gerundet
und/oder mit einem oder mehreren Hilfmitteln im Schritt d1)(ii) beschichtet.

[0081] Der Rundungsschritt unter d1) kann unter Entfernung des Staubanteils durchgefiihrt werden. Der Rundungs-
schritt d1)(i) kann auf einem Drehteller (Pelletierteller), in einer Drageetrommel oder einer Drehtrommel (Pelletiertrom-
mel), in einer Siebanlage oder in einem Wirbelbett oder in einem FlieRbett erfolgen. Hierbei kann der Staubanteil abge-
saugt oder in der Wirbelschicht mit der Luft ausgetragen werden. Der Staubanteil kann an anderer Stelle wieder in den
Prozel} zurlickgefiihrt werden.

[0082] Vor dem Verfahrensschritt €) kann es vorteilhaft sein, einen weiteren Zwischenschritt y) durchzufiihren, bei
dem aus dem Produktstrom eine gewiinschte TeilchengroRenfraktion abgetrennt wird. Vorzugsweise wird nur die Frak-
tion im Bereich von 80 bis 2000 wm, ganz besonders bevorzugt im Bereich von 100 bis 1500 pm dem Verfahrensschritt
e) zugefiihrt, wahrend der Fein- und/oder Grobanteil aus dem ProzeR ausgeschleust werden oder wieder in den Proze3
zurlickgefiihrt werden.

[0083] Bevorzugt wird vor dem Schritt ) die Kern-Fraktion aus Schritt d1) in zwei Fraktionen aufgetrennt, wobei der
Feinanteil oder der Grobanteil ausgeschleust oder zuriickgeflihrt werden und die Fraktion im Bereich von 80 bis 2000
wm, insbesondere im Bereich von 100 bis 1500 wm, dem Schritt ) zugefiihrt wird.

[0084] Bevorzugt wird vor dem Schritt ) die Kern-Fraktion aus Schritt d1) in drei Fraktionen aufgetrennt, wobei der
Feinanteil und der Grobanteil ausgeschleust oder zurtickgefihrt werden und die mittlere Fraktion im Bereich von 80 bis
2000 pm, insbesondere im Bereich von 100 bis 1500 wm, dem Schritt ) zugefiihrt wird.

[0085] Der Zwischenschritt y) kann bevorzugt durch Sichten oder Sieben (mechanisches Trennen) erfolgen. Vorzugs-
weise werden Siebmaschinen eingesetzt wie zum Beispiel Trommelsiebe, Schwingsiebe und/oder Vibrationssiebe.
[0086] Das Nachrollen im Schritt e) erfolgt vorzugsweise auf einem Drehteller (Pelletierteller) oder in einer Dragee-
trommel oder einer Drehtrommel (Pelletiertrommel).

[0087] Das beziehungsweise die im Verfahrensschritt e) eingesetzte(n) organische(n) oder anorganische(n) Pig-
ment(e) mull beziehungsweise mussen nicht mit dem oder den unter Schritt a) beschriebenen organischen oder anor-
ganischen Pigment(en) identisch sein. Bei der Herstellung von Mischfarben ist die Wahl verschiedener Pigmente sogar
besonders vorteilhaft.

[0088] Das nach den Schritt ) erhaltene Granulat kann im Schritt f) vorzugsweise noch mit einem oder mehreren
Hilfsmitteln ein- oder mehrfach beschichtet werden.

[0089] Die Umhillung der Pigmentgranulate dient zur Erhéhung der Stabilitdt beziehungsweise als Hilfe bei der Ver-
arbeitung. Diese Schicht kann durch Aufbringen von anorganischen Salzen in Lésung, von Polyolen, Olen oder Wachsen
beziehungsweise Polyethern, Polycarboxylaten, Polycarboxylatethern oder Cellulosederivaten, bevorzugt Carboxyme-
thylcellulose, erzeugt werden.

[0090] Nach dem Verfahrensschritt €) kann es vorteilhaft sein, einen weiteren Zwischenschritt z) durchzuflihren, bei
dem aus dem erhaltenen Granulat eine gewtiinschte TeilchengréRenfraktion abgetrennt wird. Vorzugsweise wird die
Fraktion gréRer 80 wm, bevorzugt gréRer 100 wm oder die Fraktion im Bereich von 80 bis 3000 .m, bevorzugtim Bereich
von 100 bis 2500 wm, ganz besonders bevorzugt im Bereich von 250 bis 1500 uwm, abgetrennt und in den Schritt f)
gegeben. Uber- und/oder Unterkorn kénnen aus dem ProzeR ausgeschleust oder wieder zuriickgefiihrt werden. Gege-
benenfalls kann es vorteilhaft sein, den Zwischenschritt z) auch nach dem Schritt f) durchzufiihren.

[0091] Bevorzugt wird das nach dem Schritt e) erhaltene Granulat vor dem Schritt f) in zwei Fraktionen aufgetrennt
und nur die Fraktion, in der die Teilchen gréer 80 wm, insbesondere grofRer 250 wm sind, in den Schritt f) gegeben,
wahrend die feine Fraktion aus dem Prozel} ausgeschleust oder zurlickgefiihrt wird.

[0092] Bevorzugt wird das nach dem Schritt e) erhaltene Granulat vor dem Schritt f) in drei Fraktionen aufgetrennt
und nur die Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen gréRer 80 um, insbesondere groRer 100 um, sind oder im
Bereich von 80 bis 3000 pwm, insbesondere im Bereich von 100 bis 1500 pwm, liegen in den Schritt f) gegeben, wahrend
die anderen Fraktionen aus dem Prozel} ausgeschleust oder zurtickgefiihrt werden.

[0093] Der Zwischenschritt z) kann bevorzugt durch Sichten oder Sieben (mechanisches Trennen) erfolgen. Vorzugs-
weise werden Siebmaschinen eingesetzt wie zum Beispiel Trommelsiebe, Schwingsiebe und/oder Vibrationssiebe.
[0094] Die Riickfiihrung von abgetrenntem Uber- und/oder Unterkorns in den ProzeR kann an verschiedenen Stellen
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erfolgen. Es wird unter anderem davon abhangig sein, welche Hilfsmittel zugesetzt wurden, ob ein oder mehrere Pigmente
fur das gesamte Verfahren eingesetzt werden und ob ein Vermischen der Hilfsmittel oder Pigmente Uber die Rickfihrung
von Uber- und Unterkorn erwiinscht ist oder nicht. Der Fachmann wird aber ohne Zweifel den fiir seinen Anwendungsfall
idealen Verfahrensschritt in dem erfindungsgeméafRen Verfahren erkennen, bei dem die Rickfiihrung des abgetrennten
Uber- und/oder Unterkorns besonders vorteilhaft ist. Bei der Ruckfihrung des Uberkorns kann es vorteilhaft sein, wenn
dieses nach der Abtrennung und vor der Rickflihrung zerkleinert wird.

[0095] Das erfindungsgemaRe Verfahren I&Rt sich nicht nur auf anorganische und/oder organische Pigmente anwen-
den, sondern auch auf Fllstoffe.

[0096] Die Erfindung betrifft auch die Verwendung der Pigmentgranulate zur Einfarbung von Baustoffen, wie Beton,
Zementmortel, Putze und Asphalt, und zur Einfarbung von organischen Medien, wie Lacken, Kunststoffen und Farb-
pasten, und zur Herstellung von Dispersionsfarben und Slurries.

[0097] Die Pigmentgranulate werden vorzugsweise mit den Baustoffen in einer Menge von 0,1 bis 10 Gew.-%, bezogen
auf Zement, oder bei Asphalt bezogen auf das gesamte Mischgut, vermischt.

[0098] Die Pigmentgranulate werden vorzugsweise erst in Wasser suspendiert und anschlieRend mit den Baustoffen
vermischt.

[0099] Die Pigmentgranulate werden vorzugsweise mit den organischen Medien vermischt.

[0100] Die organischen Medien sind vorzugsweise Kunststoffe.

[0101] Die Kunststoffe sind vorzugsweise Thermoplaste, Duroplaste und/oder Elastomere.

[0102] Die Pigmentgranulate werden vorzugsweise mit fliissigen Kunststoffen vermischt.

[0103] Die organischen Medien sind vorzugsweise Polymere mit gummielastischen Eigenschaften.

[0104] Die organischen Medien sind vorzugsweise Pulverlacke.

[0105] Die Pigmentgranulate werden vorzugsweise mit den Dispersionsfarben vermischt.

[0106] DerErfindungsgegenstand der vorliegenden Erfindung ergibt sich nicht nur aus dem Gegenstand der einzelnen
Patentanspriiche, sondern auch aus der Kombination der einzelnen Patentanspriiche untereinander. Gleiches gilt fur
alle in der Beschreibung offenbarten Parameter und deren beliebige Kombinationen.

[0107] Anhand der nachfolgenden Beispiele wird die Erfindung ndher erlautet, ohne dass dadurch eine Einschrénkung
der Erfindung bewirkt werden soll.

I. Beschreibung der verwendeten Messmethoden
A. Bestimmung der Dispergierbarkeit fiir Baustoffe

[0108] Die Bestimmung der Dispergierbarkeit fiir Baustoffe erfolgt in Zementmortel Giber die farbmetrische Messung
von mit Weillzement hergestellten Prismen bei folgenden Daten:

[0109] Zement-Quarzsand-Verhaltnis 1:4, Wasser-Zement-Wert 0,35, Pigmentierungshdhe 1,2 %, bezogen auf Ze-
ment, verwendeter Mischer von RK Toni Technik, Berlin, mit 5 1-Mischschiissel, Bauform 1551, Drehzahl 140 U/min,
Ansatz: 500 g Zement.

[0110] Nach 40s,55 s, 70 s, 85 s und 100 s Mischzeit werden jeweils Mischungsproben (300 g) entnommen und
daraus Probekorper (5 x 10 x 2,5 cm) unter Druck hergestellt (Presskraft 114 kN fiir 2 Sekunden). Hartung der Probe-
koérper: 24 Std. bei 30 °C und 95 % rel. Luftfeuchte mit anschlieRendem Trocknen 4 Std. bei 60 °C. Farbdatenmessung
Uber Dataflash® 2000 Datacolor International, 4 MeRRpunkte je Stein. Die erhaltenen Mittelwerte werden verglichen mit
den Werten einer Referenzprobe. Beurteilt werden der Farbabstand AE_,* und die Farbstarke (Referenzprobe = 100
%) (DIN 5033, DIN 6174). Im Sinne dieser Anmeldung werden die folgenden farbmetrischen Abkirzungen und Berech-
nungen verwendet, wie sie aus dem CIELAB-System bekannt sind:

e a* entspricht der Rot-Griin-Achse mit Aa* = a*(Probe) - a*(Bezug)

e b* entspricht der Gelb-Blau-Achse mit Ab* = b*(Probe) - b*(Bezug)

e L* entspricht der Helligkeit mit AL* = L*(Probe) - L*(Bezug).

e AE_,*entspricht dem Farbabstand, wobei (AE4,*)2 = (AL)2 + (Aa*)2 + (Ab*)2, d. h. AE,,* = [(AL)2 + (Aa*)2 + (Ab*)2]"2.

[0111] Fdur die relative Farbstarke in % gelten folgende Gleichungen:

10



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 1 845 137 B1

(K/S)Probe
Relative Farbstirke in % = - 100
(K/S)Bezug
(1-p*p
KS=——"—"—"
Y/100 — 1o
= :

1—1'0—1'2' (1 —Y/IOO)

wobeirg = 0,04 und r, = 0,6 und Y der Normfarbwert (Helligkeit) ist.

[0112] Die Berechnung erfolgt in Anlehnung an DIN 53 234.

[0113] Die Dispergierbarkeit wird als gut bezeichnet bei einem Farbstarkenunterschied bis 5 % gegenuber der Refe-
renzprobe und einem Farbabstand AE_,* von maximal 1,5 Einheiten.

B. Bestimmung der Dispergierbarkeit fiir Asphalt

[0114] Die Bestimmung der Dispergierbarkeit in Asphalt erfolgte nach folgendem Verfahren: Das Pigmentpulver bez-
iehungsweise Pigmentgranulat wird in einem beheizbaren Labormischer (Rego-Mischer) zusammen mit einem Strallen-
baubitumen des Typs B 80 (Handelsprodukt der Shell AG) und Zuschlagstoffen 60 Sekunden lang bei 180 °C gemischt.
Mit der Mischung werden Priifkérper nach Marshall hergestellt ("The Shell Bitumen Handbook, Shell Bitumen U.K.,
1990, Seite 230-232). Farbtonunterschiede der Marshall-Kérper zu einer vorgegebenen Vergleichsprobe aus Pigment-
pulver werden farbmetrisch durch Vergleich der Rotwerte a* beurteilt (Minolta Chromameter I, Normlichtart C, CIELAB-
System, DIN 5033, DIN 6174). Unterschiede in den a*-Werten kleiner 0,5 Einheiten sind visuell nicht unterscheidbar.

C. Bestimmung der Dispergierbarkeit fiir Kunststoffe

[0115] Die Bestimmung der Dispergierbarkeit in Kunststoffen erfolgt in Anlehnung an DIN EN 13900-2: Pigment und
Fullstoffe - Dispergierverfahren und Beurteilung der Dispergierbarkeit in Kunststoffen, Teil 2: Bestimmung der koloris-
tischen Eigenschaften und der Dispergierharte in weichmacherhaltigen Polyvinylchlorid(PVC-P)-Formmassen im Walz-
test. Das zu prifende Pigment beziehungsweise Pigmentgranulat wird bei 160 = 5 °C in der Aufhellung in einer Mischung
aus Pigment und einem Titandioxid-WeiRpigment-Pulver (Tronox® R-FK-2; Tronox® R-FK-2 ist ein Handelsprodukt der
Tronox Incorporated) im Gewichtsverhaltnis = 1:5 auf einem Mischwalzwerk in PVC dispergiert. Das erhaltene Walzfell
wird geteilt und die eine Halfte anschlieBend durch Walzen bei Raumtemperatur erhhten Scherkraften ausgesetzt. Als
MapB fir die Dispergierbarkeit gilt bei Buntpigmenten die Dispergierharte DHpy,c_p, die die prozentuale Zunahme der
Farbstarke nach dem Walzen bei Raumtemperatur angibt.

[0116] Die Farbstarke des kaltgewalzten PVC-Fells wird als Bezug auf 100% festgesetzt wird gemaR den bereits oben
angegebenen Formeln ermittelt.

[0117] Die Dispergierharte DHp,,c_p wird dann gemaf

F
_ kaltgewaltze Pr obe
DH ., =100 % | isewelzebrobe

heifsgewaltze Pr obe

berechnet. Dabei ist Fp,¢jpgewalzte Probe der Farbstarkewert des heiBgewalzten Probenkorpers und Fygewalzte Probe €Nt
sprechend der Farbstarkewert des kaltgewalzten Probenkdérper. Fur die Berechnung der Farbstarke gelten die bereits
oben angegebenen Formeln, wobei im Falle der Abtestung in Kunststoffen ry = 0,05325 und r, = 0,65 ist.

[0118] Zuséatzlich wird bei der Bestimmung der Dispergierbarkeit in Kunststoffen noch der Farbabstand AE,* zwischen
heil3- und kaltgewalztem PVC-Fell bestimmt. Fur die Berechnung von AL*, Aa*, Ab* gelten die bereits oben angegebenen
und aus dem CIELAB-System bekannten Formeln. Das kaltgewalzte PVC-Fell dient auch hier als Bezug. Ein gut dis-
pergierbares Pigment beziehungsweise Pigmentgranulat ist schon bei geringen Scherkraften ausdispergiert, wahrend
zum Ausdispergieren eines schwer dispergierbaren Pigments die erhdhten Scherkréafte beim Walzen bei tiefer Tempe-
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ratur notwendig sind. Daher gilt: je geringer die Dispergierhérte und je kleiner der Farbabstand AE_,* desto besser ist
das Pigment dispergierbar. Insbesondere bei Granulaten kommt der Dispergierbarkeit eine grol’e Bedeutung zu, da
zuerst die Granulatteilchen zerteilt werden missen, die dann im Kunststoff zu dispergieren sind. Die Dispergierbarkeit
von Buntpigmenten bzw. granulierten Buntpigmenten wird als gut bezeichnet bei einer Dispergierharte von maximal
10% und bei einem Farbabstand AE,,* von maximal 1,5 Einheiten bei dem oben beschriebenen Prifverfahren.

D. Bestimmung der Dispergierbarkeit fiir Dispersionsfarben

[0119] Die Dispergierbarkeit von Buntpigmenten in Dispersionsfarben wird mittels Dissolver bestimmt. Als Priifmedium
wird eine Dispersionsfarbe auf Basis einer PVA-Dispersion (Vinylacetat/Versaticsaurevinylester) mit einer Pigmentvo-
lumenkonzentration von 55% (Pigment/Fullstoff-Verhaltnis 40/60) eingesetzt. Bei der Einarbeitung des Pigmentes wer-
den 180 g weilRe Dispersionsfarbe vorgelegt, dann 6,0 g des zu prifenden Buntpigmentes unter Riihren eingestreut
(Tronox® R-KB-2/Buntpigment-Gewichtsverhaltnis = 5:1; Tronox® R-KB-2 ist ein Handelsprodukt der Tronox Incorpo-
rated). Mit einer Dissolverscheibe (Durchmesser 4 cm) werden folgende Dispergierbedingungen eingestellt:

10 min 1000 U/min (2,1 m/s)
20 min 2000 U/min (4,2 m/s)
10 min 4500 U/min (9,4 m/s)

[0120] Nach den einzelnen Dispergierzeiten werden Aufziige mit 150 um Nassfilmschichtdicke (Spalthdhe der Ab-
ziehrakel) angefertigt und bei Raumtemperatur getrocknet. Nach der Trocknung werden die Aufziige (Anstrichfilme) mit
einem scharfkantigen Gegenstand abgezogen, wodurch die nichtdispergierten Pigmentteilchen an der Oberflache als
Punkte beziehungsweise Streifen (Stippen) erscheinen. Die auf die Granulate anzuwendende Dispergierenergie wird
mit einer Bewertungsskala von Stufe 1 bis 5 beurteilt:

Stufe 1: keine Stippen
Stufe 2: einige Stippen
Stufe 3: mafige Stippen
Stufe 4: viele Stippen
Stufe 5: sehr viele Stippen

[0121] Eine gute Dispergierbarkeit ist nur bei den Bewertungsstufen 1 und 2 gegeben, ab Stufe 3 ist die Bewertung
fur die aufgewendete Dispergierenergie unzureichend.

E. Bestimmung der Selbstverfliissigung von Slurries

[0122] BeiderHerstellungvon Slurries werden 300 g Wasser vorgelegt und unter Rihren mittels einer Dissolverscheibe
mit 3,5 cm Durchmesser bei circa 1500 U/min das zu prifende Pigmentpulver beziehungsweise Pigmentgranulat bei
Raumtemperatur ohne weitere Additivzusatze ("Selbstverflissigung") eingetragen, bis eine Suspension mit 70 Gew.-%
Feststoffgehalt erreicht ist. Ergibt sich fur diese Ausgangsslurry mit dem Brookfield-Viskosimeter bei der Benutzung der
Brookfield-MeR-Spindel Nr. 4 und bei einer Umdrehungszahl von 100 U/min ein Viskositatswert von tber 1000 mPas,
so wird der Feststoffgehalt durch Zugabe von Wasser in Schritten von 5 Gew.-% erniedrigt, bis sich ein Viskositatswert
von unter 1000 mPas einstellt. Ist die Ausgangsslurry mit 70 Gew.-% Feststoffgehalt dagegen sehr dinnflissig, wird
ihr Feststoffgehalt durch Zugabe von Pigmentpulver beziehungsweise Pigmentgranulatin Schritten von 5 Gew.-% erhéht,
bis der maximale Feststoffgehalt erreicht ist, der noch einen Viskositatswert von unter 1000 mPas ermdglicht. Im prak-
tischen Einsatz gelten Slurries mit einer Viskositat bis zu 1000 mPas als problemlos handhabbar (pump- und dosierbar).
24 Stunden nach Herstellung der Slurry wird erneut die Viskositat mit dem Brookfield-Viskosimeter unter Benutzung
von Spindel Nr. 4 und bei einer Umdrehungszahl von 100 U/min gemessen. Ein Anstieg der Viskositat auf Gber 1000
mPas ist unerwiinscht. Bei der Herstellung von Slurries aus Pigmentpulvern oder Pigmentgranulaten ist ein méglichst
hoher Feststoffgehalt bei gleichzeitig mdglichst geringer Viskositat wiinschenswert. Ein Pigmentgranulat ist daher um
so besser fir die Herstellung von Slurries ("Selbstverflissigung") geeignet, wenn die hergestellte Slurry bei einem
moglichst hohem Feststoffgehalt eine méglichst geringe Viskositat besitzt.

F. Bestimmung des FlieBverhaltens

[0123] Die Bestimmung des FlieRverhaltens der Pigmentgranulate erfolgt durch Messung der Auslaufzeit aus einem
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Trichter mit 100 ml Volumen mit 6 mm Offnung in Anlehnung an ASTM-Test D 1200-88.

[0124] Im folgenden wird anhand von Beispielen die vorliegende Erfindung naher erldutert, ohne dass in diesen
Beispielen eine Einschrankung zu sehen ist. Die Granulate aus den Beispielen 1, 3 und 5 wurden nach Verfahren
hergestellt, die dem Stand der Technik entsprechen und dienen als Vergleich.

Il. Vergleichsbeispiel 1

[0125] 50 kg Eisenoxidrot Bayferrox® 160 (Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH) wurde mit 1,5 % Poly-
propylenglykol (mittleres Molekulargewicht circa 2000) in einem Mischer 15 Minuten gemischt. Die Mischung wurde auf
einem Kompaktierer 200/50 (Fa. Bepex, Leingarten) mit circa 15 kN (3 kN/cm) gepresst und danach auf einem Schroter
(Fa. Frewitt, Fribourg, Schweiz) mit einem Sieb von 1,25 mm Maschenweite zerkleinert. Das zerkleinerte Produkt wurde
liber ein Sieb mit 250 wm Maschenweite abgesiebt. Der Anteil des Uberkorns betrug circa 77 %. Fiir die Abtestung in
den verschiedenen Medien wurde jeweils die Fraktion 315 um bis 1250 um eingesetzt (Vergleichsbeispiel 1).

[0126] Die Untersuchungsergebnisse des Granulates aus dem Vergleichsbeispiel 1 sind in Tabelle 1 zusammenge-
fasst.

Ill. Beispiel 2
[0127] Ineinem Mischer wurde das oben beschriebene Bayferrox® 160 mit folgenden Hilfsmitteln 15 Minuten gemischt:
1. 1,5% Polypropylenglykol (mittleres Molekulargewicht circa 2000)

II. 3,0% Texapon® 842 (Texapon® 842 ist eine walrige Ldsung von Natrium-Octylsulfat mit circa 30% Wirkstoff-
gehalt, Handelsprodukt der Cognis Deutschland GmbH & Co. KG)

Ill. 3,0% einer 30%igen walrigen Polyethlyenglykol-Lésung (mittleres Molekulargewicht circa 20.000)
IV. 2,0% einer 45%igen walrigen Lésung von Ammonium-Ligninsulfonat

[0128] Jeweils 1,0 kg der Uiber 250 um abgesiebten Fraktion aus Beispiel 1 wurde in einen Granulierteller mit 70 cm
Durchmesser und 53° Neigung eingefillt und circa 3 Minuten bei 34 UpM gerollt. Jeweils 0,5 kg der

a) oben genannten Mischung .

b) oben genannten Mischung Il
c) oben genannten Mischung llI.
d) oben genannten Mischung IV.

wurde in circa 3 Minuten gleichmaRig in den rotierenden Granulierteller gegeben und danach die gesamte Probe noch
4 Minuten nachgerollt (Beispiele 2a bis 2d).

[0129] Fir die Abtestung in den verschiedenen Medien wurde jeweils die Fraktion 315 um bis 1250 uwm eingesetzt,
um stets gleiche Teilchengréen miteinander zu vergleichen.

[0130] Die Untersuchungsergebnisse der Granulate aus den Beispielen 2a bis 2d sind in Tabelle 1 zusammengefasst.
[0131] Aus Tabelle 1 ist ersichtlich, dass sich das Vegleichsbeispiel 1 und Beispiel 2a in samtlichen gepriften anwen-
dungstechnischen Eigenschaften sehr &hnlich verhalten. Durch die reine Aufgranulation einer duReren Schicht, die das
identische Additiv wie der kompaktierte Kern enthalt, ist also keine signifikante Verbesserung der anwendungstechni-
schen Eigenschaften zu erkennen. Die Granulate aus den Beispielen 2b bis 2d zeigen dagegen in mind. einer anwen-
dungstechnischen Eigenschaft deutliche Vorteile gegeniiber dem Vergleichsbeispiel 1 und dem Beispiel 2a). So ist die
Probe aus Beispiel 2b in Baustoffen deutlich besser dispergierbar: Bereits nach nur 55 s ist eine Endfarbstérke von 99%
bezogen auf das eingesetzte Pulver erreicht. Die Granulate aus Vergleichsbeispiel 1 erbringen erst nach 85 s Mischzeit
eine Farbstarke von 96%, die Granulate aus Beispiel 2a) zeigen nach 85 s Mischzeit lediglich eine Farbstérke von 94%.
Bei der Einarbeitung in Dispersionfarbe beziehungsweise bei der Herstellung von Slurries zeigt die Probe aus Beispiel
2b keine wesentlichen Unterschiede zu dem Vergleichsbeispiel 1 und Beispiel 2a. Die Dispergierbarkeit in Asphalt
entspricht den Anforderungen.

[0132] Die Granulate aus Beispiel 2c erlauben bei der Selbstverflissigung einen um 5% héheren Feststoffgehalt als
das Vergleichsbeispiel 1 und das Beispiel 2a.
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[0133] Die Granulate aus Beispiel 2d sind hinsichtlich ihrer Dispergierbarkeit in Baustoffen mit denen aus Beispiel 2b
vergleichbar und werden somit besser beurteilt als das Vergleichsbeispiel 1. Zusatzlich ermdglichen aber die Granulate
aus Beispiel 2d bei der Einarbeitung in eine Slurry mit 75% einen sehr hohen Feststoffgehalt bei gleichzeitig sehr niedriger
Viskositat.

IV. Vergleichsbeispiel 3

[0134] 50 kg Eisenoxidrot Bayferrox® 110 (Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH) wurde mit 1,0 % Wa-
locel® CRT 30 P (Handelsprodukt der Wolff Cellulosics GmbH & Co. KG) in einem Mischer 15 Minuten gemischt und
anschlieBend Uber eine Bauermeistermiihle mit 1 mm Siebeinsatz homogenisiert. Das homogene Produkt wurde auf
einem Kompaktierer 200/50 mit circa 5 kN (1 kN/cm) gepresst und danach auf einem Schroter mit einem Sieb von 1,25
mm Maschenweite zerkleinert. Das zerkleinerte Produkt wurde Uber ein Sieb mit 250 um Maschenweite abgesiebt. Der
Anteil des Uberkorns betrug circa 87 %. Fiir die Abtestung in den verschiedenen Medien wurde jeweils die Fraktion 315
pm bis 1250 wm eingesetzt (Vergleichsbeispiel 3a).

[0135] Ein Teil des zerkleinerten Produktes aus Vergleichsbeispiel 3a wurde ohne vorherige Siebung in einen Gra-
nulierteller mit 70 cm Durchmesser und 53° Neigung eingefllt und circa 10 Minuten diskontinuierlich bei circa 35 UpM
gerollt. Das nachgerollte Material wurde {iber ein Sieb mit 250 um Maschenweite abgesiebt. Der Anteil des Uberkorns
betrug circa 94%. Fir die Abtestung in den verschiedenen Medien wurde wieder die Fraktion 315 um bis 1250 pum
eingesetzt, um stets gleiche TeilchengréfRen miteinander zu vergleichen (Vergleichsbeispiel 3b).

[0136] Die Untersuchungsergebnisse der Granulate aus den Vergleichsbeispielen 3a und 3b sind in Tabelle 1 zusam-
mengefasst.

V. Beispiel 4

[0137] Das im Beispiel 3 verwendete Bayferrox® 110-Pulver wurde in einem Mischer mit folgenden Zusatzen 15
Minuten gemischt:

I. 5,0% einer 20%igen waRrigen Lsung eines teilverseiften Polyvinylalkohols mit niedrigem Molekulargewicht
II. 3,0% einer circa 35%igen waRrigen Losung eines Polycarboxylatethers
IIl. 3,0% einer circa 30%igen waRrigen Lésung eines Polyacrylates

[0138] Jeweils 1,0 kg des abgesiebten Materials (Fraktion > 250 um) aus Vergleichsbeispiel 3a wurde in einen Gra-
nulierteller mit 70 cm Durchmesser und 53° Neigung eingefillt und circa 3 Minuten bei circa 34 UpM gerollt. Dann wurden
jeweils 0,5 kg der

a) oben genannten Mischung .
b) oben genannten Mischung Il
c) oben genannten Mischung llI.

in circa 3 Minuten gleichmaRig in den rotierenden Granulierteller gegeben und danach die gesamte Probe noch 4 Minuten
nachgerollt (Beispiele 4a bis 4c).

[0139] Fir die Abtestung in den verschiedenen Medien wurde jeweils die Fraktion 315 um bis 1250 uwm eingesetzt,
um stets gleiche Teilchengréen miteinander zu vergleichen.

[0140] Die Untersuchungsergebnisse der Granulate aus den Beispielen 4a bis 4c sind in Tabelle 1 zusammengefasst.
[0141] Aus Tabelle 1 ist ersichtlich, dass sich die Vergleichsbeispiele 3a und 3b in sdmtlichen gepriften anwendungs-
technischen Eigenschaften mit Ausnahme der Dispergierbarkeit in Kunststoffen ungiinstig verhalten. Die Dispergierbar-
keit in Baustoffen ist unzureichend, da auch nach 100 s Mischzeit lediglich Endfarbstarken von 91% beziehungsweise
88% resultieren, die Granulate also noch nicht vollstadndig ausdispergiert sind. Durch die reine Aufgranulation einer
auBeren Schicht, die aus kompaktiertem Feinanteil besteht und das identische Additiv wie der kompaktierte Kern enthalt,
zeigen sich also keine signifikanten Verbesserungen der anwendungstechnischen Eigenschaften. Die Granulate aus
Vergleichsbeispiel 3a zeigen auflerdem noch ein unbefriedigendes Verhalten bei der Selbstverflissigung. Eine mit 60%
Feststoffgehalt hergestellte Slurry ist zwar relativ diinnflissig, dickt sich jedoch im Laufe eines Tages sehr stark ein und
ist schliellich mit einer Visksitat > 1700 mPas nicht mehr handhabbar.

[0142] Die Granulate aus den Beispielen 4a bis 4c zeigen dagegen in mind. einer anwendungstechnischen Eigenschaft
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deutliche Vorteile gegentiber den Vergleichsbeispielen. So ist das Granulat aus Beispiel 4a in Baustoffen deutlich besser
dispergierbar: Bereits nach 70 s Mischzeit ist eine Endfarbstarke von 97% bezogen auf das eingesetzte Pulver erreicht.
Allerdings ist das Granulat aus Beispiel 4a fir die Herstellung einer Slurry nicht geeignet.

[0143] Anders verhalten sich dagegen die Granulate aus den Beispielen 4b und 4c. Bei der Einarbeitung in Baustoffe
erreichen sie zwar nach 100 s Mischzeit lediglich 90% beziehungsweise 91% Farbstérke und sind damit mit den beiden
Vergleichsproben identisch, allerdings sind die Granulate aus den Beispielen 4b und 4c sehr gut fiir die Selbstverflus-
sigung geeignet. Mit dem Granulat aus Beispiel 4b kann eine Suspension mit 60% Feststoffgehalt hergestellt werden,
die auch nach einem Tag Lagerung noch problemlos verwendet werden kann, das Granulat aus Beispiel 4c erlaubt
sogar einen Feststoffgehalt von 65%.

VL. Vergleichsbeispiel 5

[0144] Zur Herstellung einer Eisenoxidorange-Mischung werden Bayferrox® 920 und Bayferrox® 110 im Gewichts-
verhdltnis 3 : 2 in einem Mischer gemischt. Zu dieser Mischung werden 1,5% einer 45%igen walrigen Lésung von
Polyethylenglykol (mittleres Molekulargewicht circa 4000) in einem Mischer zugesetzt und weitere 15 Minuten gemischt.
Die Mischung wurde auf einem Kompaktierer 200/50 mit circa 16 kN (3 kN/cm) gepresst und danach auf einem Schroter
mit einem Sieb von 1,5 mm Maschenweite zerkleinert. Das zerkleinerte Produkt wurde in 1,0 kg-Portionen in einen
Granulierteller mit 70 cm Durchmesser und 53° Neigung eingefillt und bei circa 35 UpM so lange nachgerollt, bis der
Feinanteil vollstandig aufgranuliert war.

[0145] Fir die Abtestung in den verschiedenen Medien wurde wieder die Fraktion 315 um bis 1250 wm eingesetzt,
um stets gleiche Teilchengréen miteinander zu vergleichen (Vergleichsbeispiel 5).

[0146] Die oben beschriebene Orange-Ausgangsmischung vor Zugabe der Polyethylenglykol-L&sung diente bei der
Untersuchung der Dispergierbarkeit in Baustoffen als Bezug fiir die Farbstarke. Die Untersuchungsergebnisse des
Granulates aus Vergleichsbeispiel 5 sind in Tabelle 2 zusammengefasst.

VII. Beispiel 6

[0147] Zu 20 kg Eisenoxidgelb Bayferrox® 920 aus Beispiel 5 wurden 1,5% einer 45%igen waRrigen Ldsung von
Polyethylenglykol (mittleres Molekulargewicht circa 4000) in einem Mischer zugesetzt und 15 Minuten gemischt. Die
Mischung wurde auf einem Kompaktierer 200/50 (Fa. Bepex, Leingarten) mit circa 16 kN (3 kN/cm) gepresst und danach
auf einem Schroter (Fa. Frewitt, Fribourg, Schweiz) mit einem Sieb von 1,5 mm Maschenweite zerkleinert. Das zerklei-
nerte Produkt wurde Uber ein Sieb mit 250 wm Maschenweite abgesiebt.

[0148] Das im Beispiel 5 eingesetzte Bayferrox® 110-Pulver wurde in einem Mischer mit folgenden Hilfsmitteln 15
Minuten gemischt:

I. 4,0% einer 25%igen Lésung von Natrium-Caprylat (L6dsungsmittel Wasser : Ethanol 1 : 1)

1. 3,0% einer circa 30%igen waRrigen Losung eines Polyacrylates

Ill. 3,0% einer circa 30%igen wafRrigen Polyethlyenglykol-Lésung (mittleres Molekulargewicht circa 20.000)
[0149] Jeweils 0,6 kg des oben genannten kompaktierten, zerkleinerten und abgesiebten Bayferrox® 920-Granulates
wurden in einen Granulierteller mit 70 cm Durchmesser und 53° Neigung eingefllt und bei circa 34 UpM gerollt. Dann
wurden jeweils 0,4 kg der

a) oben genannten Mischung .

b) oben genannten Mischung Il

c) oben genannten Mischung llI.
in circa 3 Minuten gleichmaRig in den rotierenden Granulierteller gegeben, indem das Pulver durch ein Sieb mit 0,5 mm
Maschenweite gedriickt wurde (Beispiel 6a bis 6¢).
[0150] Fir die Abtestung in den verschiedenen Medien wurde jeweils die Fraktion 315 um bis 1250 wm eingesetzt.
[0151] Die Untersuchungsergebnisse der Granulate aus den Beispielen 6a bis 6¢ sind in Tabelle 2 zusammengefasst.
[0152] Die Granulate aus Vergleichsbeispiel 5 sind in Baustoffen nicht befriedigend gut dispergierbar.

[0153] Auch nach 100 s Mischzeit ergibt sich eine Farbstarke von lediglich 80%, bezogen auf die eingesetzte Orange-
Ausgangsmischung. Die Granulate aus den Beispielen 6a bis 6¢ zeigen dagegen eine deutlich verbesserte Dispergier-
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barkeit.
VIIl. Beispiel 7
[0154] In einem Mischer wurden die folgenden Pulver-Mischungen hergestellt:

I. das im Beispiel 6 fur die Herstellung des gepressten Kerns verwendeten Bayferrox® 920-Pulvers mit 3,0% einer
circa 35%igen wassrigen Losung eines Polycarboxylatethers

Il. eine 9 : 1-Mischung des im Beispiel 6 fur die Herstellung des gepressten Kerns verwendeten Bayferrox® 920-
Pulvers und ein Phthalocyaninblau-Pigment (Bayplast® Blue, Handelsprodukt der Lanxess Deutschland GmbH)
mit 3,0% einer 45%igen waRrigen Polyethlyenglykol-Lésung (mittleres Molekulargewicht circa 4000).
[0155] Die jeweils unten angegebene Menge des im Beispiel 6 beschriebenen kompaktierten, zerkleinerten und ab-
gesiebten Bayferrox® 920-Granulates wurde in einen Granulierteller mit 70 cm Durchmesser und 53° Neigung eingefllt
und bei circa 34 UpM gerollt. Dann wurde jeweils die unten abgegebene Menge der oben genannten Mischung I.
beziehungsweise Il. in circa 3 Minuten gleichmaRig in den rotierenden Granulierteller gegeben, indem das Pulver be-
ziehungsweise die Pulvermischungen durch ein Sieb mit 0,5 mm Maschenweite gedriickt wurde.
a) 0,6 kg des kompaktierten, zerkleinerten und abgesiebten Bayferrox® 920-Granulates und 0,4 kg der Mischung I.
b) 0,8 kg des kompaktierten, zerkleinerten und abgesiebten Bayferrox® 920-Granulates und 0,2 kg der Mischung Il.
c) 0,6 kg des kompaktierten, zerkleinerten und abgesiebten Bayferrox® 920-Granulates und 0,4 kg der Mischung II.

[0156] Fir die Abtestung in den verschiedenen Medien wurde jeweils die Fraktion 315 um bis 1250 wm eingesetzt.
[0157] Die Untersuchungsergebnisse der Granulate aus den Beispielen 7a bis 7c sind in Tabelle 3 zusammengefasst.
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Tabelle 2
Restfeuchte | Auslaufzeit Dispergierbarkeit in Baustoff
[%] [s]
Farbstarke [%] / Mischzeit Farbabstand AE,,*; Bezug:
[s]; Bezug: Ausgangs- Ausgangspulver
mischung

Vergleichsbeispiel n. b. 44 80/100 3,2
5

Beispiel 6a 0,1 44 96 /85 1,0
Beispiel 6b 0,1 36 97 /70 0,9
Beispiel 6¢c 0,1 39 99/85 1,0
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[0158] Fig. 1 zeigt eine lichtmikroskopische Aufnahme eines Eisenoxid-Orangegranulates, bei dem ein kompaktiertes
Eisenoxidgelbpigment als Kern-Fraktion (als "A" in Fig. 1 bezeichnet) dient, auf die ein Eisenoxidrotpigment (als "B" in
Fig. 1 bezeichnet) als dufere Schicht aufgranuliert wurde. Die Granulatteilchen sind in ein Harz eingegossen und
angeschliffen.

Patentanspriiche

1. Pigmentgranulate zur Einfarbung von Baustoffen, dadurch gekennzeichnet, dass sie aus einem gepressten oder
brikettierten Kern und mindestens einer aufgranulierten dueren Schicht bestehen, wobei

a) der Kern mindestens ein organisches Pigment, ausgewahlt aus der Grupp Azo-, Chinacridon-, Phthalocyanin-
und Perylen-Pigmente und Indigoide, oder mindestens ein anorganisches Pigment, ausgewahlt aus der Gruppe
Eisenoxide oder Chromoxide, oder Mischungen davon enthalt sowie mindestens ein Hilfsmittel und

b) die aufgranulierte dufRere Schicht beziehungsweise die aufgranulierten dueren Schichten mindestens ein
- gegebenenfalls gepresstes oder brikettiertes - organisches Pigment ausgewahlt aus der Grupp Azo-, Chin-
acridon-, Phthalocyanin- und Perylen-Pigmente und Indigoide oder anorganisches Pigment ausgewahlt aus
der Gruppe Eisenoxide oder Chromoxide oder Mischungen davon enthalten, und die aufgranulierte duf3ere
Schicht beziehungsweise die aufgranulierten dulReren Schichten jeweils mindestens ein Hilfmittel enthalten und
c) in der aufgranulierten dufleren Schicht beziehungsweise den aufgranulierten duf3eren Schichten

1) mindestens ein anderes Hilfsmittel als im gepressten oder brikettierten Kern vorhanden ist oder

2) mindestens ein anderes organisches oder anorganisches Pigment als im gepressten oder brikettierten
Kern vorhanden ist und mindestens ein anderes Hilfsmittel als im gepressten oder brikettierten Kern vor-
handen ist.

2. Pigmentgranulate, gemaR Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Hilfsmittel Wasser, Salze aus der Grup-
pe der Phosphate, Phosphonate, Carbonate, Sulfate, Sulfonate, Silikate, Aluminate, Borate, Titanate, Formiate,
Oxalate, Zitrate, Tartrate, Stearate, Acetate, Polysaccharide, Cellulosederivate, wie insbesondere Celluloseether
oder Celluloseester, Phosphonocarbonsauren, modifizierte Silane, Silikonéle, Ole aus biologischem Anbau (insbe-
sondere Rapsél, Sojabohnendl, Maiskeimdl, Olivendl, Kokosol, Sonnenblumendl), raffinierte Erddle auf paraffini-
scher und/oder naphthenischer Basis, synthetisch hergestellte Ole, Alkylphenole, Glykole, Polyether, Polyglykole,
Polyglykolderivate, Ethylenoxid-Propylenoxid-Copolymere, Eiweil3fettsdurekondensationsprodukte, Alkylbenzol-
sulfonate, Alkylnaphthalinsulfonate, Ligninsulfonate, sulfatierte Polyglykolether, Melaminformaldehydkondensate,
Naphthalinformaldehydkondensate, Gluconsdure, Polyacrylate, Polycarboxylatether, Polyhydroxyverbindungen,
Polyhydroxyaminoverbindungen oder Lésungen oder Mischungen oder Suspensionen oder Emulsionen davon ein-
gesetzt werden.

3. Pigmentgranulate gemafl Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Pigmentgranulate Hilfsmittel in
einer Gesamtmenge von 0,001 bis 10 Gew.-%, insbesondere von 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmenge
der Pigmente enthalten.

4. Pigmentgranulate gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass mindestens
85 % der Pigmentgranulate eine TeilchengréfRe im Bereich von 80 bis 3000 wm, insbesondere im Bereich von 100
bis 1500 wm, aufweisen.

5. Verfahren zur Herstellung von Pigmentgranulaten gemaf einem oder mehreren der Anspriche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass

a) ein oder mehrere organische oder anorganische Pigmente mit einem oder mehreren Hilfsmitteln vermischt
werden,

b) diese Mischung mindestens einem Press- oder Brikettierschritt unterworfen wird, um Schilpen zu erhalten,
c) diese Schilpen in mindestens einem Schritt in Keime und Pulver zerkleinert werden,

dl) die Keime vom Pulver getrennt werden, indem die Fraktion grof3er 80 um, insbesondere grofRer 100 um als
Kern-Fraktion dient und gegebenenfalls

(i) einem Rundungsschritt unterworfen wird und/oder
(i) mit einem oder mehreren Hilfsmitteln beschichtet wird,
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wobei Schritt d1)(ii) auch vor d1)(i) stattfinden kann, beziehungsweise beide Schritte auch gleichzeitig stattfinden
kénnen und das erhaltene Produkt im Produktionsprozess verbleibt, wahrend die andere Fraktion aus dem
Prozess ausgeschleust oder zurtickgefiihrt wird,

e) und auf das erhaltene Produkt unter Zusatz von einem oder mehreren organischen oder anorganischen
Pigmenten oder Mischungen davon durch Nachrollen mindestens eine duere Schicht aufgranuliert wird, wobei

(i) das oder die organischen oder anorganischen Pigmente oder Mischungen zuvor mit einem oder mehreren
Hilfsmitteln vermischt wurden, und/oder

(i) wahrend des Nachrollens ein oder mehrere Hilfsmittel zugesetzt werden und/oder

(iii) das oder die organischen oder anorganischen Pigmente beziehungsweise die Mischung aus organi-
schen oder anorganischen Pigmenten und mindestens einem Hilfsmittel zuvor einem oder mehreren Press-
oder Brikettierschritten unterworfen wurde,

um ein nachgerolltes Granulat zu erhalten und
f) das so nachgerollte Granulat gegebenenfalls ein- oder mehrfach mit Hilfsmitteln beschichtet wird.

Verfahren gemaR Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass der Press- oder Brikettierschritt b) Gber eine Wal-
zenpresse oder Matrizenpresse und bei Linienkraften von 0,1 bis 50 kN/cm, insbesondere 0,1 bis 20 kN/cm erfolgt.

Verfahren gemaf Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass im Schritt c) die Zerkleinerung durch ein Passiersieb
mit einer Maschenweite von 0,5 bis 4 mm, insbesondere von 1 bis 2 mm, als Zerkleinerungsaggregat erfolgt.

Verfahren gemal Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass vor der Zerkleinerung im Schritt c) die Schulpen
aus b) in zwei Fraktionen aufgetrennt werden, die grobe Fraktion, in der mindestens 85 % der Teilchen gréRer 500
wm, insbesondere grofRer 600 pm sind, dem Schritt c) zugefiihrt und in einem oder mehreren Schritten zerkleinert
wird und die feine Fraktion in den Schritt d1) gegeben wird, um im Schritt d1) getrennt von oder zusammen mit den
Keimen und dem Pulver aus Schritt c) abermals in zwei oder mehrere Fraktionen aufgetrennt zu werden und die
Kern-Fraktion zu bilden.

Verfahren gemaf Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Keime und Pulver des zerkleinerten Produktes
aus Schritt ¢) in Schritt d1) in zwei Fraktionen aufgetrennt werden, wobei der Feinanteil kleiner 80 wm, insbesondere
kleiner 250 um, ausgeschleust oder in den Prozef zurlickgefiihrt wird und die grobe Fraktion gréoer 80 pum, ins-
besondere gréRer 250 um, als Kern-Fraktion dient.

Verfahren gemaf Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Keime und Pulver des zerkleinerten Produktes
aus Schrittc) in Schritt d1) in drei Fraktionen aufgetrennt wird, wobei der Feinanteil und der Grobanteil ausgeschleust
oder zurlickgefiihrt werden und die mittlere Fraktion im Bereich von 80 bis 2 000 wm, insbesondere von 250 bis
1000 pm als Kern-Fraktion dient.

Verfahren gemaf Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass vor dem Schritt €) die Kern-Fraktion aus Schritt
d1) in zwei Fraktionen aufgetrennt wird, wobei der Feinanteil oder der Grobanteil ausgeschleust oder zuriickgefiihrt
werden und die Fraktion im Bereich von 80 bis 2000 wm, insbesondere im Bereich von 100 bis 1500 wm, dem Schritt
e) zugeflhrt wird.

Verwendung der Pigmentgranulate gemaf der Anspriiche 1 bis 4 zur Einfarbung von Baustoffen, wie Beton, Ze-
mentmdrtel, Putze und Asphalt, und zur Einfarbung von organischen Medien, wie Lacken, Kunststoffen und Farb-
pasten, und zur Herstellung von Dispersionsfarben und Slurries.

Claims

1.

Pigment granules for colouring building materials, characterized in that they consist of a pressed or briquetted
core and at least one outer layer applied by granulation,

a) the core containing at least one organic pigment selected from the group of azo, quinacridone, phthalocyanine
and perylene pigments and indigoids, or at least one inorganic pigment selected from the group of iron oxides
or chromium oxides or mixtures thereof and at least one auxiliary and

b) the outer layer applied by granulation or the outer layers applied by granulation containing at least one -
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optionally pressed or briquetted - organic pigment selected from the group of azo, quinacridone, phthalocyanine
and perylene pigments and indigoids, or inorganic pigment selected from the group of iron oxides or chromium
oxides or mixtures thereof and the outer layer applied by granulation or the outer layers applied by granulation
containing in each case at least one auxiliary and

c) in the outer layer applied by granulation or the outer layers applied by granulation,

1) at least one auxiliary other than that in the pressed or briquetted core being present or
2) at least one organic or inorganic pigment other than that in the pressed or briquetted core being present
and at least one auxiliary other than that in the pressed or briquetted core being present.

Pigment granules according to Claim 1, characterized in that water, salts from the group consisting of the phos-
phates, phosphonates, carbonates, sulphates, sulphonates, silicates, aluminates, borates, titanates, formates,
oxalates, citrates, tartrates, stearates, acetates, polysaccharides, cellulose derivatives, such as, in particular cellu-
lose ethers or cellulose esters, phosphonocarboxylic acids, modified silanes, silicone oils, oils from biological culti-
vation (in particular rapeseed oil, soybean oil, maize oil, olive oil, coconut oil, sunflower oil), refined paraffinic and/or
naphthenic mineral oils, synthetically prepared oils, alkylphenals, glycols, polyethers, polyglycols, polyglycol deriv-
atives, ethylene oxide-propylene oxide copolymers, protein/fatty acid condensates, alkyl benzenesulphonates, alkyl
naphthalenesulphonates, ligninsulphonates, sulphated polyglycol ethers, melamine/formaldehyde condensates,
naphthalene/- formaldehyde condensates, gluconic acid, polyacrylates, polycarboxylate ethers, polyhydroxy com-
pounds, polyhydroxyamino compounds or solutions or mixtures or suspensions or emulsion thereof are used as
auxiliaries.

Pigment granules according to Claim 1 or 2, characterized in that the pigment granules contain auxiliaries in a
total amount of 0.001 to 10% by weight, in particular of 0.1 to 5% by weight, based on the total amount of the pigments.

Pigment granules according to one or more of Claims 1 to 3, characterized in that at least 85% of the pigment
granules have a particle size in the range of 80 to 3000 wm, in particular in the range of 100 to 1500 um.

Process for the preparation of pigment granules according to one or more of Claims 1 to 4, characterized in that

a) one or more organic or inorganic pigments are mixed with one or more auxiliaries,

b) this mixture is subjected to at least one pressing or briquetting step in order to obtain scabs,

c) these scabs are comminuted in at least one step to give nuclei and powder,

d1) the nuclei are separated from the powder in that the fraction greater than 80 wm, in particular greater than
100 wm, serves as a core fraction and optionally

(i) is subjected to a rounding step and/or
(ii)is coated with one or more auxiliaries,

it being possible for step d1)(ii) also to take place before d1)(i) or it being possible for both steps to take place
simultaneously, and the product obtained remaining in the production process while the other fraction is removed
from the process or recycled,

e) and at least one outer layer being applied by granulation by subsequent rolling to the product obtained with
addition of one or more organic or inorganic pigments or mixtures thereof,

(i) the organic or inorganic pigment or pigments or mixtures having been mixed beforehand with one or
more auxiliaries and/or

(i) one or more auxiliaries being added during the subsequent rolling and/or

(iii) the organic or inorganic pigment or pigments or the mixture of organic or inorganic pigments and at
least one auxiliary having been subjected beforehand to one or more pressing or briquetting steps,

in order to obtain subsequently rolled granules and
f) the granules subsequently rolled in this manner are optionally coated once or several times with auxiliaries.

Process according to Claim 5, characterized in that the pressing or briquetting step b) is effected by means of a
roll press or matrix press and at nip forces of 0.1 to 50 kN/cm, in particular 0.1 to 20 kN/cm.

Process according to Claim 5, characterized in that, in step c), the comminution is effected by means of a sieve
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having a mesh size of 0.5 to 4 mm, in particular of 1 to 2 mm, as a comminuting unit.

Process according to Claim 5, characterized in that, before the comminution in step c), the scabs from b) are
separated into two fractions, the coarse fraction, in which at least 85% of the particles are greater than 500 um, in
particular greater than 600 pwm, is fed to step ¢) and comminuted in one or more steps and the fine fraction is fed
to step d1) in order to be separated again into two or more fractions in step d1), separately from or together with
the nuclei and the powder from c), and to form the core fraction.

Process according to Claim 5, characterized in that the nuclei and powder of the comminuted product from step
c) are separated into two fractions in step d1), the fine fraction smaller than 80 pwm, in particular smaller than 250
wm, being removed or recycled to the process and the coarse fraction greater than 80 wm, in particular greater than
250 wm, serving as a core fraction.

Process according to Claim 5, characterized in that the nuclei and powder of the comminuted product from c) are
separated into three fractions in step d1), the fine fraction and the coarse fraction being removed or recycled and
the medium fraction in the range of 80 to 2000 wm, in particular of 250 to 1000 wm, serving as a core fraction.

Process according to Claim 5, characterized in that, before step e), the core fraction from step d1) is separated
into two fractions, the fine fraction or the coarse fraction being removed or recycled and the fraction in the range of
80 to 2000 pm, in particular in the range of 100 to 1500 wm, being fed to step e).

Use of the pigment granules according to Claims 1 to 4 for colouring building materials such as concrete, cement
mortar, renders and asphalt, and for colouring organic media, such as finishes, plastics and colour pastes, and for
the preparation of emulsion paints and slurries.

Revendications

1.

Pigments granulés pour la coloration de matériaux de construction, caractérisés en ce qu’ils sont constitués par
un noyau comprimé ou briqueté et au moins une couche extérieure granulée,

a) le noyau contenant au moins un pigment organique, choisi dans le groupe constitué par les pigments azo,
quinacridone, phtalocyanine et péryléne et les indigoides, ou au moins un pigment inorganique, choisi dans le
groupe constitué par les oxydes de fer ou les oxydes de chrome ou leurs mélanges, ainsi qu'au moins un
adjuvant, et

b) la couche extérieure granulée ou les couches extérieures granulées contenant au moins un pigment orga-
nique, éventuellement comprimé ou briqueté, choisidans le groupe constitué parles pigments azo, quinacridone,
phtalocyanine et péryléne et les indigoides, ou un pigment inorganique, choisi dans le groupe constitué par les
oxydes de fer ou les oxydes de chrome ou leurs mélanges, et la couche extérieure granulée ou les couches
extérieures granulées contenant chacune au moins un adjuvant, et

c) dans la couche extérieure granulée ou les couches extérieures granulées,

1) au moins un autre adjuvant que dans le noyau comprimé ou briqueté étant présent, ou
2) au moins un autre pigment organique ou inorganique que dans le noyau comprimé ou briqueté étant
présent, et au moins un autre adjuvant que dans le noyau comprimé ou briqueté étant présent.

Pigments granulés selon la revendication 1, caractérisés en ce que de I'eau, des sels du groupe constitué par les
phosphates, les phosphonates, les carbonates, les sulfates, les sulfonates, les silicates, les aluminates, les borates,
les titanates, les formiates, les oxalates, les citrates, les tartrates, les stéarates, les acétates, les polysaccharides,
les dérivés de cellulose, tels que notamment les éthers de cellulose ou les esters de cellulose, les acides phosphono-
carboxyliques, les silanes modifiés, les huiles de silicone, les huiles issues de I'agriculture biologique (notamment
I'huile de colza, I'huile de soja, I'huile de mais, I'huile d’'olive, I'huile de coco, I'huile de tournesol), les pétroles raffinés
a base paraffinique et/ou naphténique, les huiles synthétiques, les alkylphénols, les glycols, les polyéthers, les
polyglycols, les dérivés de polyglycol, les copolyméres d’oxyde d’éthylene-oxyde de propyléne, les produits de
condensationd’acides gras d’albumen, les sulfonates d’alkylbenzéne, les sulfonates d’alkylnaphtaline, les sulfonates
de lignine, les éthers de polyglycol sulfatés, les condensats de mélamine-formaldéhyde, les condensats de naph-
taline-formaldéhyde, I'acide gluconique, les polyacrylates, les éthers de polycarboxylate, les composés polyhydroxy,
les composés polyhydroxyamino ou des solutions ou des mélanges ou des suspensions ou des émulsions de ceux-
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ci sont utilisés en tant qu’adjuvant.

Pigments granulés selon la revendication 1 ou 2, caractérisés en ce que les pigments granulés contiennent des
adjuvants en une quantité totale de 0,001 a 10 % en poids, notamment de 0,1 a 5 % en poids, par rapport a la
quantité totale des pigments.

Pigments granulés selon une ou plusieurs des revendications 1 a 3, caractérisés en ce qu’au moins 85 % des
pigments granulés présentent une taille de particule dans la plage allant de 80 a 3 000 wm, notamment dans la
plage allant de 100 a 1 500 pm.

Procédé de fabrication de pigments granulés selon une ou plusieurs des revendications 1 a 4, caractérisé en ce que

a) un ou plusieurs pigments organiques ou inorganiques sont mélangés avec un ou plusieurs adjuvants,

b) ce mélange est soumis a au moins une étape de compression ou de briquetage pour obtenir des flocons,
c) ces flocons sont broyés en au moins une étape en germes et poudre,

d1) les germes sont séparés de la poudre, la fraction supérieure a 80 pm, notamment supérieure a 100 um,
servant de fraction de noyau, et éventuellement

(i) étant soumise a une étape d’arrondissement et/ou
(i) étant revétue avec un ou plusieurs adjuvants,

I'étape d1)(ii) pouvant également avoir lieu avant d1)(i), ou les deux étapes pouvant également avoir lieu
simultanément, et le produit obtenu restant dans le procédé de production, tandis que l'autre fraction est dé-
chargée du procédé ou recyclée,

e) etau moins une couche extérieure est granulée sur le produit obtenu avec ajout d’un ou de plusieurs pigments
organiques ou inorganiques ou de mélanges de ceux-ci par calandrage,

(i) le ou les pigments organiques ou inorganiques ou les mélanges ayant auparavant été mélangés avec
un ou plusieurs adjuvants, et/ou

(i) un ou plusieurs adjuvants étant ajoutés pendant le calandrage, et/ou

(iii) le ou les pigments organiques ou inorganiques ou le mélange de pigments organiques ou inorganiques
et d’au moins un adjuvant ayant auparavant été soumis a une ou plusieurs étapes de compression ou de
briquetage,

afin d’obtenir un granulat calandré, et
f) le granulat ainsi calandré est éventuellement revétu une ou plusieurs fois avec des adjuvants.

Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce que I'étape de compression ou de briquetage b) a lieu par une
presse a cylindre ou une presse a matrice et a des forces linéaires de 0,1 a 50 kN/cm, notamment de 0,1 a 20 kN/cm.

Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce qu’a I'étape c), le broyage a lieu au travers d’un tamis ayant
une largeur de mailles de 0,5 a 4 mm, notamment de 1 a 2 mm, en tant qu’appareil de broyage.

Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce qu’avant le broyage aI'étape c), les flocons de b) sont séparés
en deux fractions, la fraction grossiere dans laquelle au moins 85 % des particules sont supérieures a 500 um,
notamment supérieures a 600 um, étant introduite dans I’étape c) et broyée en une ou plusieurs étapes, et la fraction
fine étant introduite dans I'étape d1), afin d’étre de nouveau séparée a I'étape d1) en deux fractions ou plus sépa-
rément ou conjointement avec les germes et la poudre de I'étape c) et de former la fraction de noyau.

Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce que les germes et la poudre du produit broyé de I'étape c)
sont séparés en deux fractions a I'étape d1), la fraction fine inférieure a 80 wm, notamment inférieure a 250 um,
étant déchargée ou recyclée dans le procédé, et la fraction grossiére supérieure a 80 wm, notamment supérieure
a 250 pm, servant de fraction de noyau.

Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce que les germes et la poudre du produit broyé de I'étape c)
sont séparés en trois fractions a I'étape d1), la fraction fine et la fraction grossiére étant déchargées ou recyclée,
et la fraction moyenne dans la plage allant de 80 a 2 000 wm, notamment de 250 a 1 000 wm, servant de fraction
de noyau.
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11. Procédé selon la revendication 5, caractérisé en ce qu’avant I'étape e), la fraction de noyau de I'étape d1) est
séparée en deux fractions, la fraction fine ou la fraction grossiere étant déchargée ou recyclée, et la fraction dans
la plage allant de 80 a 2 000 wm, notamment dans la plage allantde 100 a 1 500 wm, étant introduite dans I'étape e).

12. Utilisation des pigments granulés selon les revendications 1 a 4 pour la coloration de matériaux de construction,

tels que le béton, le mortier de ciment, I'enduit et I'asphalte, et pour la coloration de matériaux organiques, tels que
des vernis, des plastiques et des pates colorées, et pour la fabrication de peintures en dispersion et de suspensions.
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