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Anorganische Pigmente

nach dem Laux-Verfahren




Pionier fiir Nachhaltigkeit: Laux

Nachhaltige Produktionsverfahren sind fur das LANXESS
Pigmentgeschaft seit Jahren Kernkompetenz und Selbstver-
pflichtung. Der Laux-Prozess ist ein herausragendes Beispiel fur
ein einzigartiges und ressourcenschonendes Produktionsverfah-
ren fur Eisenoxidpigmente in Krefeld-Uerdingen.

Das Verfahren ist beispielhaft in seiner konsequenten Nutzung
der bei der chemischen Umsetzung entstehenden Reaktionswar-
me, die zur Erzeugung von Dampf und warmem Wasser genutzt
wird. Das Ergebnis ist ein Verfahren, dessen Energieeffizienz der-
zeit nicht zu Ubertreffen ist.

Der Laux-Prozess ist entscheidend fur die besonderen Qualitats-
eigenschaften der Gelb-, Schwarz- und Rottone von LANXESS.
Insbesondere bei den Rottonen lasst sich ein sehr breites Farb-
spektrum von gelbstichigem bis hin zu blaustichigem Rot her-
stellen. Die blaustichigen Rottone heben sich im Vergleich zu
anderen im Markt angebotenen Eisenoxidrotpigmenten deutlich
ab, da selbst bei intensiver Dispergierung nur eine geringe Farb-
verschiebung auftritt.

Historie

Der Laux-Prozess, also die Umsetzung von Nitrobenzol mit
metallischem Eisen zu Anilin und Eisenoxiden, wurde bereits
1911 am Standort Krefeld-Uerdingen im grofB3technischen

MaBstab durchgefiihrt.
Wahrend das Anilin
fur die Herstellung von
Farbstoffen  bendtigt
wurde, konnte das als
Koppelprodukt anfallende Eisenoxid lange Zeit keiner kommer-
ziellen Verwendung zugefthrt werden. 1914 wurde erstmals
versucht, das entstehende Eisenoxid als Farbmittel zu verwen-
den. Allerdings war das Qualitatsniveau des Eisenoxids fur Pig-
mentanwendungen nicht ausreichend. Es dauerte weitere elf
Jahre, bis es schlielich dem Chemiker Dr. Laux gelang, durch
entsprechende Prozessoptimierung die Eisenoxidteilchen in
definierter Form und GroBenverteilung zu erhalten. 1926,
also ein Jahr nach der Entdeckung, startete in Krefeld die
Eisenoxidproduktion.

. LAUX process
red excellence

Seitdem hat die Eisenoxidproduktion im Werk Krefeld eine
imposante Entwicklung genommen. Ausgehend von einer
Kapazitat von ca. 1000 Tonnen in 1926 hat sich die Kapazitat
bis heute vervielfacht. Derzeit werden hier ca. 280.000 Ton-
nen Eisenoxidpigmente produziert, davon ca. zwei Drittel nach
dem Laux-Verfahren. Damit betreibt LANXESS am Standort
Krefeld die weltweit groB3te Produktionsanlage fur synthetische
Eisenoxidpigmente.



Chemie

Beim Laux-Prozess wird Nitrobenzol mit Gusseisenspénen
umgesetzt. Je nach Reaktionsbedingungen und Steuerchemi-
kalien entsteht eine Suspension von schwarzem oder gelbem
Eisenoxid, die anschlieBend gewaschen, aufkonzentriert und

dann getrocknet wird. Rotpigmente sind auf diesem Wege
nicht direkt darstellbar, sie werden durch eine nachfolgende
Kalzinierung der Schwarzpaste unter oxidativen Bedingungen
produziert.
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Bild 2: Schematische Darstellung des Laux-Prozesses
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Die Grundreaktion des Laux-Prozesses, die Umsetzung von
Nitrobenzol mit Gusseisen, ist stark exotherm. Im Rahmen von
diversen Prozess- und Anlagenoptimierungen ist es gelungen,
die frei werdende Reaktionswarme praktisch vollstandig zur
Erhitzung von Wasser und zur Erzeugung von Dampf zu nut-
zen, die dann wiederum in den nachfolgenden Prozessschrit-

ten eingesetzt werden kann. Der Bedarf an Primérenergie wird
so um 28 % reduziert und der Aussto3 an Kuhlwasser sogar
um 56 %. Der Laux-Prozess gehort damit zu den umwelt- und
ressourcenschonendsten Verfahren bei der Produktion von
synthetischen Eisenoxidpigmenten.

Ein Rohstoff fur den Laux-Prozess ist Nitrobenzol. Nitrobenzol
wird durch Nitrierung von Benzol mit Nitrierséure (Salpeter-
sdure und Schwefelsdure) gewonnen. Der zweite Rohstoff,
Gusseisenspane, féllt bei der Zerspanung von Gusseisenteilen
in diversen Industrien an, z. B. bei der Herstellung von Auto-
mobilen.
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Pigmenteigenschaften

Farbraume

Beim Laux-Prozess sind alle drei Eisenoxidgrundfarben Rot,
Gelb und Schwarz in einem relativ breiten Farbspektrum
verfugbar. Aufgrund des Streuvermdgens von Eisenoxiden
beeinflusst die TeilchengroBe direkt den Farbton.

Rot

Beim Rot gilt, je kleiner die Teilchen sind, desto gelbstichiger ist
der Farbton, wahrend groBere Teilchen einen eher blaustichigen
Farbton erzeugen. Der Unterschied in der vorherrschenden Teil-
chengroBe deckt immerhin die Spanne von 0,09 um fur das
Bayferrox® 105 M bis zu 0,7 um fiir das Bayferrox® 180 M ab.

Bild 3: Der Laux-Prozess unterscheidet sich besonders durch die
blaustichigen Rotpigmente von anderen Verfahren

Eine besondere Starke des Laux-Prozesses ist die Herstellung
von blaustichigen Rotténen. Hier gibt es signifikante Unter-
schiede zwischen dem Laux-Prozess und anderen Prozessen,
da die entsprechenden TeilchengréBen durch andere Herstell-
verfahren nur schwer erhéltlich sind.

Schwarz

Auch beim Schwarz ist der Farbton des Pigments abhangig von
derTeilchengroBe der Primarteilchen. Das Spektrum reicht vom
blaustichigen Bayferrox® 306 bis zum farbstarken Bayferrox®
330. Der Farbton und die Farbstarke werden direkt von der Teil-
chengroBe beeinflusst. Je groBer die Primérteilchen sind, desto
blaustichiger ist der Farbton. Allerdings geht das zu Lasten der
Farbstarke, diese ist umso hoher, je feinteiliger das Pigment ist.

KorngroRe
Farbstarke
Farbton

zunehmend
abnehmend

braunlich blaulich

Bild 4: Die TeilchengroRe ist relevant
fiir den Farbton




Gelb

Beim Gelb ist die koloristische Bandbreite der im Laux-Prozess
hergestellten Pigmente weniger stark ausgeprégt. Durch ent-
sprechende Rohstoffauswahl gelingt es, mit dem Laux-Prozess
auch Gelbpigmente herzustellen, die fast an Fallungspigmente
heranreichen. Bayferrox® 3420 ist die mikronisierte Variante
des Bayferrox® 420 und wird auch in Farb- und Lackanwen-
dung oft als Alternative zu Fallungsgelb herangezogen. Die
Gelbvariante, Bayferrox 415, wird aufgrund seines dunkleren
und blaustichigeren Farbtons vor allem zur Baustoffeinfarbung
eingesetzt.

Lichtstabilitat

Eisenoxidpigmente sind aufgrund ihrer chemischen und
physikalischen Eigenschaften lichtstabil. Allerdings kommt in
der praktischen Anwendung der Pigmente der Grenzflache
zwischen Pigment und Bindemittel eine besondere Bedeu-
tung zu. Besonders deutlich wird das bei der Gelbeinfarbung
von Laminat sichtbar. Hier ist ein merklicher Unterschied in der
Farbverschiebung bei Verwendung von einem Eisenoxid-Gelb-
pigment nach dem Fallungsverfahren (Bayferrox® 920), einem
nach dem Laux-Prozess (Bayferrox® 420) oder einem nachbe-
handelten Gelbpigment (Colortherm® Yellow 10) festzustellen.

Lichtstabilitidt von Bayferrox® 920, 420 und Colortherm®10
(Wollskala Stufe 8)
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Bayferrox® 920 Std'03  Bayferrox® 420 Std'99  Colortherm® Yellow 10
Testbedingungen: Xenotest 150 S/ca. 160 h bis sich Wollbandsel 8 verfarbt

Bild 5: Unterschiede in der Lichtstabilitat

Vermutlich fuhrt die UV-Strahlung an der Grenzflache Pig-
ment-Bindemittel-Matrix zu einer teilweisen Reduktion des
Harzes, die sich in einer Grinverschiebung ausdrickt. Die Ur-
sache daftr konnen katalytische Effekte sein. Bei Colortherm®
Yellow 10 werden die Eigenschaften der Pigmentoberflache



durch die anorganische Nachbehandlung signifikant verandert.
Der katalytische Abbau wird so verringert und die Farbverschie-
bung deutlich reduziert.

Es gibt die Tendenz, Laminate auch verstarkt im AuBenbereich
einzusetzen. Dieser Trend verschéarft die Qualitatsanforde-
rungen an Lichtstabilitédt von Dekorpapieren.

Temperaturstabilitat
Auch in der Temperaturstabilitat zeigen Laux-Pigmente gegen-
Uber geféllten Eisenoxidpigmenten deutliche Vorteile.

Obwohl Rot als Hamatit (Fe,O,) aufgrund seiner chemischen
Struktur hitzestabil ist, gibt es bei den Eisenoxid-Rotpigmenten
dennoch bemerkenswerte durch das Herstellverfahren be-
dingte Unterschiede.

Die Uber den Laux-Prozess hergestellten Eisenoxid-Rotpig-
mente wurden wahrend des Kalzinierungsschrittes bereits auf
bis zu 800 °C erhitzt und zeichnen sich so durch eine hohe
Temperaturstabilitat aus. Die Hitzestabiliat ist insbesondere bei
der Einfarbung von Kunststoffen von gro3er Bedeutung, denn
die dort Ublichen erhthten Verarbeitungstemperaturen bewir-
ken eine deutlich geringere Farbverdnderung im Vergleich zu
roten Fallungspigmenten.

Hitzestabilitdt von verschiedenen
Eisenoxidpigmenten in HDPE
(gemaB DIN-EN 12877-2 Methode B)
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Bild 6: Hitzestabilitat unterschiedlicher Rotpigmente




Im Gegensatz zu den Laux-Rotpigmenten haben geféllte
Eisenoxid-Rotpigmente oft einen gewissen Wasseranteil im
Kristallgitter gebunden, der bei hoheren Temperaturen

verdampft. Dies resultiert in einem Gewichtsverlust sowie in
einer Veranderung des Farbtons:

Gegliihtes Rot:

Gegluihtes Rot
gelbstichig:

Geflltes Rot:

Gefalltes Rot
gelbstichig:

100°C

Gewichtsverlust: 0,11 %
AE*=0,1

Gewichtsverlust: 0,15 %
AE"=0,1

Gewichtsverlust: 0,33 %
AE"=0,2

Gewichtsverlust: 0,51 %
AE"=0,1

500 °C

Gewichtsverlust: 0,31 %
AE"=0,3

Gewichtsverlust: 0,45 %
AE"=0,3

Gewichtsverlust: 1,85 %
AE"=2,4

Gewichtsverlust: 2,57 %
AE"=3,5

Bild 7: Vergleich Feuchtegehalt und Farbdnderung in Abhéngigkeit

der Temperatur

Auch Laux-Gelbpigmente sind herstellungsbedingt stabiler als
Fallungsprodukte. Besonders stabil sind die nachbehandelten
Laux-Produkte Colortherm®Yellow 10 und Colortherm®Yellow 20.

Hitzestabilitat von Eisenoxidgelb in HDPE
(gemé&B DIN-EN 12877-2 Methode B)

Temperatur in °C

Bild 8: Hitzestabilitat unterschiedlicher Gelbpigmente




Mahistabilit&t

Wéhrend des Kalzinierungsschrittes findet beim Laux-Prozess
eine Sinterung statt, bei der die Primérteilchen zu gréBeren
Agglomeraten zusammenwachsen. Diese sind hart und
mussen durch eine intensive Mahlung wieder zerkleinert
werden, um eine gute Dispergierbarkeit in der spateren Endan-
wendung sicherzustellen.

Hierdurch sind Laux-Rotpigmente im Vergleich zu geféllten
Rotpigmenten wesentlich stabiler bei einer eventuellen zuséatz-
lichen Mahlung oder anderweitig entstehenden hohen Scher-
kréften in der Applikation beim Kunden. So veréndert sich der

Pigmentvergleich:

Mabhlstabilitit [Verschiebung in Ab* (Purton)]
(Olbrichschiittler; Bindemittel: Alkydal F48, PVK 10 %)

10
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8 . —— geglihtes Rot
7 - -~ gefalltes Rot
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-
-

10" Dissolver 5" schutteln 15" schitteln 30" schitteln 60" schiitteln

Dispergierzeit

Bild 9: Kalzinierte Rotpigmente sind wesentlich stabiler bei intensiven
Scherkraften

Farbton von Laux-Rotpigmenten bei einer Perimahlung wesent-
lich geringer als der von geféllten Rotpigmenten. Dieser Unter-
schied zwischen den beiden Herstellungsverfahren ist umso
préagnanter je blaustichiger der Farbton des Rotpigmentes ist.

Bei der Anwendung im Beton herrschen besonders inten-
sive Scherkrafte, die die Vorteile von Laux-Pigmenten deut-
lich zum Vorschein bringen. Bereits Bayferrox® 130 zeigt hier
bereits eine bessere Farbtonkonstanz in der Anwendung als ein
gefalltes Eisenoxid-Rotpigment. Bei allen dunkleren Farbténen
ist dieser Unterschied noch ausgepragter.

Viskositat

Aufgrund der Nadelstruktur der Eisenoxid-Gelbpigmente
spielt das Viskositatsverhalten hier eine ganz besondere Rolle.
Generell gilt, je ausgepragter die Nadelstruktur, desto proble-
matischer ist das Viskositatsverhalten.

Bayferrox® 420 Bayferrox® 415

SOy

Bild 10: Prismatische Teilchenstrukturen zeichnen sich durch
Niedrigviskositat aus
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Im Vergleich zu den ausgepragten Nadeln des Bayferrox® 420
sind die Primarteilchen des Bayferrox® 415 eher prismatisch.
Pigmentpréaparationen von Bayferrox® 415 sind daher deut-
lich niedrigviskoser als die von Bayferrox® 420. Das macht
sich besonders bei Pigmentsuspensionen fir den Baubereich
bemerkbar. Mit Bayferrox® 415 sind deutlich héhere Feststoff-
gehalte moglich.

Viskositét in Universalpaste nach Herstellung

45 — Baylerrox® 420 5td. 99

Bayferroc® 415 Std. 83

Viskositit [P a*s]

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Schergefille [1/s]

Bild 11: Viskositat in Universalpaste nach Herstellung

Fur Betonhersteller ist es wichtig, dass der Einfluss des Farbpig-
mentes auf die Betonkonsistenz maoglichst gering ist, da sonst
ggf. mehr Wasser zugesetzt werden muss, um gleiche Verar-
beitbarkeit zu erzielen. Mehr Wasser bedeutet aber geringere
Betonfestigkeit. Der Einfluss eines Laux-Gelbpigments auf
die Betonkonsistenz ist daher auch geringer als bei Gelbpig-
menten, die nach anderen Herstellverfahren produziert wurden.



Produktiibersicht

Eisenoxidpigmente ROT

ein gelbstichiger Rotton fur die Farbe- und Lackindustrie
[120(M) |
(130 (M) |

120 (M)

Bayferrox® 1 38 (B,\(Ag/l) Mit steigender Zahl wird der Farbton zunehmend blaustichiger

ein blaustichiger Rotton fir die Farbe- und Lackindustrie
Eisenoxidpigmente GELB
Niedrigviskoses Gelbpigment, hauptsachli die Baustoffindustrie
Bayferrox®

Eisenoxidpigmente SCHWARZ

blaustichiger Schwarzton

Bayferrox® Eisenoxidschwarz fir die Farbe- und Lackindustrie
Schwarzpigment fur die Baustoffindustrie
besonders farbstarkes Schwarzpigment fur die Baustoffindustrie
Schwarzpigment fur die Baustoffindustrie

Hitzestabilisierte Eisenoxidpigmente
i ilisiertes Gelbpigment fir die Farbe- und Lackindustrie

Colortherm® hitzestabilisiertes Gelbpigment fiir den Einsatz in der Kunststoffindustrie (z. B. Einférbung von Kunstrasen)
hitzestabilisiertes Schwarzpigment fur alle géngigen Kunststoffanwendungen mit hoher Farbstarke
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Gesundheits- und Sicherheitsinformationen: Es wurden
entsprechende Unterlagen mit Informationen Gber die
Gesundheits- und SicherheitsmaBnahmen zusammen-
gestellt, die beim Umgang mit den in dieser Broschiire
genannten LANXESS-Produkten zu beachten sind. Bei
hierin aufgefiihrten Materialien, die keine LANXESS-
Produkte sind, sind die von den jeweiligen Herstellern
empfohlenen MaBnahmen zur betrieblichen Hygiene
und andere SicherheitsmaBnahmen zu beachten. Vor
dem Arbeiten mit diesen Produkten mussen Sie die
verflgbaren Informationen zu Gefahren, sachgeméaBer
Anwendung und Handhabung lesen und sich mit ihnen
vertraut machen. Dieser Punkt ist von entscheidender Be-
deutung. Informationen sind in unterschiedlicher Form
verfugbar: z. B. Sicherheitsdatenblatter, Produktinforma-
tionen und Produktetiketten. Wenden Sie sich bitte an
Ihren LANXESS-Vertreter in Deutschland oder die Abtei-
lung Regulatory Affairs and Product Safety von LANXESS
Deutschland. Bei Geschéften in den USA kontaktieren
Sie bitte das LANXESS Product Safety and Regulatory
Affairs Department in Pittsburgh, Pennsylvania.

Informationen zur Regulatory Compliance: Bei einigen
Endverwendungszwecken der in dieser Broschure aufge-
fuhrten Produkte sind einschlagige Vorschriften z. B. von
der FDA, BfR, NSF, USDA und CPSC einzuhalten. Haben
Sie Fragen beziglich des Zulassungsstatus dieser Pro-
dukte, so wenden Sie sich bitte an |hren Vertreter bei der
LANXESS Deutschland GmbH oder die Abteilung Regula-
tory Affairs and Product Safety der LANXESS Deutschland
GmbH bzw. fur Geschafte in den USA an lhren Vertreter
bei der LANXESS Corporation, den LANXESS Regulatory
Affairs Manager in Pittsburgh, Pennsylvania.

Wie und fir welche Zwecke Sie unsere Produkte, unsere
technische Unterstiitzung und unsere Informationen (in
Wort, Schrift oder durch Produktbewertungen) nutzen,
liegtauBerhalb unserer Kontrollméglichkeiten. Gleiches gilt
fur vorgeschlagene Formulierungen und Empfehlungen.
Daher ist es unerlasslich, dass Sie unsere Produkte, un-
sere technische Unterstlitzung und unsere Informationen
aufihre Eignung fiir die beabsichtigten Verfahren und Zwe-
cke prifen. Diese anwendungsspezifische Analyse muss
mindestens Eignungstests in Bezug auf technische sowie
Gesundheits-, Sicherheits- und Umweltaspekte umfassen.
Derartige Versuche sind nicht unbedingt von uns durch-
gefiihrt worden. Soweit nicht anderweitig schriftlich verein-
bart, werden alle Produkte ausschlieBlich gemaB unseren
Allgemeinen Verkaufs- und Lieferedingungen verkauft.
Die Bereitstellung von Informationen und die technische
Unterstitzung erfolgen ohne Garantie (jederzeitige Ande-
rungen vorbehalten). Es wird ausdriicklich vereinbart, dass
Sie uns freistellen aus einer eventuellen Haftung, die im
Zusammenhang mit der Verwendung unserer Produkte,
der technischen Unterstitzung und Informationen auf-
grund von Verschulden, Vertrag oder aus anderweitigen
Grinden entsteht, und diese Haftung selber ibernehmen.

Nicht in dieser Broschure enthaltene Aussagen und Emp-
fehlungen sind unautorisiert und fur uns nicht verbindlich.
Keinerlei Informationen in dieser Broschire sind als Emp-
fehlung auszulegen, die Produkte in einer Weise einzu-
setzen, dass gewerbliche Schutzrechte wie z. B. Patente
bezlglich irgendwelcher Materialien oder deren Verwen-
dung verletzt werden. Es wird ferner weder explizit noch
implizit eine Lizenz unter gewerblichen Schutzrechten wie

z. B. Patenten eingerdaumt. Ausgabe 11/2011

Bayferrox® ist eine eingetragene Marke der Bayer AG, Leverkusen, Deutschland.

Colortherm® ist eine eingetragene Marke der LANXESS Gruppe, Leverkusen, Deutschland.
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