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DE
INVENCION

por nPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DISPERSIONES ACUOSAS
ESTABLES DE PIGMENTOS", a favor de la firma sulza CIBA SOCIETE
ANONYME, domiciliada en BASILEA (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidén se refiere & un procedimiento
pera la preparacidén de dispersiones acuosas estables de pig-
mentos, que se ceracteriza porque se mezcla una torta de
filtracidén de pigmentos que contiene agua, con un disper-

5; sante exento de iones del tipo de los derivados de éter
poliglicélico que es soluble en medio acuoso &cido hasta
débilmente alcalino, si bien insoluble en &lcalie acuosos
concentrados, porgue se adiciona a la mezcla obtenida tanto
hidrdéxido alcalino que el dispersante se segrega de la so-

104 lucidén acuoso-alcalina, formando una fase separada, porque



5

10

15,

20,

25,

30,

se transforma el pigmento mediante elaboracidn mechnica en la
fase de dispersante, porque se separa por su mayor parte la
solucidn alcalina acuosa exenta de pigmentos que se forma, y
porque se transforma el dispersante en una solucidn acuosa que
contiene el pigmento en suspensidn finamente dispersada.

Como dispersantes exentos de iones se aplican en el
presente procedimiento los del tipo de los derivados de éter
poliglicdlico que son solubles en medio acuoso &cido hasta
ligeramente alcalino, pero insolubles en &lcalis acuosos con=-
centrados. Dispersantes exentos de iones de esta naturaleza son
conocidos, ¢ pueden ser preparados segin métodos de por s{ cono-
cidos, por ejemplo mediante transposicidn de 5, 15, 30, 50,

75, 100, 150, o més moles de Sxido de etileno y, eventualmente,
de 0xido de propileno con compuestos orglnicos insolubles en
egua que presentan por lo menos un atomo de hidrdgeno reactivo

y un radical hidréfobo con por lo menos 8 atomos de carbono,

Se cita a titulo de ejemplo productos de condensacidn de dxido
de etileno hidrosolubles de alcoholes monovalentes, alifdticos

o c{clicos, de peso molecular mds elevado, como alcohol laurili-
co, alcohol miristf{iico, alcohol cetf{lico, alcohol estearf{lico,
altohol oleflico, alcohol araguidflico, &lcobol linoleflico,
alcohol rioindlico, alcohol dihidrorricindlico; ademds alcoholes
de cera, alcoholes de lanolina, alccholes de resina, como alcohol
hidroabiet{lico, ¢ alcoholes de nafteno, de aminas de peso mo=
lecular més elevado, como cetilamina, octadecilamina, octadece-
nilamine, eraquidilemina, behenilamina, dihecptilemina, dido=
cilamina, dioctadecilamina, metiloctadecilamina, aminas resino=-
sas como hidroabietilamina, eminas aromético-aliféticas como la
octodecil-p-toluidind, de alkilmercaptanos de peso molecular més

elevado, como cetilmercapteno, dodecilmercaptano y hexadecilmer-
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captano, o de Acidos carboxflicos o amidas de &cidos carbox{-
licos de peso molecular més elevado, como 4cido léurico, &cido
palmftico, Acido ricindlico o 4cldo oleico, acidos resinicos,
0 bien amidas de estos‘écidos, edemds, de alkilfenoles, como
5. P-terciario amilfenol, ischexilfenol, p-octilo-terciario-fenol,
timol, p-nonilfenol, iscoctilregorcina 2,6-di~butilo~terciario-
-p~cresol, dodecilfenol, u octadecilfenol. Dispersantes de la
natureleza resefiada, particularmente apropiados para llevar a
cabo el procedimiento son, por ejemplo, los productos de ftrans-
1os posicién a base de 10, 15, 25 o 35 moles de Sxido de etileno y
1 mol dé alcohol hidroabietilico, 25 moles de Sxido de etileno
¥ 1 mol de aceite de ricino, 50 moles de Oxido de etileno y 1
mol de dodecilmercaptanc, 7,5 moles de éxido de etileno y 1 mol
de p~octilo-terciario=-fenol, 50 moles de éxido de etileno y
15 1 mol de &cido oleico, 15 moles de éxido de etileno y 1 mol
de di-butilo-terclario-p~-cresol, 9,6 moles de Gxido de propileno,
10,5 moles de 6xido de etileno y 1 mol de p-octilo-terciario-fenoll,
15 o0 20 moles de o0xido de etileno y 1 mol de p-nonilfenol, 25
moles de 6xido de etileno y 1 mol de alcohol octadecilico, 15
20. moles de éxido de etilenc y 1 mol de dodecilamina, 8 moles de
6xido de etileno y 1 mol de oleilamina, 100 moles de dxido de
etiléno vy 1 mol de una mezcla de alcoholes grasos (obtenida
mediente reduccidn de grasa de coco), ¢ 15 moles de dxido de
etileno y 1 mol de p-octilo-terciario-fenol. También pueden ser
25, empleadas mezclas de dos o més dispersantes de este naturaleza.
Para el presente procedimiento se recurre convenientew
mente a tortas de filtracidn de pigmentes que contienen agua,
como se presentan en la fabricecidn, o en el &ondicionamiento,
de los colorantes de pigmento orgénicos. As{ pueden ser utili-

30, zadas, por ejemplo, las tortas de filtracidn de pigmentos de



azocoloraentes, colorantes de oxazina, colorantes de tina inso-
lubles en agua, o de ftalocianinas de cobre, eventualmente ha-
logenadas. Puesto que en el presente procedimiento los plgmen-
tos entran en todo caso en contacto con soluciones acuosas de

5. &lcalis fuertes, son apropiados al efecto solamente pigmentos
orgénicos alcalirresistentes,

Para llevar a cabo el procedimiento segiin la invencion
se procede, convenientemente, de tal modo que se mezcla la
torta de filtracidn de pigmento que contiene agua en un apro-

10. plado aparato agitador o amasedor con un dispersante exento de
iones de la naturaleza indicada, Al efecto se puede utilizer por
1 parte en peso de pigmento seco, unas 0,5 a 2 o mis partes en
peso de dispersante. Preferiblemente se utiliza, por una parte,
de pigmento 0,6 a 1,0 parte de dispersante, Tan pronto que se
15, haya formado una pasta asuosa méds o menos homogénea, a ésta se
adiciona bajo amaesamiento y, eveantualmente, calentamiento a
temperatura aumentada, vg. a 35 = 90°, lo sificlente de hidrdxido
alcalino para que se segregue el dispersante de la solucidn
acuoso-alcalina, formando una fase separada. Para esta finalidad
20. se utiliza hidrdéxidos alcalinos acuosos concentrados, por ejem=
ple lejia de sosa al 30 - 50%, o hidrdxidos alcalinos en forma
gélida, por ejemplo hidrdéxido potdsico al 90% de tal maﬁera que
con el agua que procede de la torta de filtracidn es obtenida
una solucidn de hidrdxido alcalino al aproximadamente 8 - 20%.
25, En virtud de esta modalidad operatoria el pigmento sa convierte
en la fase de dispersante insoluble en agua, formando entonces
juntamente con el dispersante una masa pléstica. Seguidamente
se gepara por su mayor parte el agua procedente de la torta de
filtracidn con el Alcali disuelto en la misma; una porcidn redu-

30, cida de la solucidn acuosa de hidrdxido alecalino gueda remanente
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en forma dispersada en la fase de dispersante pigmentada inso-~
luble en aguea.
La transformaclén de la fase de dispersante insoluble
en agua, pigmentada, en una solucidn acuosa que contiene el
5. pigmento en suspensidén finamente dispersada, puede tener lugar
con arrezlo al iavento de manera que se neutraliza el alcali
remanente on la masa de suspensién pldstica, parcial o total-
mente, con un Acido, por ejemplo dcido acdtico glacial, que se
mezcla con la deseada cantidad de agua, y que se hace bajar la
10. temperatura eventualmente aumentada, otra vez a temperatura
ambisnte. Pero se puede transformar también la fase de disper-
gsante mediante mera adicidn de agua en una solucién acuosa gue
contiene el pigmento en suspensidn finamente dispersada. Esto
es el caso, particularmente, entonces, cuando la fase de dis-
15, persante lnmediatamente antes de su retransformacidon en solu-
cién acuosa contiene solamente una cantidad reducida de hidréxi-
do alecalino, El dispersante puede ser llevado en disolucién tam-
bién de manera que se adiclona a la masa pléstica de suspensién
un dispersante anionactivo, por ejemplo un sulfonato de alcohol

graso, o 2~heptadecil-N-bencil~bencimidazol-disulfonato sddico,

20,
y diluyendo con agua.

Si las dispersiones de plgmentos acuosas, egtables, ob-
tenibles segin la invencidn, han de contcner, ademés del pigmen-
to, aun ultériores subétancias permanentemente insolubles en agua,

25, como resinas naturales o sintéticas, particularmente resinas de

aminoplastos endurecibles, insolubles en agua, disolvéntés 0
plastificantes como ftalato de dioctilo, se incorporarén éstas
substancias permanentemente insolubles en'agua, ventajosamente,
a la fase de dispersante insoluble en agua formada ya que en

30, en este caso queda garantizada con facilidad un mezclado perfec-
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tamente homogéneo de los componentes. Las substancias permanen=-
temente incolubles en agua c¢itadas pueden ser agregadas eventual-
mente asimismo, antes o durante la formacidn de la fase de dis-
persante insoluble en agua. Esto es veﬁtajoso, particularmente
entonces, cuando ni el dlspersante exento de iones, ni la mubs-
tancia permanentemente insoluble, en agua, alcanzan cada uno

por s junteamente con el pigmento, para la formacidn de una

masa de suspensidén pldstica fécilmente separable del agua con-
comitante. Despuds de la retransformacidn del dispersante de

la masa de suspensidn en una solucidn acuosa estas substancias
permanentemente insolubles en agua quedan, ya sea por si solas,

o conmunmente con el pigmento, en forma finameite dispersada en la
pasta de pigmentos acuosa, obtenible finalmente como producto
final,

Como resinas de aminoplastos endurscibles insolubles en
agua entran en consideracion por ejemplo tales productos como
son obtenidos de modo conocido mediante eterificacidn de meti=
lolcompuestos de las substancias que forman con formaldehido
aminoplastos endurecioles de carédcter am{dico, como guanidina,
diciandiamida, biureto, tiourea, y particularmente urea; ademis
aminotriazinas con por 1lo menos dos grupos amino primarios
aptos para reaccionar con formaldehido, como benzoguanamina,
acetoguanamina, formoguanamina y, particularmente melamina,
con¢alcoholes conh 4 - 8 atomos de carbono, por ejemplo con
alcohol amilico, alcohol hex{lico, clclohexanol, alcohol benci-
lico y, particularmente, n-butanol. Ademas se puede utilizar ta-
les metilolcompuestos eterificados endurecibles insolubles en
agua que aparte de radicales de éteres también contienen aun
radicales acilo de Acidos carbox{licos de peso molecular més

elevado con mds que 8 &tomos de carbono, como 4cido pelargdnico,
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ldurico, miristico, oleico, estedrico, o 4cido graso de soja.
5i estén presentes radicales acilo de peso molecular mis ele-
vado de esta naturaleza, los compuestos también pueden derivarse
de éteres metilédlicos con alcoholes hidrosolubles de peso mole-
cular bajo con vg. 1 o 2 dtomos de carbone, por ejemplo de éte-

res metilolmet{licos. La preparacién de compuestos metildlicos

. eterificados endurecibles, insolubles en agua, es tembién cono=

cido. Por consigulente, se puede recurrir para el presente pro-
cedimiento, eventualmente, tanto a tales metilolcompusestos ete=-
rificados endurecibles, insolubles en agua, de substancias de
carédcter amfdico, que con formaldehido forman aminoplastos, en
las que ol Atomo de nitrdgeno de por lo menos un grupo de meti-
lol estdn enlazado con un radical hidrocarburo con 4 a 8 4tomos
de carbono, como asimismo a aguellas en las que un atomo de ox{-
geno de por lo menos un grupo metildlico estén enlazado con un
radical hidrocarburo con 1, 2, o mids, vg. con 3 a 4“étomos de
carbono, y un adtomo de oxigeno de por lo menos ua grupo de me=-
tilol ulterior a un grupo acilo de un Acldo graso que presenta
nmds de 8 &tomos de carbonoy

En los ejemplos siguientes, las partes significan par-
tes en peso y los porcentajes tantos por ciento en peso, Las
temperaturas estén indicadas, como en la descripcidén anterior
en grados Celsius.

EJEMPLO L v
1086 partes de una torta de filtracidn acuosa que contiene

18,4% de 4,4'=7,7t-tetracloro-tioindigo (corres-
pondientes a 200 partes de pigmento puro) son mez-
cladas en una amasadora con

350 partes de un dispersante exento de iones gue ha sido

preparado mediante acumulacidn escalonada de,



54

10+

15

20,

25«

250 partes

1000 partes

686 partes

13 partes

301 partes
1000 partes

ST it e

L&

EJENPLO

530 partes

214 partes

25945¢

primero, 9,6 moles de dxido de propileno y, se
guldamente, 10,5 moles de Oxido de etileno a ’
1 mol de p-octilo-terciario-fenol. Despuds de
algin tiempo de amasamiento, es obtenida una
pasta homogenea flulda, Después de la adicidn de
de lejfa de sosa acuosa al 30%1a pasta se divide
en'dqs fases insolubles una en la otra. Bajo
amasamiento ulterior y simulténeo calentamiento
a 60° finalmente se apelotonan pigmento y dis-
persanteven una masa pringosa insoluble en agua,
Después de dscantar

del 1fquido acuoso intensamente alcalino se
obtiene

de masa‘de suspensiéﬁ que quedan remanentes en la
amasadora, Entonces el aicali gque ha quedado

en la masa de suspensidn es neutralizado con

de &cido acético glacial y se obtiene, despuds
de dilucidn con |

de agua, | ;

de una pasta de pigmento homogénea, finamente
dispersa de un 20% de contenido en‘pigmento.

24 |

de una torta de filtracidn acuosa que contiene
37,7% (= 200 partes) de beta-ftalocianina de
cobre son mezcladas en una miquina amasadora con
de un dispersante exento de iones preparado
mediante acumulacidn de 7,5 moles de oxido de
etileno a 1 mol de p-octilo-terciario-fenol,

formando una pasta homogénea.
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Después de la adicggn de
de lejfa de sosa acuosa al 30% y paulatino calenta-
miento a 80° se presenta la divisién de fases, y

el pigmento se.transférma, por unidn con el dis-
persante que se ha vuelto insoluble en agua, en una
masa pléstica. Después de decantar

de solucion alcalina acuosa quedan remanentes en la
amasadora

de masa de suspensidn. 199 partes de agua se han
evaporado durante el procesc de amasamiento..

La masa de suspensidn contiene, como se puede
verificar mediante titulacidn, aun aproximadamente
2 partes de hidrédxido sédico. Mediante adicidn de
de 2-heptadecil-N~bencll-bencimidazol~disulfonato
sbdico y diluacién con
de sgua son obtenidas sin neutralizacidn
de una pasta de pigmentos acuosa finamente disper-

sa,

EJEMPLO 3.

705 partes

FA

240 partes

200 partes

de una torta de filtraéién de pigmentos que contiene
34% (= 240 partes) de ftalocianina de cobre clorada,
son mezcladas en un apareto amasador con

e un dispersante que ha sldo obtenido medlante acu-
mulacidn de 15 moles de 6xido de etileno a 1 mol

de alcohol hidroabietilico., Después de un breve
tiempo es obtenida una pasta :luida, no obstante

no del todo homogénea. Entonces son adicionadas

de lejia de sosa al 30%, & cuyo efecto la pasta

se divide inmediatemente en dos fases, Al amasar

ulteriormente, el pigmentc pasa paulatinamente en
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la fese de dispersante y al cabo de algin

son obtenidas dos fases separadas, ¢ sea

de una masa pléstica blanda que contiene el pig-
mento, el dispersante y aun 270 partes de una
lejfa de sosa acuosa al aproximademente 9%, y

una fase liquida consistente en

de lejia de sosa al 9%. Esta Ultima es eliminada
seguidamente del aparato amasador. Para la concen-
trecidén ulterior de la masa de suspensidn se ama-
sa ulteriormente varias veces con cada vez 500
partes de lejia de sosa al 20%. A consecuencia de
ello la masa de suspensidn acaba por disminuirse a
240 de ellas son pigmento, 240 dispersanté y 70
lejia de sosa al 20%. '

Si se utiliza para el lavado de la torta de masa
de suspensién, lejfa de sosa con una concentracidn
més alta que el 20%, entonces el peso de la masa
de amasemiento ya no puede ser disminufdo ulterior-
mente; no obstante, en este caso queda remanente,
en virtud de la concentracidn de lejfa més elevada,
finalmente, mds hidroxido sdédico en la masa de
amasamiento,

Si ge utiliza, en cambio, para el lavado lejfa
de concentracidn més reducida, entonces le masa de
suspensidn aumenta otra vez en peso.

Con lejia de sosa al 15% se obtienen por ejemplo
580 partes de masa de suspensi6n'y de ellas 100 par-
tes son de lejfa de sosa; con lejfa al 10%, por
ejemplo se obtienen 64D partes de masa de suspen-
8idn de las cuales, 160 partes son de lejia

de sosa. De ello resulta que 1la lejia al
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20% representa una concentracion optlma, porgue
en este caso la cantidad de hidrdxido sddico re-
manente en la masa pasa por un minimo.
Mediante neutralizacidn con
de Acido acético glacial y dilucidén con
de agua, se obtiene finalmente
de una dispersidn en extremo finamente dispersada
del pigmento en forma de una pesta viscosa homogé-
nea que contiene 24% de pigmento y 24% de dispersan-
te. La dispersidn puede ser utilizada, por ejemplo,
Juntemente con aglutinantes apropiados para la tin-
tura y estsmpacidn de textiles.
BEn lugar del dispersante exento de iones a base
de 1 mol de alcohol hidroabietilico y 15 moles de
éxldo de etileno también se puede utilizar uno tal
a base de 1 mol de dodecilamina y 15 moles de dxido
de etileno, o uno de 1 mol de alcohol octadecflico

y 25 moles de dxido de etileno.

EJEMPLO &,

490 partes

o

160 partes

183 partes

de una torta de filtracidn de pigmentos que contie-
ne 34% (= 160 partes) de ftalocianina de cobre clo=
rada, son amagadas en un aparato amasador con

de un producto de condensacidén (dispersante) a base
de 1 mol de oleilamina y 8 moles de oxido de etile-
no, bajo adicidn de

de lejia de sosa al 30%. Se'forma al principio una
masa pléstica blanda consistente en dos fases que
no se altera sin aumento de temperatura, tampoco
durente amasamiento ulterior. Ahora bien, sl la

temperatura mediante calentamiento del aparato ama-
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sador es paulatinamente aumentada, entonces se
convierte a unos 70° por apelotonamiento la fase
oleaginosa que contiene el productoc de condensa-
cidn (dispersante) y el pigmento, bajo salida de
lejfa de sosa acuosa, en une masa amasable, blanda.
Se decanta sin previo enfriamiento.

de lejia de sosa acuosa al aproximadamente 11%,
mientras que quedan en el aparato

Después de eamasar dos veces con cada vez

de lejia de sosa al 30% a 35 - 50°, y decantar
cada vez le fraccidn acuosa, se disminuye el peso
de la masa plastica con salida de ulteriores can-
tidades de lejla de sosa, finalmente, a

La masa, asl obtenida, consiste en 160 partes de
rigmento, 160 partes de dispersante y 60 partes de
lejia de sosa al 27%. Al final se neutraliza con
de &cico acético glacial y se ajusta el peso de la
masa plastica mediante dilucidn con agua a

Se obtlene una masa verde, viscosa, que contiene
25% del pigmento en dispersidn extraordinariamente

fina,

EJEMPLO 5.

de una torta de filtracidn de pigmentos que contie=-

ne 36,3% (= 132 partes) del colorante pardo de

—~—C0 «~ NH

OCHB

son mezcladas juntemente oon
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de un dispersante exento de iones que ha sido pre-
parado mediante acumulacidn de 25 moles de Sxido de
etileno a 1 m§1 de aceite de ric¢ino, y
de lejia de sosa al 30% en un aparato amasador, Se
forman inmediatamente dos fases: una masa pastosa
a base de pigmento y dispersante que es insoluble
en la otra, consistente en lejfa de sosé acuosa,
Después de decantadas
de lejfa de sosa acuosa, quedan en la amasadora
de masae de suspensidn que contienen, aparte del
pigmento y el dispersante, aun 38 partes de lejia
de sosa acuosa.

Esta masa es lavada medlante &masemiento de dos
veces con cada vez 200 partes de lejfa de sosa al
15%, obteniendo finalmente
de masa de suspensidén terminada, consistente en
51,1% de pigmento, 31,0% de dispersante y 17,9%.de
solucidén de hidrdxido sddico acuosa. Después de
neutralizacion con’ |
de acido acético glacial y adicidn de
de agué-se obfiene finalmente
dé una pastaldé pigmentos muy finamente dispersa
que contiene 33% de pigmento gue puede ser potesta-
tivamente dilufda con esgue y ser utilizada, por
ejemplo, juntamente con aproplados aglutinantes
pare la tinture y estampacién de textiles, En
lugar del dispersante exento de ioﬁes a base de
1 mol de aceite de ricino y 25 moles de 6xido de
etileno, puede ser utilizado uno de 1 mol de olei-

lamina y 8 moles de 6xido de etileno,
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231 partes

70 partes

66 partes

R

120 partes

500 partes

215 partes

10 partes

de una torta de filtracidén de pigmentos que contie-

ne 43,2% (=100 partes) del pigmento rojo de férmula

N

T o] e |

HSG cl cl CH3 B
—QOH HO—

—C0 - Wy - 0o

son mezcladas con

de un dispersante exento de iones que ha sido pre-

ﬁarado por acumulacidn de 50 moles de dxido de eti-

leno a 1 mol de dodecil-mercaptano, en un &parato

smasador a unos 50°, En breve tiempo es obtenida

una pasta acuosa fluida, homogénea. |
Decpués de adicionadas

de lejfa de sosa al 30% son obtenidas en el acto

dog fases y el pigmento comlenza a pasar en la fase

insoluble en agua. Después de algin tiempo se ha

formado bajo amasamiento continuo a base de pigmento

y dispergante una masa compacta, pudiendo ser decan-

tadas.

de lejia de sosa al 9% exenta de plgmentos. Se lava

posgsteriormente otra vez durante unos cuantos minutos

con

de lejia de sosa &l 15%, obteniendo, despuds de de-

cantado el 1fquido,

de una masa plastica que contiene el pigmento, el

dispersante y todavia unas 45 partes de lejfa acuo-

sa, Después de la neutralizacidn con

de acido acético glacial y dilucidn con

175 partes de agua se obtiene finalmente

400 partes

de una pasta viscosa que contiene 17,5% del dlsper-
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sante exento de iones y 25% de pigmento en forma

finamente dispersa.

EJEMNPLO 7

343 partes de una torta de filtracidn de pigmentos que contie-

100 partes

50 partes

135 partes

40 partea

400 partes
400 partes

334 partes

ne 29,2% (= 100 partes) del pigmento de férmula

N

X
co
/ Ny

~C0 . /
-

son mezcladas en un aparato amasador con

N

de un dispersante exento de iones gue ha sido obte-~
nido por acumulacidn de 50 moles de dxido de etile-
no a 1 mol de Acido oleico. Se obtiene una pasta
£lulda, A ella entonces son adicionadas

de hidrdxido potdsico al 90%, Después del calenta-
miento a 60° empleza a apelotonarse el pigmento

con el dispersante bajo, formando una masa plastica,
Despuds de algfin tiempo se puede decantar

de lejfa potdsica acuosa. Despuds de la adicidn de
ulteriores

del dispersante exento de lones, antes mencionado,
la masa pléstica es lavéda sucesivamente cada vez
una vez con

de lejia potésica al 15%, y con

de lejia potésica al 20%, mediante amasamiento a

aproximadamente 5o°v Después de decantado el liqui-

~do de lavado se obtiene al final

de masa de suspensidn que contiene aparte del
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pigmento y del dispersante, todavia 94 partes de
lejfa potlsica al aproximadamente 20%. Se neutrali-
za por adicidn de
12 partes de ficido acético glacial, ajustando finalmente por

dilucidn con

154 partes de agua a un peso final de

500 partes Se obtiene una masa de pigmento finamente disper-
sa, conteniendo 20% de pigmento que puede ser uti-
lizada, juntamente con aglutinantes apropiados,
para la tintura y estampacidn de textiles,

EJEMNPLO 8.

580 partes de una torta de filtracidn de pigmentos que con-
tiene 41,3% (= 240 partes) del pigmento a base
de 2,5-dicloroanilina diazotada y o-metoxifenila-
mida de dcido 2,3-oxinaftoico, son mezcladas, jun-
tamen te con |

40 partes de un dispersante gue ha sido obtenido por acumula
cién de 15 moles de 6xido de etilemo a 1 mol de
di~butilo~terciario~p=cresol,

100 partes de lejia de sosa al 30%, y

~170 partes de una solucidn al 75% en n-butanol de un producto

| de condensacidn de formaldehido y melamina eterifi-
cado con n-butanol, en un aparato amasador. Con
amasamiento continuo el pigmento se une con el
dispersante y la resina de melamina en una masa
blanda pldstica, Al cabo de algin tiempo puede
gser decantada la mayor parte del agua contenida
primitivamente en la torta de filtracidn, junta-
mente con una porecildn respectiva de la lejfa de

sosa. Después de lavada une sola vez con
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500 partes

100 partes

500 partes

50 partes

1000 partes
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de lejfa de sosa al l5%dse oééignc%ugé masa de sus-
pensidn compacta, muy bien amsable. Entonces se
adicicna ulteriores

del dispersante exento de iones antes mencioneado,
se amasa el conjunto para que forme una masa homo-
génea, lavando posteriormente otra vez con ulte=
riores,

de lejfa de sosa al 15%. La lejfa es decantada y

la masa fluyente remanente en el amasador es neu-
tralizada con

de &cido acético glacial., Al final la masa es
dilufda por adicidn de agua, bajo amasamiento ulte-
rior, &

Se obtiene una dispersién acuosa estable, finamen-
te dispersa que contiene 24% de pigmento, unos

13% de resina de laca, 14% de dispersante y 49%

de agua. El butenol, primitivamente contenido en
la resina de laca es extraldo casi totalmente
durante el proceso de Flush y el subsiguiente la-
vado de manera que la dispérsién al final préctica=-
mente ya no contiene disolventes volétiles.

'El producto de condensacidn de formaldehido y
meleamina en n-butanol, eterificado con n-butanol
antes mencionado, puede ser obtenido de modo cono-
cido, por ejemplo mediante eterificacidn de un pro-
ducto de condensacidn a base de 1 mol de melamina
y unos 4 moles de formaldehido con un exceso de
n-butanol y subsiguiente concentracidn de la so~
lucidn obtenida a un contenido seco de aproximada-

mente 75%.
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EJEMPLO 9.

918 partes

200 partes

500 partes

de la torta de filtracidn de pigmentos déscrita en
el ejemplo 5 (= 333,53 partes de pigmento seco)

son mezcladas con

de un dispersante exento de iones que ha sido obte-
nido por acumulacidn de 6xido de etileno a una mez-
cla de alcohol graso (obtenida mediante reduccidn
de grasa de coco), y con

de lejia de sosa al 30% en un aparato amasador. Se
forman en seguida dos fases de las que una consiste
en lejfa se sosa acuosa, la otra en una masa que

contiene todavia lejia acuosa que contiene la to-

.talidad del pigmento y el dispersante exento de

iones. Mediante amasamiento ulterior puede ser
unida la fase pastosa sn una masa coherente de ma-
nera que la lejfa de sosa acuosa, segregada por el
amasamiento, puede ser fécilmente 2liminada median-
te decantacidn, 41l efecto se produce, en tanto

gque el dispersanté exento de lones utilizado haya
sido obtenido mediante acumulacidn de menos que
aproximadamente 30 moles de dxido de etileno, por
ejemplo 10 o 20 moles de oxido de etileno por mol
de alcohol graso, el apelotonamiento ya dentro

de un tiempo breve a temperatura ambiente { unos
20°). S1 se utiliza, en cambio, un dispersante que
contiene mas, por ejemplo 35 o 100 moles de oxido
de etileno por mol de alcohol graso, entonces, con
la finalidad de causar un apelotonamiento de la
masa de suspensién, se ha de calentar a tempera-

turas mds altas, por ejemplo a 60 = 70°,
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Después de decantada la lejia de sosa acuosa,
la masa pléstica es enérgicamente amasada aun dos
veces a temperatura ambiente con cada vez
de lejia de sosa al 15%, a cuyo efecto la lejfa de
so0sa acuosa, después de cada proceso de lavado, es
eliminada por decantacién., Bn la amasadora quedan

finalmente remanentes

650 partes de una masa pléstica blanda que es neutralizada me-

50 partes

300 partes
1000 partes

diante adicidn de aproximadamente

de acido acético glacial y dilufda por adicidn de
de aguea &,

Se obtiene una masa viscosa que contiene 33,3% del
colorante de pigmento pardo finisimamente disper-
sado que puede ser potestativamente dilufdo con
agua, pudiendo ser utilizado por ej=mplo juntamen-
te con aglutinantes apropiados, para la tintura

de papel en la masa, para estampacidn o tediido de
textiles o cuero, o bien para la preparacidn de

colorantes de pintura de dispersidn.

EJEMPLO 10,

976 partes

de una torta de filtracidén de pigmentos que contiene

21,%% (= 208 partes) del pigmento azul de fdérmula

0
]

o=
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210 partes

55 partes
140 partes

50 partes

650 partes

V.

20 partes
152 partes

832 partes

"
o
o
]
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gon amasadas en un aparato amasador juntamente con
de una solucién aproximadamente al 75% de un pro-
ducto de condensacién de formaldehido y melamina
en n-butanol eterificado con n-butanol,
de xlleno,
de un dispersanfte exenfo de iones que ha sido prepa-
rado por acumulacion de 15 moles de Sxido de etile~
no a un mol de p-octilo-terciario-fenol, y
de lejia de sosa al 30%.

Al cabo de algiin tiempo se obtiene la masa de
suspensién que contiene pigmento, dispersante y
solucidn resinosa como masa blanda, pléstica, de la
cual puede ser fécilmente decantada una parte de
lejfa acuosa que ya no contiene ningin pigmento.
1a masa de suspensidn es lavada dos veces por
emagsamiento & fondo con cada vez 500 partes de
lejfa de sosa al 15%, decantando cada vez la lejfa
de la pasta de pigmento que se va haclendo cada vez
més compacta. Finalmente se obtiene
de masa de suspensidn que contiene ademés de pigmen-
to, dispersante, resina de melamina y xileno, aun
aproximadamente 90 partes de lejia de sosa al 15%.
Se neutraliza mediante adicidn de
de dcido acético glacial y se diluye, afiadiendo
de agua bajo continuo amasamiento ulterior. 4l final
se obtlene
de una dispersidén acuosa que contiene pigmento y
solucidn resinosa de melamina, como pasta viscosa,
potestativamente dilufble con agua. Esta puede ser
utilizada, juntamente con aglutinantes apropiados,

para la tintura y estampacidn de textiles.
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1588 partes

180 partes

140 partes

60 partes
200 partes

650 partes

«

344 partes

21 partes
1000 partes

de una torta de filtracidn de pigmentos que contie-
ne 14,4% (= 200 partes) de alfa~ftalocianina de
cobre son amasadasgs en un aparato amasador con
de una solucidn al aproximadamente 75% de un produc-
to de condensacidén de formaldehido y melamina en
butanol, eterificado con n-butanol,
del dispersante exento de lones utilizado en el
ejemplo 3,
de m-xileno, y
de lejfa de sdsa al 30%. Despues de la copulacidn
que se presenta esponténeamente, de pigmento, dis-
persante, resina de melomina y xileno, en una masa
pldstica, la solucidn acuosa gque contiene la mayor
parte del agua contenida en la torta de filtracién
de pigmentos y lejfa de sosa, es decantada y la
masa de pigmentos es lavada aun tres veces con cada
vez 500 partes de lejfa de sosa al 15%. Finalmente
se obtiene '
de una masa amasable, compacta, que aparte del pig-
mento, del dispersante y de la resina de melamina
disuelta en el xileno, todavia contiene aproxima-
damente 100 partes de lejfa de sosa al 15%.,

Esta masa es dilufda con
de agua, neutralizada con
de Acido acético glacial y finalmente se obtiene
de una pasta viscosa, potestativamente dilufble con
agua, que contiene pigmento y resina de melamina en

forma finisimemente dispersada.
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Descritc el invente, se declaran nuevas y de propia
invencidn las siguientes reivindicaciones, con prioridades
de las patentes suizas ne 75403 del 7 de jullo de 1.959 y
6280/60 del 12 de junio de 1.960, existiendo en ambas unidad
de invencidn.

1, Procedimiento pere la preparacidn de dispersiones
acuosas estables de pigmentos, caracterizado porque se mezcla
una torta de filtracidn de pigmentos que contiene ague, con
un dispersante exento de iones del tipo de los derivados de
éter poliglicdlico que es soluble en medio &cido hasta ligera-
mente alcalino, en cambio insoluble en dlcalis acuosos concen-
trados, poréue se adiciona a la mezcla tanto hidrdxido alcalino
que el dispersante se segrega de la solucidn alcalinoacuosa,
formendo una fase separada porque se transorma por elaboracidn
mecénica el pigmento en la fase de dispersante, porque se decan-
ta por su mayor parte la solucidn alcalina acuose exenta de
pigmentos que se forma y porque se transforma el dispersante
en una solucidn acuosa que contiene el pigmente en suspenéién
finemente dispersada.

2. Procedimiento segin le reivindicacidn 1, caracteriza
porque se lleva a cabo la sepa:acién de la solucidn de disper-
sante acuosa en dos fases, insolubles una en la otre, & tempera-
tura aumentada. |

3. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1
y 2, caracterizadq porque después de la separacidn de la fase
alcalina acuosa el dispersante es llevado a disolucidn otra
vez por dilucidn  con ague.

4, Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 &
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%, caracterizado porque el dispersante es llevado otra vez
a disolucidn béjo simulténea neutralizacidn del &lcali todavi
presente, mediante dilucidn con agua.

5. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1
3, caracterizado porque el digpersante exento de iones es
llevado otra vez a disolucidn, bajo empleo simulténeo de un
dispersante anionactivo, mediante dilucidn con agua.

6. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1
5, caracterizado porque se adiciona a més tardar antes de la
retransformacidén del dispersante exento de iones en solucidn
acuosa, ulteriores substancias insolubles en agua, como resin:
naturales o sintéticas, disolventes o plastificantes que se
mezclan homogéneamente con la fase de dispersante y que formar
después de la transformacidn del dispersante exento de iones
en una solucidn acuosa, juntamente con el plgmento, o por si
solog, una fase dispersa insoluble en agua.

7+ Procedimiento para la preparacidon de dispersiones
acuosas estables de pigmentos,

Segln se describe y reivindica en la presente memoria
que consta de 23 plginas foliadas y escritas a méquina por une
sola delsus caras,

Wadrid, @ 6 de julio de 1.960.

CIBA SOCIETE ANONYME.
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