Cage E 2044/83-Ma 11

317621

PATENTE
DE
INVENCIONXN

por "PROCEDIMIENTO PARA COMPONER UNA PREPARACION DE PIGMENTOS!,
g favor de la firma suiza J.R. GEIGY, A,G., residente en BASILEA
(Suiza).

MELMORIA DESCRIPTIVA

Bste invento 8e refiere & nuevas preparaciones
picmentarias mejoradas, al procedimiento para componerlas,
a su empleo para teflir una multitud de materizles, en par-
ticular resinas termopldsticas, acetatos de celulosa, bar-
5, nices y colores para estampacidn o impresidn, y, como arti-
culo industrial, a los mubteriales pigmentados con ellas.
Al teilir mabterisles con empleo de preparaciones
pigmentarias es importente que el pignento se halle ya di-
vidido fina y uniformemente en la preparacidn pigmentaria

10. ¥, sobre todo, en el producto tefiido final, para que puedan
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evitarse lag tinturas desiguales ocasionadas por la disper-
8idn incompleta del pignento en el material teiiido y otros
defectos del mismo origen; teles defectos aparecen particu-
larmente en la elaboracidn ulterior del meterial teiiido,
por ejemplo al mezclar, formar léminas por soplado, extruir
0 colar por inyeccidn.

La preparacion pigmentaria, ademds, debe Ser
esencialmente insoluble en 1los medios para tefilr y poseer
las propiecdades de solidez mds elevadas que Sea posible
respecto o los disolventes orgdnicos.

Se sabe qu: se preparan pigmentos en estado de
divisidn fina elaborando en una calandris piguento brute en
un medio spropiado, o emasdndolo en une mezcladora Werner-
Pfleiderer, solo o con empleo de un coadyuvente de la moltu-
racidn, con un 1iquido; o bien la deseada reduccidn del tamaiio
de las partfculzs de lo® pigmentos se logra por molturacidn
en un molino coloideal.

A pesar de ello, hasta shora la dispersidn de
pignentos secos en materiales sintéticos temopldsticos,
barnices, colores para estempacion 0 imprenta y medios se-
mejantes ha tropezado con grandes dificultades, por diversos
motivos. Asf, durante el secado, . la eleboracidn de los
pignentos, las particulas de éstos tienden a la aglomera-
oidn, y ain con una molturacidn intensisima suele quedar

todavia una porcidn de perticulas groseras. Por otra parte,
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los materisles sintéticos termopldsticos, los barnices, las
tintes de imprente y estempacidn y similares edlo humedecen
insuficientemente toles aglomerados de pigmentos.

Tembién la pigmentacidn de productos de materisl
sintético laminados, extruidos o preparzdos por fundicidn
inyectada suele acompafiarse de grandes difiocultades, pese
& la laminacidn y la mixturacidn prolongadas. Bete inconve-
niente se hace sobre todo manifiesto cuando sSe emplean pig-
mentos seco®, a causa de la tendencia, ya citada, a la aglo-
meracidn,

Tales desventajas se superan hasta cierto grado
con el empleo de preparaciones del pigmento en materias sin-
téticas termopldsticas, como por ejemplo poliestireno. Estas
preparaciones conocidag se obtienen, por ejemplo, mediante
simple mezcla de los dos componentes en estado caliente. Des-
puds de 1la laminacidn o la extrusidn, Se pone entonces el
material en forma apropiada, por ejemplo, de plaquitas o
virutas. Sin embarge, este procedimiento adolece de muchos
inconvenientes: uno de ellos, que ¢l pigmento propende &
formar polvo, por lo euel le composicidn de las preparacio-
nest acarrea un intenso ensuciamiento de 108 alrededores; ¥y
que las altas temperaturas que Se requieren para la mezcla
pueden suscitar en parte la desintegracidn quimica del pig-
mento y el polimerizado. Ademas, con estas preparaciones se

obtiene una dispersion del pigmento sdlo moderadamente buend,
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¥ por otra parte al mezclarlas con el polimerizado puro no
ge suelen obtener brillo ni intensidad de colorido satisfac
torios,

Con la laminacidn y la mezcla propongadas es a
menudo inevitable la distribucidn irregilar del pigmento en
el materisl sintético, desventaja que Se evidencia por la
sparicidn de menchas pignentarias y lugares sucios en el
producto finel.

Se ha propuesto también hacer prepuraciones pig-
mentarias en una forma especialmente apropiada para la incoi-
poracidn a las poliolefinas termopldsticas, como por e jemplo

& polietileno 0 polipropileno de peso molecular elevado, pro-

cediendo =&

a) mezclar una pesta acuosa de pignento con una emulsidn
gcuosa de derivado de polietileno de peso molecular
bejo, estebilizado y emulgionsble, y con un humec-

tante para éste,

b) dejar que la mezcla originada, en fase acuosa, se

coggnle a una temperatura entre la ambiente y la

de ebullicidn,
¢) separar la masa coagulada de la fase acuosa y
d) secar le materia solida separada y pulverizarla.

Bstas conocidas preparaciones pigmentariss con
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polietileno se prestan desde luego para teiilr poliolefinas
de peso molecular elevado, en particular polietileno y poli-
propileno; pero en la tincidn de otros materizles, como por
ejemplo cloruro de polivinilo, poliestireno, terpolimeros
de acrilonitrilo/butadienc/estireno y triacetato de celulosa,
no daa, lo mismo que las tintes de estampar y los barnices
0 lacas usuales, tinturas satisfaetorias; al contrario, al
incorporarlas a los medios gue acaban de citarse, surgen
varios de 1los inconvenientes gque se han expuesto antes.
Objeto principal de este invento es, por consi-
giiente, un procedimiento para comgoner preparaciones pig-
mentariss exentas de los inconvenientes gque Se han citado
antes, yue conducen & productos finules pigmentados unifor-
memente con gran intensidad de colorido, gque cubren un gran
campo CGe empleo y gue, a diferencia de las anteriores pre-
paracionss pigmentarias, son resistentes al calor. Las pre-
paraciones pigm-ntariag de este invento sirven sobre todo,
con empleo de procedimientos ya conocidos, pare pigmentar
gren numero de matericles, por ejemplo resines ertificiaeles
termopldsticas, en particular clorure de polivinilo duro y
polimerizados de estireno, acetabto de celulosa o triacebato
de celulosea, pinturas y, siempre que las preparaciones pig-
mentarizs sean compatibles con los componentes de disolueidn
de los bernices y lag tintae, tembidn barnices y tintas de
estamper, y con ellas ce obtienen productos de gren inten-

L2

8idad de colorido.
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Se ha descubierto shora que este objeto se logra ‘

hediante lag preparaciones pigmentarias de acuerdo con este

invento. Su elaboracidn se efectia, segin el invento:

a)

c)

mezclando una pasta pigmentaria acuosa, en la que
al tematio de las particulas de pigmento se halla
entre 0,02 y 1,0 micra, con una dispersidn acuosa
de un copolimerizado de emulsidn z base de estirenc
¥y un acrilato de alquilo 0 metacrilato de alquilo,
0 a base de estireno y una mezcls de dos o mds acri-
latos de alquilo y/o0 metacrilatos de alquilo, en el
entendido de que el grupo alguflico conbiene 1 a 12
étomos dGe carbono, las partfculss de] copolimeri-
zado preseatan un tamafio Ge 0,02 a 1,0 micra y el
copolimerizado consta preferentemente de 30 a 70
partes de estireno y 70 a 30 partes de acrilato de

alquile y/o metacrilato de alquilo;

cosgulando, a una temperatura entre la bemperatura
ambiente y ¢l punto de ebullicidn de la mezcla, la

mezcla obtenide,;
Separando del coagulado la fase acuosa; y

secando, y eventualmente pulverizando, la materie

gd1ida asi obtenida.

En el procedimiento de este invento se emplea
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con mayor ventaja un copolimerizado de estireno y un acri-
lato o metacrilato de alquilo que contenga 40 a 60 partes
de estireno y 60 a 40 partes de un acrilato o metacrilato
de alguilo.

Segin el procedimiento de este invento, el ma-
terisl de partida, constituldo de preferencla por una torta
de prensa de pigmento, e dispersa primeremente con un -
mectante, de preferencia una sal elcelinometdlice de un
deido naftalineulfdnico alquil-substituido, por e jemplo
sulfonato sddico de bis-metilen-naftalina, sulfonato de
butilnaitalina o sulfonato de octilnaftalina, o respectiva-
mente lag sales potdsicas correspondientes. Pueden emplearse
también humectentes Semejantes que aseguren la formacidn
del recubrimiento de estireno/acrilato o metscrilato de
elguilo sobie las finas particulas de pigmento ¥y que sean
estables a la temperatura de ebullicidn de la emulsidn
acuosa de pignento-estireno/acrilato 0 metacrilato de al-
quilo gue se ha de coagular.

La mezcla de pigmento asi obtenida se combina
8 su vez con un copolimerizado acuoso de emlsidn a base de
estireno y acrilato de alquilo o metacrilato de alguilo se-
gin la definicidn anterior; el pH de la mezcla obtenida suele
ser, y se prefisre que Sea, inferior 2 7. Luego se hace coa-
gular 1z mezcla por adicidn de un electrdlito, de preferencia

deido (por ejemplo, deido clorhfdrico diluido o dcido acéd-
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de ebullicidn de la mezcla ¥ en presencia de un humectante

¥ de un agente auxiliar mejorador de la textura del pigmento;
se¢ separa del coagulado la fase acuosa, de preferencia con
calentamiento, y se lava, seca y pulveriza la materia sd-
lida asi obtenida.

Bn lugar de suscitar la coagulacidn de la emul-
sidn de pigmento y copolimerizedo por medio de la adicidn
directs de un 4cido, puede hacerse tembiédn por adicidn de
sales de reeccidn alcalina, neutra o deida. Para este objeto
son Utiles, por ejemplo, las sales signientes: cloruro sd-
dgico, cloruro amdnico, hidrosulfato potdsico, hidrofosfato
disddico, hidroftalato potdsico o hidrofosfato potdsico. De
preferencia se afiade 100 % de sal (en relacidn al peso de
pignento) & la mezcla de pigmento acuoso y copolimerizado
emulsionado, al mismo tiempo que Se aumenta la temperatura
hagta el punto de ebullicidn. 5i para lograr la coagulacidn
Se emplea una sal 4cida, basta por 1o general afiadir ésta
en solucidn acuosa hasta alcenzer un pH de 4,5 aproximada-
mente, despuds de 1o cuel la cosgulacidn se inicia al aumen-
tarse la temperatura de la mezcla hasta el punto de ebulli-
cidn. luego el coagulado que contiene la preparacidn de
pigmento y copolimerizado finsmente dividida se separa, a
ger posible, por filtracidn, se lava, Se Seca y, para mayor

ventaja, se muele hasta polvo.
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Segin el invento pueden emplearce como agente
mejorador de la textura del pigmento colofonia y resinas
de cresol/formaldehido.

Para componer lag preparaciones pigmnentarias de
este invento pueden emplearse pignentos tanto orgdnicos como
inorgdnicos; la caracterfstice principal de la aptitud de
un pigmento sara este fin es que el pigmento Sea préctica-
mente insoluble en el medio a que debe ®er incorporado y
que Be avenga a 10S requisitos generales que Se plmtean a
un pigmento, como por ejemplo estaebilidad frente a la luz
¥y frente a los disolventes. De preferencia, el pigmento acuo-
80 se emplea en forma de una torta de prensa acuosa, prepa-
rade de menera conocida, une suspensidn o una (ispersidn.
Dado que la dispersibilided del pigmento en los divercos
medios & que debe incorporarse mds tarde depende simultdnea-
mente del grado de divisidn fine de las particulas pigmen-
tarias en la masa pignmentaria acuosa empleada como meterisl
de partida, los mejore® resultados se obtienen con pastas
de pigmento finisimemente dispersas. Sin embargo, lo mds
econdmico resulta ser el emplep de tortas de prensa pigmen-
tarias como las que Se originen en las sintesis de pigmentos
por los métodos ordinarios, por ejemplo en la reprecipita-
cidn deida o la molturacidn de sales con disolventes or:dnico
0 8in ¢l y separacidn consecutiva del’ coadyuvente de repre-

cipitacidn o de molturacidn.
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Con la expresidn “finfsimemente dispersa® se
alude a un grado de dispersidn de 0,2 micras de $amaiio medio
de las particulas, sin ningin temaiio de particulas, pricti-
camente, en escala superior & 1,0 micra.

Los copolimerizados de emulsidn & base de es-
tireno y un aerilato o metacrilato de alguilo segin la de=
finicion que &e ha expuesto, sptos para utilizar como mabte-
rial de partida para el procedimiento de &te invento, se
obtienen convenientemente copolimerizando une emilsidn acuosa
a base de estireno y un acrilato de alquilo ¢ metacrilato de
alguilo, o respectivamente una mezcla de los mismos, en medio
alealino y en presencia de un catalizador de polimerizacidn
v de un emulgente.

De preferencia, para componer el copolimerizado
de estireno/acrilato de alquilo o metacrilato de alquilo se
copolimerize una emulsidn acuosoalcalina de estireno y un
acrilato de alquilo o un metacrilato de alquilo, © una mez-
cla de ambos, sSegin la definicidn amterior, en presencia
de un ftransferidor de cadena ordinario, de un emulgente
ordinario y de un catalizador de polimerizacidn ordinario.
De conveniencia, al principio sdlo Se agrega una parte de
la mezcla de monomeros que contiene el transferidor de ca-
dena @ la solucidn acuososlcalina que contiene el emulgente,
mientras se calienta y se agita. Zn cuento la mezcla reac-

cional ®e ha calentado suficientemente, se afiade una parte
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la temperatura hasta que la mezcla reaccional se tiifie de
azul. ©1 color szul de la mezcla reaccional de polimeriza-
cidn uparece la mayoria de las veces a temperatura de 85 a
89¢e C,

Fl resto ds 1a mezcla de mondmeros y de la So-
lucidn de catalizador se agregan luego en le ocurse de varias
horas, = temperatura de 88 a 90¢ C. De preferencia, se men-
tiene la mezcla reaccional a temperatura elevada durante
slgdn tiempo todavia. La temperatura a la que Se produce
la copolimerizacidn puede Ser muy diversa y hellarse, por
ejemplo, entre 30 y 100 C. wambién la duraseidn de la copo-
limerizacidn puede elegirse diferente y ser, por ejemplo,
de 30 minutos a 10 horas. El copolimerizado puede alslarse
ventajosamente enfrisndo la mezcla reaccional y filtrdngdola.
Tl producto es, la mayoriz de lus veceg, una dizpersidn
blence y trensldcida, fdeil de disolver en dsteres, cetonee
e hidrocarburos aromdticos, dotada de escase viscosidad en
solucidn y que en estado Seco constituye un 261ido frigil.
El copolimerizado de estireno/acrilato de elquilo o meta-
erilato de 2louilo puede estabilizarse por adicidn de agen-
tes tensioactivos anidnicos, catidnicos o no iondgenos o
mezclag de ellos.

La presencia de un trensferidor de cadena durante

la preparacidn del copolimerizado es desesble porque con el
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ge influye favorablemente en las propiedades fisicas del
copolimerizado. Asf, por ejemplo, como consecuencia de la
accidn de un transferidor de cadena pueden modificarse en
sentido favorable el pesSo molecular, la solubilidad en los
disolventes orgdnicos y las caracteristicas de fusidn del
oopolimerizado. Veriando el contenido de transferidor de
cadena puede producirse en cada caso el copolimerizado més
apto para incorporacidn a una multitud de Sistemas de disol-
vente y materiales termopldsticos., Los copolimerizados pre-
perados Segin este invento Se reblendecen en una gama de
temperatura de 65 a 1502 C, y preferentemente de 85 a 952 C,
¥y tienen una viscosidad de 2 a 20 centipoises, y preferen-
temente entre 2,5 y 3,5 centipoises, determinada en una So-
lucidn Ge metiletilcelonaz. Puede emplearse el transferidor
de cadena que se quiera; pero los elguilmercaptanos, por
ejemplo el dodecilmercaptano, son los mds iddneos.

El catalizador de polimerizacidn empleado en
la preperacidn del materiel de partida del copolimerizado
pueds elegirse a voluntad; por ejemplo, son aptos en este
aspecto ¢l persulfato potdsico o el perdxido de benzoilo.

En concepto de substancias alcalinas pueden
emplearse conforme el invento, por ejemplo, el hidrdxido
sddico o el hidrdxido potdsico. Como emilgentes pueden ubi-
lizerse en el procedimiento de este invento los agentes de

costumbre, por ejemplo sarcosinato scdico de N-lauroilo,
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bromiro de cetil-piridinio o condensados de slquilfenol/
Jxido de etilzno.

Bl componente de acrilato o metacrilato de al-
quilo del copolimerizado de estireno/acrilato o metacrilato
de alquilo empleado en las preparacioneg pigmentaries de
este invento puede contener un grupo slquilico cuslquiera
con 1 @ 12 dtomos de carbono. Pero tembién puede emplesrse
una mezela de aerilatos de alquilo y/0 metacrilatos de al-
quilo. Zjemplosg de copolimerizados de estireno/acrilato o
metacrileto de alquilo utilizebles segin este invento son:
estirenc/acrileto de metilo, estireno/acrilato de n-butilo,
estireno/acrilato de n-propilo, cestireno/acrilato de 2-etil-
hexilo, estireno/metacrilato de metilo, estireno/metacrilato
de n-butilo, estireno/metacrilato de 2-etilhexilo o estireno/
acrilato de n-butilo/acrilato de 2-etilhexilo.

Sin embargo, ®e empleen con ventaja los copoli-
merizados de estireno y acrilatos de glquilo inferior, y
en particular un copolimerizado de estireno/acrilato de eti-
leno, porque el campo de empleo de las preparaciones pigmen-
tarias que contienen estos copolimerizados es mayor gque el
de la8 preparaciones pigmentarias con copolimerizados de
estireno y aecrilatos o metaecrilstos de alguilo superior. 38
tas dltimas sirven principelmente para los meteries sintd-
ticas termopldsticas, en particular el cloruro de polivinilo

duro y los polimerizedos de estireno.
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El invento aquf expuesto se refiere ademds a
las preperaciones pigmentarias, preparadas segin el proce-
dimiento del invento, que constaa de un pigmento finsmente
disperso, cuyas particulas presenten un temado de 0,02 a
1,0 micra, y, como segundo componente, de un copolimerizado
de emulsidn finamente disperso, a basSe de estireno y un
acrilato de alquilo o metacrilato de elquilo 0 una mezcla
de dos o mds acrilatos de slquilo y/o metacrilatos de &l
quilo, cuyo grupo alquilico presenta 1 & 12 4tomos de car-
bono y cuya relacidn de estireno al Segundo componente se
halla entre 70 : 20y & : 70, ¥y venfajosamente entre 60 ; 40
¥y 40 : &0, sin que el temafio de las particulas del copoli-
merizedo sobrepase 1 micra, sino que se halle, para mgyor
ventaja, en la escala de 0,1 a 0,3 micras; las particulas
del citado producto intemmedio constan de una particula de
pignento rodeada, por lo menos en parte. por una pluralidad
de particulas del copolimerizado en cuestidn.

En la incorporacidn, por los métodos usuales,

a diversos materiales (como, por ejemplo, cloruro de poli-
vinilo durp, terpolimerizados de acrilonitrilo/butadienc/
estireno, diacetato y triacetato de celulosa, pinturas,
barnices o tintas de estampacidn 0 imprenta), ya sea por
medio de mezclas previas o directamente en forma concen-
trada, las preparaciones pignentarias que se obtienen se-

gin este invento Se distinguen, en comperacidn con las pre-
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paraciones hechas, secadas, molidas e incorporadas a los
meterisles de manera ya conocida, por una intensidad de
colorido inequivocamente mejor. Ademas, los productos fine-
les teididos estédn fundamentalmente exentos de menchas o -
fajes ocasionadas por pigmento no disperso,

Las preparaciones pigmentarias de este invento
Se mezclan con material altopolimérico termopldstico puro,
en particular cloruro de polivinilo duro y polimerizados
duros de ectireno, preferentemente a temperaturas entre
unos 75 y 2502 C, ‘

Pero también pueden las preparaciones pigmenta-
rias de este invento revolverse en un tambor con un termo-
plasto puro en forma de virntas, hasta que se aleance la
homo geneidad, y luego proseguirse la eleboracidn del gra-
nuladc tenido que se obtiene en una extrusore de plédetico
o una méquina para fundicidn inyectada.

La centidad de preparacidn pigmentaria de este
invento que ha de efladirse el materisl termopléstico, a las
tintae de imprenta, al barniz, etc., para tefiirlos depende
de la intensidad de colorid que 8¢ desee en cada caso. Con
ayuda de las preparaciones pigmentarias segdn el invento.
agui expuesto pueden lograrse concentraciones de colorante
muy @ltag, que con un polvo pigmentario seco sdlo se con-
seguirien con dificultad; por ejemplo, concentraciones de

10 # en peso de preparacidn pigmentaria respecto 2l peso
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del material de partida que se ha de pigmentar.

S

El invento se explica con mds Getalle a base.
de los ejemylos que Siguen. Zn estos ejemplos, las parbes
en peso se refieren a 1los volumenes como el kilogremo al
litro. Cuando no se indica otra cosa, los datos porcentusn-
les hacen referencia al peso. Las temperaturas estdn expre-
sadas en grados centigrados. I. C. significa INDICE COLORI-
METRICO, segunde edicidn, 1956, publicado por The Society
of Dyers and Colourists, de Bradford, Inglaterra, y The
American Aszociation of Textile Chemists and Colorists, de

Lowell, Mass., Estados Unidos.

EJEMPLO 1

A+  Preparacidn del copolimerizado emulsionable

Be combinan 41,0 partes de estireno, 41,0 partes
de acrileto de etilo y 1,25 partes de n-dodecil-mercaptano
pura formar uns mezcle monomérica., La necesaria solucidn
catalizadora se prepera disolviendo 0,25 partes de persulfato
potdsico en 30,0 partes de agna. Luego, en un recipiente para
reaccidn provisto de agitador, refrigerador de reflujo y ter-
mometro, Se mezclan 12,2 parfes de sarcosinato sddico de n-
lanroflo (en forma de solucidn al 35 #) y 0,25 partes de
higrdxido sddico con 130 partes de agua. Desmués de agltar

/) .
¥y calentar a 409, se afiaden 10 partes de la mezcla monomerica
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anterior. En cusanto la temperatura de la mezcla reaccionegl
llega o los 602, se agregen 5,0 pertes de solucidn catali-
zadora y Se sumenta la temperatura de le mezcla hasta 88~
899, A esta temperatura, la mezcla tome coloracicn azul. Se
agregan el r:st0 de la mezcla monomérica ¥ el resto de la so-
lucidn cetelizadora a 88-90¢, en el curso de 2 horas, y luego
8¢ agita la mezcla reaccionsl dursnte 3C minutos todavia, a
le misme tenperatura. Se deja enfriar hasta 302 la dispersidn
originada y se la filtra. Se obtiene una dispersidn de ccpoli-
merizado blanea y translieida, con un contenido total de
mataric sélida de 35 4 y un pH de 8 aproximadamente.

Con el fin de emplearla en la fase operatoria
B) que sigue, g6 diluye esta dispersion con agua hasta un

contenido de 25 partes de copolimerizado Seco.

B. Composicion de la preparacidn pigmentsarie

En un molino de bolas, se elsbhorean 125 partes
del plgmento disazoico rojo Irgelite Fast Red (I.C. pigmento
rojo 38, n® 21110), en forma de una pasta acuosa y corres-
pondisntes a 25 partes de pigmento seco, con 5 % de disul-
fonato sddico de dinaftilmetano, hasts formar una dispersidn
fina.

Se mezcla esta dispersidn de pigmento con 250
partes del copolimerizado de estireno/acrilato de etilo,

preparado como en el ijemplo 1, A), que contiene 25 parbes
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de polimerizado seco. Luego sSe ajusta a 4,3 - 4,7 el pH .de
le mezcla acuosa por medio de deido aedtico diluido. Se.
agrezan a la mezcla 100 partes de una solucidn acuosae de.sal
comin (correspondientes a 15 partes de sal seca) y Se ca..
lienta el conjunto hasta ebullicidn. Imego Se enfria la )
mezcla hasta 752, se separa por filtracidn el precipita;‘qb
rojo, Se le lava con agua, Se le seca a una temperatura de

50 & 552 y se le muele hasta polvo.

BJEMPLO 2

En un molino de boles, se elaboran 125 partes
del pigmento violeta de la férmula

@CO-NH oc
Ae So oo
| 2H50 N F ~

NH-CO-

en foma de una pasta acuosa y correspondientes a 25 partes
de pigmento seco, con 5 4 de disulfonato sddico de dinaftil-
meteno, haste fomar una dispersion fina. Se mezcla esta
dispersidn con 250 partes del copolimerizado de esStireno/
acrilato de etilo preparado como en el Ejemplo 1, 4}, que

corresponden & 25 partes de polimerizado seco. Se ajusta el
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pH de la mezcla acuosa & 4,3 - 4,7 con dcido acdtico di-
luido, e sfladen a la mezcla 100 partes de una golucidn
acuoge de sulfato de aluminio, correspondientes a 15 par-
tes de sal seca, y Se calienta el conjunto hasta ebulli-
cidn. imegp se enfria la mezcla hasta 759, se separa por
filtracidn el precipitado violeta, se le lava, Se le Zecs

a temperatura de 50¢ - 552 y se le muele hasta polvo.

EJENFLO 3

En un molino de bolag, se elaboran 125 partes
del pigmento amarillo de la fdrmuls

CHS-cCO-(l}H-CO-NH-

N
I
N
NO
\N
s0 Z@
9

en forma de una pasta acuosa y correspondientes a 25 partes
de pigmento Seco, con 5 # de disulfonato sddico de dinaftil-
meteno, hesta formar una dispersidn fina. Se mezcla esta

dispersidn con 250 partes del copolimerizado de estireno/
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acrilato de etilo preparado como en el Ejemplo 1, A), co-
rrespondientes a 25 partes de polimerizado seco, y luegd
se ajusta el pH de la mezcla acuosa a 4,3 ~ 4,7 con deid
acético diluido.

Se agregan @ la mezcla 100 partes de una solu-
cidn acuosa preparada a base de 7,5 partes de sal comn,
7,5 partes de hidrofosfato disddico y 85 partes de agna y
se calienta el conjunto hasta ebullicidn. Imego se lleva
a 752 la temperatura Qe la mezcla reaccional, se separs
por filtracion el precipitado emarillo, se le lava, se le

seca a temperatura de 50 a 552 y se le muele hasta polvo.

EJEMPLO 4

En un molino de bolas se muelen hasta una dis-
persidn fina 125 partes de Philblack "O" (negro hollfn), en
forma de una pasta acuosa que contiene 25 partes de pignento
seco, con 5 % de disulfonato sddico de dinaftilmetano. Se
mezcla esta dispersidn con 250 partes de copolimerizade de
estireno/acrilato de etilo preparado sSeain el Zjemplo 1, i)
(que corresponden a 25 partes del copolimerizado seco), ¥
se ajusta el pH de la mezela acuosa, con dcido acético di-
lnido, a 4,3 - 4,7. Se agregen o la mezcla 100 partes de una
solucidn acuosa de sal comin, que contiene 15 partes de sal
seca, y se calienta el conjunto hasta ebullicidn. Iuegd Se

enfria la mezcla reaccionsl hasta 759, se filtra el preci-
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pitado negro, se le lava, se le seca a temperatura de 50 a

552 y se le pulveriza.

BEJENPLO 5

3n vn molino de bolas, se elsboran hasta una
dispersidn fina 125 partes del pigmento ouproftalocisninico
azul Irgelite Fast Brilliant Blue GLS (I.C. pigmento azul
15, n® 74.160), en forma de una pasta acuosa que conticre
25 partes de pigmento seco, con 5 ,6 de bromuro de cetilpi-
ridinio. Se mezcla esta dispersidn con 250 partes del ¢opo-
limerizado de estireno/scrilato de etilo preperado segin el
Njemplo 1, A) (que corresponden a 25 partes de copolimerizado
seco), y se ajusta el pH de 1a mezcla acuosa, con deido acé-
tico diluwido, a 4,3 -~ 4,7. Luego se agregan a la mezcla 100
partes de una solucidn acuosa de sal comin, correspondientes
& 15 partes de sal comin, y se calienta el conjunto haste
ebullicidn. 4 continuacidn se enfrfa la mezcla reaccional
hasta 752, se filtra el precipitado azul, se le lava a tem-

peratura de 50 a 552, se le seca y se le pulveriza.

EJEHPLO 6

Bn un molino de bolas, se elaboran hasta una
dispersidn fina 125 partes del pigmento cuproftalocieninico
azul Irgelite Fast Brilliant Blue GLS (I.C. pigmento azul

15, n¢ 74.160), en forma de pasta acuosa gue contiene 25



partes de pigmento seco, con 5 5 de bromuro de cetilpix‘iﬂi-
nio. Se mezcla la dispersidn con 250 partes del copolimeri-
zado de estireno/acrilato de etilo preparado segin el Ejem-
plo 1, A) (gue corresponden a 25 partes de solimerizade
5. seco), ¥y se ajusta el pH de la mezcla acuosa a 4,3 - 4,7

con dcido acdtico diluido. Luego se agregen a la mezcla 100
partes de une solucidn de un condensado de slquilfenol-dxido
de etileno sulfatado, correspondientes a 15 partes de con-
densado seco, y Se calienta el conjunto hasta ebullicion.

10, A contimmacidn se enfria la mezcla reaccional hasta 75¢,
se filtra el precipitado azul, se le lava, se le seca a

tenperatura de 50 a 552 y se le pulveriza.

EJEMPLO 7

15,
En un molino de bolas, se elaboran hasta una

dispersidn fina 125 partes del pigmento cuproftalocianinico
clorado, verde, Irgelite Fast Brilliant Green 2GL (I.C. pig-
mento verde 7, n® 74.260), en forma de una pasta acuosa que
contiene 25 partes de pigmento seco, con 10 /% de un conden-
20, gado de alquilfenol - Oxido de etileno y 5 ,» de disulfonabo
addico de dinaftilmetemo. Se mezcla esta dispersidn con 250
partes (correspondientes a 25 partes de polimerizado seco)
de copolimerizado de estireno / acrilaeto de etilo preparado
segin el Ejemplo 1, 4), y se ajusta el pH de la mezcla acuose

25, & 4,3 - 4,7 con decido acdbico diluido. Se agregen a la mezcla
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100 partes de una solucidn acuosa de sal comin (correscon-
dientes a 15 partes de la sal Seca) y se calienta el c¢oajunto
hasta ebullicidn. Iuego Se enfria la mezcla reaccionsl hasia
752, se filtra el precipitado verde, se le lava, Se le Seca

a temperatura de 50 a2 552 y Se le pulveriza.

LEJEMPLO 8

100 partes de un polimerizad granuloso de clo-
ruro de vinilo con un indice K de 55 (determinado seain
Fikentscher Cellulosechemie 13, 58, para la determinacidn
de 1la viscosidad relativa de une solucidn de 0,5 partes del
polimerizado en 100 volumenes de bicloruro de etileno a 25¢)
y una mezcla estabilizadora a base de un jabon de bario y
cadmio de 1los corrientes en el comercio, estabilizador epd-
x¥ido ¥ agente quelador de fosfato, en la proporeidn de 3:1:1
partes, se laminen conjuntamente en una calandria de dos ci-
lindros, e tenperastura de 150 a 16092, hasta oObtener una cinta
continua. Se introducen en la mezcla 0,3 partes de la preps-
racidn pigmentaria roje hecha conforme ol #jemplo 1, B) y
ge prosigue el tratamiento mecdnico durante 60 segundos to-
devia. Se obtiene un producto tefiido de rojo, que no pre-
senta menchas de color de ningune clase y menifiesta un

desarrollo cromdtico méximo.
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EJEMPLO 9

En una calandria de dos cilindros se elaboran
conjuntemente @ 170-1802, hasta formar una cinta continua,
100 partes de un terpolimerizado de acrilonitrilo, bubta
dieno y esbtireno, con un punto de reblandecimiento de 98,5
a 302 de deflexidn (determinado segin B.S. 278.2, parte 102
C, 1956) y gque contiene un derivado de dcido estedricu, y
1 parte de un lubricante. Se afiaden @ la mezcla 0,3 partes
de la preparacidn pigmentaria violeta hecha segin el Ejemn-
plo 2 y se prosigue la elaboracidn mecdnica por unos 60
segandos todavia. Se obtiene un producto teiiido de violeta,
que estd completamente exento de pigmento no disperso y

presentas la mdxime intensidad de colorido.

EJEMPLO 10

Se laminan en una calendria de dos cilindros,
a temperatura de 165 & 1759, 100 partes de un poliestireno
de los corrientes en el comercio, con un pesc molecular me-
dio de 140.000 y un indice K de 70) (segin Fikentscher),
heste obtener una ldmina continue. Se combinen con la mase
0,3 partes de la preparacidn pigmentaria amarilla heche
segin ¢l Sjemplo 3 y se prosigne la elaboracidn mecdnica
durents unos 60 segundos todavia. Se saca luego el material

de le méquine, se le enfria, se le desmenuza y Se le con-
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vierte, por fundicidn inyectada a temperatura de 2502, en
productos teridos intensamente de emarillo, que eStan Some
pletemente exentos de pigmento no disperso y que nuestran
una intensidad crométicea médxima,

5
BJEMPLO 11

100 partes de la preparscidn pigmentaria agul
heche conforme &l Ejemplo 5 Se mezclan con una mezela cons-
tituida por 20 partes de resina de cloruro de vinilo - ace-

10, tato de vinilo (eon una proporeidn de cloruro a acetaty de
86 : 13, més 1 parte de 4cido maleico) y 46,7 partes de
metiletilcetona. La adicidn se efectua con agitacidn lenta,
para que los componentes se combinen bien. Inego se agita
la mezcla durente 20 minutos con mayor rapidez. Durante este

15. tiempo se controlan las pérdidas de disolvente y se compensa
cada una de ellag. Inegp Se diluye la mezcla hasta la visco-
sidad de una tinta de estampar o de imprenta por adicidn de
nés metiletilcetona, mientres se agita moderademente. La
tinta de imprenta, aml, asi obtenida da, al emplearla so-

20, bre una ldmina, una impresidn azul transparente, de buen
brillo e intensidad de colorido, y tiene excelente disper-

sidn. Ademds, se adhiere miy bien & la ldmina.

EJEMPLO 12

25, 10 partes de la preparacidn pigmentaria aml
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Obtenida en el Ejemplo 6 Se afiaden, con agitacidn lenta, a
una mezcla constituida por 20 partes de resinato de zinc
cdleico y 30 partes de tolueno. Se agita la mezcla durente
30 minutos con mds rapidez y se compensen las pérdidas de
disolvente tal como se ha expuesto en el ZTjemplo 1l. Ll;.é;go
e diluye la mezcla a la viscosidad de une tinta de imprenta
por adicidn de otra centidad de tolueno, con agitacidn mode-
rada. Con esta tinta azul se obtienen sobre el papel impre-
siones ezules intensas, y con el examen microscdpico se

compruebs una dispersidn muy buens.

EJEMPLOG 13

10 partes de la preparacidn pigmentaria azul
hecha segin el Bjemplo 6 Be afiaden, despacio y agitando,
2 una preparacidn de 20 partes de goma clorada (con un in-
dice de acldez inferior a 4, en relacidn a la resina sdlide;
un punto de fusidn de 110-130¢ ¢, y una viscosidad de 20 a
40 poises & 25¢ C en fomma de una solucidn &l 55 /4, peso/vo-
lumen, en bencina para bernices). Se agita luego la mezcla
durante 30 minutos con meyor rapidez, ¥y Se compensan las
pérdidas de disolvente y Se diluye la mezocla hasta la visco-
sidad Ge una tinta de imprenta por adicidn de mds Holeuno,
agitande. Con ests tinta de imprentsa azul se obtienen sobre
el papel impresiones ‘azules intensas, y el exemen con el

microscopio revela una dispersidn muay buena.
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EJINPLO 14

A) Se combinen entre i, para formar una mezcla
monomérica, 41,0 partes de estireno, 41,0 partes de acri-
lato de n-butilo y 0,75 partes de n-dodecilmercaptano. Luego,
por disclucion de 0,25 partes de persulfato potdsicc en 30,0
partes de sgua Se prepara la necesaria solucidn catelizadora.
Zn un recipiente para reaccidn, provisto de agitador, re-
frigerador de reflujo y termdmetro, se mezclan 12,2 partes
de sarcosinato sddico de N-lauroilo (en forma de una Solu-
cidn al 355 en peso) y 0,25 partes de hidrdxido sddico
con 125,0 partes de agid. La solucidn obtenida se calienta,
agitando, a 40?, y luego %e traten 10 partes de la mezcla
monomérica. Bn cusnto la mezcle reaccional llege a los 609,
ge aiaden 5,0 partes de la solucidn cetalizadora, mientras
se avmenta la tenperatura de la mezels hasta 88 - 892. A
esta temperatura, la mezcla reaccional tome color azml.

Bl resto de la mezcla mononérica y el resto de
la solucidn cetelizadora se agregen en el curso de 2 horas,
a una temperatura de reaccidn de 882 a 902, A contimmacidn
gse agita la mezcla reaccionsal a 88-%0° durante %0 minutos
todavia, se deja enfriar hasta 3¢ la dispersidn obtenida
y se la filtra. E1 producto, gue contiene en las mismas
partes en peso estireno y acrilato de n-butilo, e® una dis-
peraidn blanca trensldcida, con un contenido total de materia

sd1ida de 35 % y un pH de 8 sproximademente.
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B) Tn un molino de bolas Se elsboran 125 partes

de Irgelite Fast Red PY (I.C. pigmento rojo 38, n? 21.110),
en forma de una pasta acuosa que contiene 25 partes ds plgmen-
t0 seco, con 5% de un disulfonzto sddico de dinaftilmeteno,
hasta formsr une dispersidn fina.

Se mezcla esta dispersidn con 250 partes del
copoliimerizado de estireno / acrilato de n-butilo, preps-
rado como en el Tjemplo 1, A), peroc diluido con agua (co-
rresponde a 25 partes de copolimerizado seco). Imego 8o
ajusta el pH de la mezcla acuosa & 4,3 - 4,7 con dcido acé-
tico diluido, se afiaden 2 la mezcla 100 partes de una solu-
cidn acuosa de sal comin, que contiene 15 partes de la sal
seca, y por ultimo se calienta el conjunto hasta ebullicidn.
Se enfria la mezcla reaccionel hasta 759, se separa por
filtracidn el precipitudo rojo, Se le lava, se le seca &
temperatura de 50 a 55¢ y ge le pulveriza.

Se obtienen dispersiones blences semejantes de
los correspondientes copolimerizados si en el Zjemplo ante-
rior 14, A, se emplean, en lugar de las 41,0 partes de acri-
lato de n-butilo, centidades equivalentes de uno de los
acrilatos y/o metacrilatos siguientes y, en lo demds, Se
procede tal como esté indicath en el ejemplo:

acrileto de n-pentilo,
acrilato de n-heptilo,

acrilato de metilo,
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acrilato de
acrilato de
acrilato de
acriluto de
acrilato de
acrilato de
aerileto de
metacrilato
metacrilato
netacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
metacrilato
mebacrilato

metacrilato

- 29 -

n-propilo,
n-hexilo,
n-oc¢tilo,
n-nonilo,
n-decilo,
n-undecilo,
n-dodecilo,

de metilo,

de etilo,

de n-propilo,
de n~butilo,

de n-pentilo,
de n-hexilo,

de n-heptilo,
de n~octilo,

de 2-etilhexilo,
de n-nonilo,

de n-decilo,

de n-undecilo o

de n-dodecilo.

EJREPLO 15

A)

317621

A base de 57,4 partes de eStireno y 24,6 partes

de acrilato de n-butilo Se prepara, por el procedimiento

descrito en el Ejemplo 14, A), un copolimerizado que con-
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tiene 70 % en peso de estireno y X /4 en peso de acrilato
de n-butilo. 1 producto es una dispersidn blanca, trans-
licida, con un contenido Ae mabteria seca total de 35 % ¥

un pH de 8 aproximadamente.

B) En un molino de bolas, se elaboran 125 paz*'t'esj

del pigmento cuproftalocianinico azul Irgalite Fast Brilliant
Blue GIS (I.C. pigmento azul 15, n? 74.160}, en fomma de una
pasta acuosa que contiene 25 partes de pigmento seco, cou 5
# de bromuro de cetilpiridinio, hesta fommar uns dispersidn
fina., Se mezcla esta dispersidn con 250 partes de copoli-
merizado de estireno / acrilato de n-butilo, preparado como
en el Ejemplo 15, A), pero gque Se ha diluido con agua, que
corresponden a 25 partes de copolimerizado seco. Se ajusta
el pH de 1a mezcla acuosa a 4,3 - 4,7 con doido acético
diluido, se agregen luego 2 la mezcla 100 partes de una
solucidn acuose de cloruro sddico, correspondientes a 15
partes de sel seca, y se calienta el conjunto hasba ebulli-
cidn. Se enfria la mezcla hasta 75¢, se filtra el precipi-
tado azul, Se le lava con agua, se le Seca a temperatura

de 50 a 55° y Se le muele hasta polvo.

EJENMPLO 16

' A) A vase de 41,0 partes de estireno, X,7 partes

de aorilato de n-butilo y 10,3 partesm de acrilato de 2-etil-

hexilo se prepara, Segin el procedimiento que se ha descrito
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en el Rjemplo 14, A), un terpolimerizado que contiene 50 4
en pego de eStireno, 37,5 % en peso de acrilato de n-babilo

y 12,5 % en peso de acrilato de 2-etilhexilo., HL producto

es une dispersidn blanca, trenslicidae, con un contenido

total de materia sdlida del 35 % y un pH de § eproximadas-

ment e,

B) fn un molino de bolas Se eleboren, hasta uno
dispersidn fina, 125 partes del pigmento violeta empleado
en el “jemplo 2, en forma de una pagta acuosa que contiene
25 purtes de pigmento seco, con 5 % de disulfonato sddico
de dinaftilmetano. Se mezcla esta dispersidn con 250 par-
te9 (correspondientes a 25 partes de terpolimerizado seco)
del terpolimerizado preparado segin el Hjemplo 16, A), pero
diluido con ama. Se ajusta el pH de la mezcla acuosa a
4,3 - 4,7 con dcido acético diluido, e afiaden luego a la
mezcla 100 partes de una solucidn acuosa de sulfeto de alu-
minio (correspondientes a 15 partes de la sal seca) y se
calienta el conjunto hasta ebullicidn. Se enfria la tempe-
ratura de la mezcle reaccional hasta 752, sSe Separa por
filtreeidn el precipitado violeta, se le lava con agua, Se

le seca a temperatura de 50 a 55¢ y se le muele hasta polwvo.

EJENPLO 17

A) A bage de 57,4 partes de estireno y 24,6 partes

de acrilato de 2-etilhexilo se prepare, por un procedimiento
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semejante al que Se ha descrito en el Hjemplo 14, A), un
copolimerizado constituido por Y0 7 en peso de estiremo y

% / en peSo de acrilato de 2-etilhexilo.

B) En un molino de bolas, se elaboran hasta una
dispersidn fina 125 partes del vigmento cuproftalociéx'xi'riico
clorado, verde, Irgalite Fast Brilliant Green 2 GL (I.C.
pignento verde 7, n¢ 74.260%, en forma de unz pusta acuosa
que contiene 25 partes de pigmento seco, con 10 & de un
condensado de zlquilfenol / dxido de etileno y 5 % de Ai-
sulfonsto sddico de dinaftilmetano. Se mezcle esta disper-
8idn con 250 partes del copolimerizado de estireno / acrilsto
de 2-etilbexilo preparado segin el Tjemplo 17, A), correspon-
dientes a 25 partes de polimerizado seco. Se ajusta el pH

de lu mezecla acuosa a 4,3 - 4,7 con dcido =cético diluido,

se ofiaden a la mezcla 100 partes de una solucidn ascuose de
sal comin (correspondientes a 15 partes de sal seca) y se
calienta el conjunto hasta ebullicidn. A continuacidn se
enfria la mezcla reaccional hasta 759, se separa por fil-
tracidn el precipitado verde, se le lava con aguz, Se le

seca o temperatura de 50 a 552 y se le pulveriza.

EJENPLO 18

10 partes de la preparacidn pigmentaria azul
obteaida segin el Ejemplo 15 Se ailiaden & una resina mixta

constituida por 20 partes de resina de cloruro de vinilo-
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acetato de vinilo (con una relacidn de cloruro a acetabe

de 86 : 13, mda 1 parte de doido meleico) y 46,7 parses de
metiletilcetona. La adicidn se efectua con agitacidn lawuta,
1o que asegura una buena mezcla. Luego se agita la mencla
durente 30 minutos con gren rapidez y durante este tiempo
se obferven y compensen las pérdidas de disolvente que se
producen. A continuacion se diluye La mezcle hasta la vis-
cosidad de una tinta de imprenta mediante agitacidn modera-
demente rdpida y adicidn de otra cantidad de metiletilce-
tona. La tinta de imprenta eszul gque asi se obtiene da, em-
pleada Sobre une lémina, una impresidn azul muy transparente,
de buen brillo y buens intensidad de colorido, a@si como ex-
celente dispersidn. Ademds, la tinta Se adhiere muy bien &

la ldmine.

2J E2MNFPLO 19

10 partes de la preparacidn pigmentaria aml
preparada segin el Bjemplo 15 se afinden, agltando lenta-
mente, & una mezcla constituida por 20 partes de resinato
céleico de zine y 30 partes de tolueno. Iuego Se agita la
mezcla con gran rapidez y Se compensen las pérdides de di-
golvente tal como se ha expuesto en el Rjemplo 18. Se diluye
la megcla hasta la viccosidad de uwne tinta de imprenta con
otra cantidad de tolueno, mientras gse agita con rapidez mo-

derada, Con esta tinta de imprenta, azul, se obtienen sobre
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papel impresiones azules intensas. B1 exsmen con el MiCYOS-

copio revela una dispersidn mumy buena.

EJIZNPLO 20

100 partes de un polimerizado grenuloso de clo-
ruro de vinilo, con un indice K de 55 (segin Fikentscher),
¥y una mezcla estabilizadora @ base de jabdn de bario y cad-
mio del corriente en el comercio, de un estabilizador 2pJ-
xido y de un agente quelador de fosfato, en la proporcida
de 3:1:1 partes, e leminan en blando, a 150 - 1602, en una
calandria de dos cilindros, hasta que se origina una cinta
continua. Se introducen en la mezcla 0,3 partes de la prepa-
racidn pignentaria roja preparads segin el Ejemplo 14 y se
prosigue el tratemiento mecédnico dursnte 60 segundos més,
Se obtiene un producto tefiido de rojo, completemente exento

de menchas de color y con une intensidad mdxima de colorido.

EJENPLO 20

En une calendria de dos cilindros se laminen
en blendo conjuntemente, a 170 ~ 1802, 100 partes de un
terpolimerizado a base de acrilonitrilo, butadieno y esti-
reno, con un punto de reblendecimiento de 28,5 a F?° de
deflexidn (segin B.S, 2782, parte 102 C, 1958), y 1 parte
de un lubricente que contiene un derivado de doido estede

rico, hasgta que Se ha originado un&a cinte continua. Iuegp



5.

15.

—35—

317621

se afleden 0,3 partes de la preparacion pigmentaria violeta
obtenide segin el Ejemplo 16 y se prosigue la elaboracidn
mecénica durante unos &0 Begundos. Se obtiene un produsto
tedido de violeta, que no presente ya nada de pigmentv »in

dispersar y que tieme una intensidad méxima de colorido .

BJIANPLO 22

100 partes de un poliestireno de fines m{ltiples
de los corrientes en el camercio, con un peso molecular me-
dio de 140.000 y un {ndice K de (segin Fikentscher) se
leminen en bleéndo en una calendria de dos® cilindros, a 165-
1752, hastae que se ha producido una cinta continua. Se in-
troducen en la mezcla 0,3 partes de le preparacidn pigmen-
taria verde obtenida segin el Ejemplo 17 y se prosigue la
elaborzacidn mecdnica durante unos &0 Segundos todavia. Luego
se retira de la miquinae el meterial, se le enfria, se le
desmenuzz y Se le moldea, en fundicidn inyectada, & tempera-
tura de 2502. Se obbtienen productos teiiidos de verde que
estan completamente exentos de pigmento sin dispersar y que

presontan la mixima intensidad de calorido.
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NOTA 3172 1

Descrito el invento se declaran nuevas y de propia
invencidn las sigulentes reivindicaciones, invocéndose log
derechos de prioridad para Espafia por lo que respecta al

contenido de la patente briténice n? 45474/64 del 7 de noviem-
5.  bbe de 1964. '

1., Procedimiento pars componer una preparacibn de
pigmentos, caracterizado por:
a) mezclarse una pasta acuosa de pigmento, en la que el
tamafio de las particulas pigmentarias se halla entre
10, 0,02 y 1,0 micra, con una dispersidn acuosa de un copo-
limerizado de emulsibn a base de estireno y un acrilato
o metacrilato de alquilo, en el que el grupo alquilico
contiene de 1 a 12 4tomos de carbono y las particulas
de copolimerizado presentan un tamafio de 0,02 g 1,0 micra,
15, ©®) caagularss le mezcle obtenida, a temperaturs entre la
ambiente y la del punto de ebullicidén de la mezcla,
c) separarse del coagulado la fase acuosa ¥y '
a) secarse, y eventualmente pulverizarse, la materie sélida.

asl obtenida.

20. 2. Procedimiento como se define en la reivindicacidn
1, caracterizado por emplearse un copolimerizado de emul-
sidn a base de estireno y un acrilato o metacrilato de al-

quilo inferior o sus mezclas.
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3. Procedimiento como se define en las reivindica-

ciones 1 y 2, caracterizado por emplearse un copolimerizado

de emulsidn a base de estireno y acrilato de etilo.

4. Procedimiento como se define en la reivindica-

S5e ¢ién 1, caracterizado por emplearse un copolimerizado de
emulsidn, conforme con las reivindicaciones 2 y 3, que tiene
un punto de reblandecimiento en el intervalo de temperaturas
de los 65 g los 150¢C y uns viscosidad de 2 a 10 centipoi~

gses, determinada en una solucidn al 10% de metiletilcencna.

10, 5. Procedimiento para componer una preparacidén de

plementos.

Segin se describe y reivindica en la presente memoria
desceriptiva que consta de 37 hojas foliadas y escritas a

miquina por una sola de sus caras.

15. Medrid, a 20 de Septiembre 1965

Pello ALY 1T

2o/ .
( “‘:}","“"jl__.
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