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"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PIGMENTOS 
INORGANICOS FACILMENTE DISPERSABLES".

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, 
entidad alemana, residente en : 
LEVERKUSEN-BAYER'.VERE, Alemania.

La presente invención se refiere a pig­
mentos fácilmente dispersables en medios orgánicos. 
La distribución homogénea de sólidos en un medio 
líquido a menudo causa grandes dificultades, partí 

5. cularmente en los casos,en los cuales la  superficie

Mod. H3



de las substancias sólidas no es humectada o es muy 
poco humectada por el líquido. Por e llo , por ejem­
plo en la  industria de pinturas, materiales s in té ti­
cos y cintas magnetofónicas, este problema de d is tr i  
bución juega un papel esencial, en v is ta  de que las  
propiedades de los productos fabricados, en cuanto 
a matiz, superficie y otras propiedades f ís ic a s ,re s ­
pectivamente físico-químicas se re fie re , dependen 
del grado alcanzado de la  distribución de las  subs­
tancias sólidas empleadas en e l medio receptor.

En la  preparación de dispersiones han de 
aplicarse fuerzas mecánicas, en parte considerables 
-procedimientos de molimiento y se separación de 
larga duración- que pueden reducirse tan  solo par­
cialmente por la  adición de dispersantes. Además, 
es deseado impartir a la s  dispersiones terminadas 
una duración en lo posible ilim itada, en v is ta  de 
que en una disgregación en la  regla ocurre una nue­
va formación de aglomerados.

Ya se ha propuesto modificar la  superficie 
de los sólidos a dispersar mediante un envolvimiento 
con substancias orgánicas o inorgánicas, de ta l  modo 
que, por un lado, se consigue una buena humectación 
por el respectivo medio líquido y que, por otro lado, 
se logra una disminución de la s  fuerzas intermolecu­
lares entre las  partículas de los sólidos.

La presente invención se refiere  a pigmen­
tos inorgánicos fácilmente dispersables que contienen 
una substancia superficialmente activa caracterizados 
porque la  substancia superficialmente activa consta



de un diáster del ácido ortofosfórico.
Los ásteres a aplicar, de acuerdo con la  

invención, tienen la  fórmula general:

1 2en la  cual R y R representan miembros, tanto iguales, 
como distin tos del grupo consistente en restos alqui­
lo , cicloalquilo y a rilo , restos alquilo, cicloalqui- 
lo y arilo  substituidos por halógeno, -NOp, -OH;
-COOH, -SO H, -NH.,, -NHR, -NR , alquilo, alcoxi y 
polialcoxi, y restos polialcoxi y poliol.

A continuación se citarán algunos ejemplos 
de los diesteres del áoido orto-fosfórico, respecti- 
vamente de los substitutyentes R*̂ y R . Los diesteres 
pueden contener restos alquilo de la  fórmula general:

^Ani-1
con 1 hasta 20 átomos de carbono, preferiblemente 
con 2 hasta 12 átomos de carbono. La cadena alquilo 
puede estar ramificada o no. La ligadura de áster 
puede p a rtir  de un átomo de carbono primario, secun­
dario o te rc iario .

Ejemplos de los grupos alquilo aplicables 
son: metilo, e tilo , n-propilo, isopropilo, n-butilo, 
isobutilo, n-pentilo, isopentilo, nr-hexilo, isohexilo, 
n-heptilo, isoheptilo, n-octilo, isooctilo , n-nonilo, 
isononilo, n^decilo, isodecilo, n-undecilo, isoundeci- 
lo , n-dodecilo, isododecilo, etc.

Esteres alquílicos de una eficacia particu-
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larmente buena son los esteres normales e isómeros 
de ácido dialquilfosfórico con 4 a 8 átomos de car­
bono, por ejemplo, ásteres d ibutílico , diamílico, 
dihexílico, diheptílico, d ioctílico , así como áste- 

5. res que contienen alquilos desiguales con 3 a 12
átomos de carbono combinados en una molécula de ás­
te r , por ejemplo ásteres con un resto propilo com­
binado con un resto pentilo hasta dodecilo, ásteres 
con un resto butilo combinado con un resto pentilo 

10. hasta decilo, ásteres con un resto pentilo y un res­
to hexilo o heptilo u octilo  y ásteres con un resto 
hexilo y un resto heptilo u octilo .

Restos cicloalquilo, respectivamente a rilo , 
pueden ser, por ejemplo, restos ciclohexilo, fenilo , 

15. x ilen ilo , cresllo , benoilo y fu ríu rilo .
De buena eficacia son también los ásteres 

de ácido fosfórico con una combinación de grupos 
alquílioos y cíclicos en una molécula de áster: un 
resto ciclohexilo combinado con un resto propilo,

20. butilo  o fenilo; un resto benoilo combinado con un
resto propilo, bu tilo , pentilo o hexilo; y un resto 
fenilo combinado con un resto propilo hasta octilo .

Además, como componentes de áster pueden 
aplicarse productos de substitución de grupos alqui- 

25. lo , arilo  y cicloalquilo. Como substituyentes pueden
figurar:

R̂
-C1, -NOg, -OH, -COOH, -SOjH, -NHg, -N^ ,

R Rg
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grupos alcoxi siendo n un número de 2 a 4,
grupos poli-alcoxi siendo n un número
de 2 a 4 y x un número de 2 a 40, así como alquiles 

siendo n un número de 1 a 4.
Como componentes de áster u lteriores en­

tran  en consideración grupos polialcoxi de la  fórmu­
la  general:
- (C ^ 2 ;¿-0 )^H, en la  cual n y x son números enteros
superiores a 2 e iguales a 2. Son preferidos los
grupos polietoxi de la  fórmula -(CHg-CHg-O)^, sien
do n un número de 2 a 40, y grupos poliisopropoxi
de la  fórmula -(CH -CEL-0) H, siendo n un número de

2 ) 2  'n  '
2 a 30 o GĤ

En el caso dado pueden aplicarse también 
diésteres de alcoholes bi o polivalentes, en los 
cuales cada vez uno o varios grupos hidroxilo de un 
poliol están esterificados con una o varias molécu­
las de ácido fosfórico. Como polioles pueden emplear 
se, por ejemplo, gliooles, trimetilolpropanos, penta- 
c r i t r i ta ,  así como pentosas y hexosas..

Con los citados diésteres del ácido orto- 
fosfórico puede ejercerse una influencia muy favora­
ble sobre la  susceptibilidad de dispersión de subs­
tancias pulverulentas inorgáncias, preferiblemente 
de pigmentos blancos y de color, ta les como TiOg, 
sulfuro de zinc, óxidos de hierro, así como todos 
los demás pigmentos de color conteniendo Cr, Pb, Cu, 
Un, e tc .; además también ferronagnéticos en base a 
óxidos de hierro y de cromo. No solamente llega a 
mejorarse considerablemente la  susceptibilidad de
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humectación de los pigmentos, de modo que la  produc­
ción de dispersiones homogéneas deja de causar d if i­
cultades algunas, sino que también es sorprendente­
mente grande la  estabilidad de las dispersiones ob­
tenidas.

El procedimiento de envolvimiento puede 
realizarse durante o después de la  producción de los 
pigmentos. El tratamiento superficial puede prooeder 
por vía de una fase auxiliar líquida. Para e llo , el 
pigmento a tra ta r  o su to rta  húmeda de filtra c ió n  es 
suspendido en agua o un líquido orgánico. A esta dis 
persión se agrega el áster de ácido fosfórico en for 
ma pura o en solución o emulsionado en un líquido 
auxiliar. Por lo  general, son empleadas suspensiones 
de pigmentos, respectivamente pastas, con un conte­
nido de un 10% hasta un 60% por peso de substancia 
sólida.

La suspensión es sometida, según la  con­
centración a un tratamiento apropiado de agitación 
y/o molimiento. En el mismo se elige la  temperatura 
entre 103 y 9030, preferiblemente entre 303 y 70BC. 
Los lím ites del margen pH admisible dependen de la  
resistencia del respectivo áster a la  h id ró lis is ; 
puede elegirse un valor pH entre 2 y 11, preferible­
mente entre 5 y 8.

La duración del tratamiento depende de la  
intensidad de la  agitación, respectivamente del mo­
limiento y, en el caso de una mezcla íntima, es de 
5 a 20 minutos. El secamiento del residuo sólido 
no debe hacerse a una temperatura superior a 2003C;
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preferiblemente se seca a una temperatura de hasta 
170SC. En el caso dado, el producto secado subsiguien 
temente puede ser molido todavía.

Sin embargo, el envolvimiento puede efec­
tuarse también de ta l  manera que mezclado se agrega 
el áster directamente, disuelto o emulsionado a la  
substancia sólida a tra ta r , mientras que un molimien 
to apropiado se realiza, por ejemplo, en un molino 
de púas, de bolas, de cilindros o de chorro de vapor.

Una posibilidad u lte rio r de realizar el 
envolvimiento, consiste en mezclar el áster con la  
substancia sólida en su forma de to rta  de filtrac ió n  
mediante una operación de amasar. A continuación se 
seca y eventualmente se muele.

El procedimiento de envolvimiento puede 
llevarse a cabo también antes de un tratamiento su­
perfic ial u lte rio r o durante ta l  tratamiento super­
f ic ia l u lte rio r del pigmento o aditamento, por ejem­
plo, por precipitación sobre el mismo de compuestos 
difícilmente solubles, ta les  como hidróxidos : 
¿IKOH)^, ng(0H)g, Zn(0H)^7, óxidos/SiOg, T iO ^y  
otros ¿Á1P0^ En ésto, la  presencia de sales so­
lubles no molesta.

La cantidad de un áster de ácido fosfóri­
co, según la  invención, que se aplica para el enr- 
volvimiento, está entre un 0,02% y un 10% por peso, 
preferiblemente entre un 0,1 % y un 4 % por peso, 
calculado sobre la  substancia sólida a tra ta r .

El tratamiento superficial de dióxido de 
titan io , de particular importancia como pigmento y

f
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aditamento en la  industria de pinturas y de mate­
ria le s  sin téticos, se describe ahora detalladamen­
te  a tí tu lo  de ejemplo.

El TiOg obtenido, según el procedimiento 
de h id ró lisis  de sulfato o cloruro o según el pro­
cedimiento de combustión de TiC1^, en forma de ru­
t i lo  o anatasa, puede ser tratado con los esteres, 
según la  invención, durante d istin tas etapas de su 
procedimiento de producción.

Después de varias etapas preliminares se 
obtiene, por ejemplo, un refractario  de horno que 
es molido y clasificado. El material fino es some­
tido a un tratamiento posterior inorgánico que pue­
de consistir en precipitarse sobre el mismo, por 
ejemplo, A1(OH) ,̂ SiOg, TiOg. Este tratamiento 
posterior procede en una suspensión con aproxima­
damente un 20 % por peso de substancia sólida a 
6030 bajo intensiva agitación. Ya antes de la  pre­
cipitación, durante la  misma o inmediatamente des­
pués de la  misma puede efectuarse la  adición del 
deseado éster de ácido fosfórico al fango blanco.
El fango es ahora filtrado  sobre un f i l t ro  giratorio  
y es lavado simultáneamente. La masa de filtra c ió n  
de este primer f i l t r o  giratorio  vuelve a macerarse 
con agua y, después de una buena agitación, se la  
suministra a un segundo f i l t r o  g iratorio . Durante 
esta maceración se tiene la  segunda posibilidad de 
la  adición del éster de ácido fosfórico. La segunda 
masa de filtra c ió n  vuelve a lavarse y entonces se 
seca a 14030 hasta 17030. La segunda masa de f i l t r a -30
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ción, con un contenido de substancia sólida de 
aproximadamente un 60 % por peso, puede ser mez­
clada con la  substancia tensoactiva, según el 
invento, también mediante una operación de amasar.

Después del secamiento usual, la  masa es 
molida en un molino de chorro de vapor. Inmediata­
mente antes del molimiento, la  substancia de tra ­
tamiento posterior puede ser pulverizada en forma 
adecuada sobre la  masa seca, moliéndose previamen­
te  el pigmento, por ejemplo, en un molino de púas. 
Finalmente,, el éster de ácido fosfórico puede ser 
agregado también a la  molienda o al vapor inmedia­
tamente antes de su introducción en el molino de 
chorro.

Un refractario  de horno de Tií^; molido 
o no, que ha de ser incorporado, sin  tratamiento 
inorgánico u lte rio r, en un material sin té tico , pue­
de ser mezclado con un d iéster del ácido orto-fos­
fórico durante un molimiento adecuado, por ejemplo, 
con un molino de cilindros, de bolas o basculante. 
Un segundo molimiento, por ejemplo, en el molino de 
chorro de vapor no ha de seguir indispensablemente.

Ej^omportamiento de dispersión especial- 
mente del TiOg se exmiinó en nn medie orgánico, en 
la  llamada prueba en el disolvedor (dissolver). La 
dispersión procede mediante un disoo que tangen­
cialmente está provisto de dientes, en una mezcla 
de aglutinante-disolvente altamente viscosa de un 
65 % por peso de una resina alquídica (una resina 
alquídioa modificada con aceite de soya, de elevado
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contenido de aceite, contenido de aceite 65 %, 
anhídrido de ácido itá lic o  26 %, aceite de soya 
63 %) en bencina de comprobación. Como recipien­
te  se emplea un vaso de vidrio de 65 mm. de diá­
metro in te rio r. El disco tiene un diámetro de 40 
mm. La distancia entre el disco y el fondo del 
vaso es de 10 mm.

100 partes por peso de la  citada solución 
de aglutinante son aplicadas y son agitadas con 
168 g de pigmento dentro de 5 minutos con un numero 
de revoluciones de 1000 a 1500 r.p.m. como para to r 
mar una pasta; luego se agita durante 5 minutos a 
5.000 r.p.m ., calentándose la  pasta hasta aproxima­
damente 60SC. De esta preparación se diluyen ahora 
134 g de pasta con 25 g de bencina de comprobación 
(j* = 0,78 g/om-3). Después de la  adición de un se­
cante (Co, Hn, naftenato de plomo 1:2 e n x ilo l)  se 
prepara una capa de laca sobre una placa de vidrio. 
La película seca es examinada visualmente en cuan­
to al número de aglomerados no dispersados y es 
evaluada en base a valores standard con la s  notas 
1 a 6. Tanto más a lta  l a  nota, tanto peor es la  
dispersión.
EJEMPLO 1 -

Una suspensión acuosa de dióxido de t i ­
tanio con un 20 % por peso de TiOg del tipo de ru­
t i lo ,  se envolvió con óxidos, respectivamente h i- 
dróxidos de titan io , aluminio y s ilic io . A esta 
suspensión se agregó un 0,5 % de ácido d io c til- 
fosfórico bajo agitación a 60BC y a un valor pH30
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de 6,5 a 7. Se siguió agitando durante 30 minutos, 
luego se f i l t ró ,  se lavó y se secó a 150SC. Subsi­
guientemente el pigmento fue molido en un molino 
de chorro de vapor. La eficacia de este tratamien­
to se examinó con la  prueba anteriormente descrita.

El pigmento TiO  ̂ tratado con ácido dioc- 
tilfosfó rico  dió una película de laca con pocas 
partículas de tamaños excesivos y tuvo que evaluar­
se con la  Nota 1. El pigmento no tratado obtuvo en 
igual prueba la  Nota 5 y en v is ta  de que un gran nú­
mero de puntos mostró una mala dispersión.
EJEMPLO 2 -

20 Kg. de una pasta acuosa del pigmento 
TiOg con un contenido de substancia sólida de un 
60 % por peso fueron introducidos en una amasado­
ra y elaborados en una masa fluida. Bajo un amasa­
miento u lte rio r en 15 minutos se agregaron 30 g 
de ácido dibutilfosfórico, correspondientes a un 
0,25 % por peso, calculado sobre el TiO^. Se con­
tinuó amasando todavía durante una hora y media. 
Luego se secó el pigmento a 150SC y se le  sometió 
a un molimiento en un molino de chorro de vapor.
El examen de este pigmento, según el mismo método 
que en el Ejemplo 1, dió la  Nota 1, mientras que 
el pigmento no tratado tuvo que ser evaluado con 
la  Nota 5.
EJEMPLOS 3 a 5 -

Se procedió como en el Ejemplo 2. En lu­
gar del áster de ácido dibutilfosfórico, se agregó 
en cada caso un 0,5 % por peso, calculado sobre el
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TiOgt de los siguientes diésteres del ácido fos­
fórico:
Bjem- , Conducta de dispersiónpío. Diester en resina alquídica(Prueba de disolvédor)

3 fosfato d ie tílico  1
4 fosfato di-n-amílico 2
5 fosfato di-n-hexílico 2

EJEMPLO 6 -
Este ejemplo muestra el mejoramiento de 

la  dispersabilidad de óxidos de cromo por tra ta ­
miento con esteres de ácidos di-organo-fosfóricos.

Torta de f iltra c ió n  de óxido de cromo, 
ta l  como se forma en un f i l t r o  giratorio en un pro­
cedimiento conocido de producción de óxidos de cro­
mo, se ajustó con agua a un contenido de substancia 
sólida de un 40 % por peso y se mezcló bajo agita­
ción intensiva con un 0,5 % por peso de fosfato 
d ioctílico . Se siguió agitando durante 10 minutos 
y entonces se secó la  pasta de pigmento a 1200C.
La to rta  de filtra c ió n  tuvo una textura blanda y 
pudo ser aplastada fácilmente. El examen de la  
dispersabilidad en un aglutinante para laca pro­
cedió por frotación en un molino basculante de 
bolas y por determinación de la  resultante fineza 
de molimiento. La molienda estaba compuesta como 
sigue:

2 partes por peso de pigmento de óxido
30. de cromo,



3 partes por peso de una resina alquí- 
l ic a  de elevado contenido en aceite (resina a l- 
quílica modificada con aceite de soya, anhídrido 
de ácido itá lico  26 %, aceite de soya 63 %) al 
50 % en bencina de comprobación.

Después de iguales intervalos de tiempo 
se determinaron los valores de grindómetro, tanto 
de una prueba tratada, como también de una prueba 
no tratada. Según las  finezas de molimiento así 
determinadas, la  prueba tratada con fosfato di- 
octílico  tiene una rapidez de dispersión dos ve­
ces mayor que la  prueba no tratada.
EJEMPLO 7 -

Torta de filtra c ió n  formada, en un f i l ­
tro  g iratorio , de un óxido de hierro amarillo 
producido, según un procedimiento en s í conocido, 
se ajustó con agua a un contenido de substancia 
sólida de un 20 % por peso y se mezcló a 6030. 
bajo fuerte agitación con un 0,5 % por peso de 
fosfato dibutílico. Se siguió agitando durante 
2 horas, se f i l t ró  y se secó a 120BC.

El examen de la  dispersabilidad proce­
dió como en el Ejemplo 6. Se eligió la  siguiente 
composición de molienda:

2 partes por peso de pigmento de óxido
de hierro,

4,5 partes por peso de una resina alquí 
l ic a  de elevado contenido de aceite (resina alquí 
l ic a  modificada con aceite de soya, anhídrido de 
ácido itá lico  26 %, aceite de soya 63 %) al 50 %
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en bencina de comprobación.
Según los valores de grindómetro, la  re­

lación de la  rapidez de dispersión de la  prueba 
tratada a aquella de la  prueba no tratada es de 
4 : 1.

-  NOT A -
Descrita suficientemente la  naturaleza 

del invento, así como la  manera de realizarlo  en 
la  práctica, debe hacerse constar que las  dispo­
siciones anteriormente indicadas son susceptibles 
de modificaciones de detalle en cuanto no alteren 
su principio fundamental. También se hace constar 
que el invento corresponde a una solicitud de pa­
tente presentada en Alemania, con fecha 15 de 
Octubre de 1964, bajo el NS F 44.231 IVa/22f, aco­
giéndose por tanto, a los beneficios que conceden 
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo 
que constituye la  esencia del referido invento y 
por lo  que se so lic ita  Patente de Invención por 
20 años en España: "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPA­
RACION DE PIGMENTOS INORGANICOS FACILMENTE DISPER­
SADLES" ; caracterizándose por lo siguiente:

13.- Procedimiento para la  preparación 
de pigmentos inorgánicos fácilmente dispersables, 
que contienen una substancia superficialmente ac­
tiv a , caracterizado porque se mezcla un miembro 
del grupo consistente en dióxido de titan io , sul­
furo de zinc, óxido de hierro , hidróxido de hierro, 
óxido de cromo con un d iester del ácido orto-fosfó­
rico, como sustancia superficialmente activa, de
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fórmula:

^  0-R^
0 = P —  OH 

^ 0 - R 2
en la  cual R̂  y R̂  representan miembros, tanto 
iguales como d istin tos, del grupo consistente en 
restos alquilo, oicloalquilo y arilo  sustituidos 
por halógeno, -NO, -OH, -OOOH, -SO^H, -NHg, -RHR  ̂

-NR ,̂ alquilo, alcoxi y polialcoxi o representan 
miembros del grupo consistente en restos alquilo 
con dos a doce átomos de carbono, restos ciclohe- 
xilo y restos bencilo.

2&.- Procedimiento, según reivindicación 
13, caracterizado porque el d iester del ácido orto- 
fosfórico entra en la  proporción de 0,01% hasta un 
10% por peso, preferiblemente en cantidades de un 
0,05% hasta un 4% por peso,calculado sobre el pig­
mento.

-^Procedimiento para la  preparación 
de pigmentos inorgánicos fácilmente dispersables; 
ta l  y como quede- sub^tancialm te  descrito en la  
presente Memorial

Esta Memoria 
c ritas  a máquina por

de quince hojas es-

I5OCHH
¡RIEEN BAYER 

ESELLSCHAFT, 
GOMEZ RGíBO Y MODE!

p. Firmado: F. Hernández Rubí
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