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Memoria descriptiva
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para solicitar PATRITIR DD INVEUCICN por vz rurwfios
NILIHD & FILM COAPCRATION

a nombre de GELZHAL .

|
‘entidad / de nacionalidad norteamericana

‘con domicilio en 140 Vest 51lst Street, Nueva York, N.Y.,

. P d .
! Estados Unidos de América.

por: "OUN PRCCEDINIIDNTC PARA PREPANAR UNA COMPO-
SICICN aDBCUADA PARA SER THCCRPCRADA EN VZX
CULGS CLECRRESINGEGS M

(Clase Internacional CC9d)
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Esta invencidn se roefiere a una nueva y
'{_,_.l i . 2 ( Y4 I . . . :
1til composicion (cowposicidn de materia) cae consta de un

pigmento en mezcla con un polimero alcohilado de un mond-

~ . L3 s . (3
mero N-vinilico heterocfclico, adecuado para su incorpora-
cién en vehiculos oleorrcsinosos.

La expresidn "vehiculos oleorresinosos™ se

templea en la Memoria aludiendo a composiciones de recubri-
§
‘miento, por ejemplo aceites secantes, oleoresinas, resinas

‘alquidicas, pintaras, pinturas al aceite, esmaltes, lacas

‘alcohdlicas, barnices, lacas de nitrato de celulosa o ace-
itato de celulosa, Darnices litogrificos para tintas de im-
presién, barnices o lacas alcohdlicos para tintas de impri
mir, emulsiones acuosas de litex natural o artificial, o
.disoluciones acuosas que contiene aglomerantes solubles en
.agua (cola, caseina, metil celulosa, poli(alcohol vinilico),
;carboximetil celulosa, y Similpres), utilizados en ninturas
‘al agua,
! Hasta ahora, al incorporar pigmentos org&ni
cos o inorginicos en pinturas, lacas, tintas litogrificas

§y otras composiciones licuidas, se acostumbraba a moler el

ipigmento con la composicidn de recubrimiento (o con uno o
1

Lo :
mas componentes liquid

H
{

‘las o en un molino de tres rodillos, para asegurar una com

th

i

os de la misma) en un molino de bow-

ipleta dispersidn del pigmento, evitar los granos o manchas

en los recubrimientos producidos con la tnisma, debidos a

particulas o aglomerados de pigmento no dispersado, y para

mantener o mejorar la intensidad de color del pigmento. Sin

enbargo, egtas operaciones de moliencda no solamente son ca-

'

i . . \ .
ras y consumen tiempo, sino gue también requicren el uso y

mantenimiento de un eguivo pesado, o cowplicado.
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Para obviar estas dificultades, ha sido nr

nuesto, en las Patentes U.$., 3.088.837 y 3,166,429, expedg

i

'

das a la General aniline and Film Corporation, utilizar un

, . . NN
polvo de pigmento o pasta de nigmento gue contiene N-vinil

pirrolidona y otros compuestos de pirrolidona. Aungue el

empleo de estos compuestos de pirrolidona contribuyd sug
|

4 I . s
tancialmente al progreso de la técnica, han guedado sin rej

solver muchos problemas, Es sabido, por ejemplo, que los
;

howopoiimeros de monbmeros H-vinilicos heterociclicos, asi
cotio los compnuestos de pirrolidona antes mencionados, son
golubles en agua y disolventes orndnicos tales como los a;z
coholes, éter-alcoholes, aminas, y otros disolventes orgi-
nices nolares, pero insoluvbles en hidrocarburos aliffiticos
tales como el hexano, hentano, ciclohexano, metilciclohexa
no, esencias ninerales, ascecite mineral, aceite 1ubricante,i
y otros disolventes orzinicos no volares. Dadas estas ca-.
racteristicas de solubilidad, el empleo de estos compues-
tos solubles en agua como dispersantes para pigmentos ade-.
cuados para su incorporacidn en vehiculecs oleorresinoso, da
lugar al problema de la separacidn y pérdida por sangrado |
de los compuestos solubles en agua. Ademi®s, ha sido extre :
madamente dificil obtener velilculos oleorresinosos coloreaﬁ
dos en tonos intensos y con fuerte noder cubrientes Por
ello, se han investigado durante mucho tiecummo composicione;
de pizmmentos satisfactorias con bajo grado de higroscopici{
dad v mayor resistencia a la humedad, juntamente con una cé
nacidarld para dar mayor intensidad de color a un vehiculo
oleorresinoso,

Se ha descubierto ahora que egte problema y

an

v

las fildicultades anteriormente citadas pueden resolversge

utilizando esta nueva composicidn de pigmento.
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i La »rescnte invencidn pronorciona uina com=
. s . i v £
posicidén cue consta de un pigmento en wezcla con un poli-
. . . . L 1=
mero alcohilado’de un monbmero W-vinilico heterociclico,

H

adecuada para ser incorporada en vehiculos olcorresinosos,!

5 La invencidn proporciona ademids vehiculos olecorresinosos
i

; . - . s
fque contienen la nueva composicidn de pigwmento, asi cowo

! , . .2
iun metodo para su incorporacicn.
v Log polimeros de mondmeros N-vinil hetero-

i . . ’ .
‘ciclicos mezclados con el pigmento al poner en prictica la

1%

10 :presente invencién, son los preparados por alcohilacidn de

‘un homopolimero o copolimero de un mondmero N-vinilico he-

‘terociclico, preferiblemente un monbmero de FH-vinll lacta-

i)

ma, ¥y lo mAs preferiblcuente un mondmero de N-vinil nirro-

lidona, con una alfa-olefina que contiene desde 2 &towmos
15 «de carbono hasta 2000 Stowos de carbono, preferiblenmente

‘en el intervalo de 2 a 20U dtomos de carbono, vy nis prefe-

riblemecnte en el intervalo de desde 8 a 42 {tomos de carbo

no, o polimerisando y alcohilando simultfneamente una mez-—
cla que contiene un mondmero W-vinilico heterociclico, un

! s . PO

nonémero polimerizable moncetilénicamente no saturado, ¥
H

§

una alfa-olefina que contiene de 2 a 20CO £tomos de carbo~

no, o una mezcla de dos diferentes mondweros N-vinil hete~ |
]

rociclicos y una alfa-olefina que contiene de 2 #ftomos de

carbono a 206C Atomos de carbono.

25 i Como ejemplos de mondmeros H-vinil heteroci-

clicos que contienen un grupo funcional carbonilo advacen-
s 1 & & ¥

te al Ztomo de nitrbgeno en la parte heterociclica, cuyos
derivados poliméricos alcohilados pueden ser utilizados pa-

‘ Y4 . .
ra preparar la coumposicion de la presente invencidn, pueden

30 citarse la N-vinil succinimida, N-vinil diglicolimida, N-vi

: ¥ = o 3
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-nil glutarimida, Nevinil-3-worfelinona, MN-vinil-5-metil-

'1lo, ¥y especialmente las N-vinil lactawmas de 5, 6 y 7 mienm

s

Z-morfolinona, L~vinil-S-etil~3-morfolinona, N-vinil ox~—%
zolidonas v las lacta wms H-vinilicas oxigenadas en el ani-
H
bros, particularsente la L-vinil pirrolidona, caracteriza-<

das por la sizguiente formulat

e
( n,C )J‘1 cH,,
R \ .
C = 0
{
RJ / |
N ’
CH~CHz

; .

estin seleccionados del gzirupo gue consta

m
en La cue 2y Rl
de nhidrdgeno metilo, y etiloj; n  es un nfuero entero de 1.
a 3, y m representa el peso wolecular medio, determinad%
nor medidas de viscosidad relativa, gue se indican en for;
ma de valores K.

El coefliciente de viscosidad, X, que es ex-

nlicado nerfectanente en Liodern Plastics, Vol. 23, ne 3,

nhes, 157-61, 212, 214, 216 y 218 (1345), se calcula como

sirue:

9
lor:Z/_L_zg_l_ = 75 Yo + K
c 1

¥ o= 16CC X
Yy o 1 Cl()

en la sue ¢ es la concentraciém, en gramos por 104 ml., de:
polimero en disolucién, vy 1la rel. es la viscosidad de
la disclucidn courparada con la del digolvente.

Pueden utilizarse también los polimeros al-.
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cohilados de mondmeros comparables de las tlolactamas N-vi
nilicas de 5, 6 y 7 miembros, Nwacfiloilpirrolidona, -pipe
:ridona y -caprolactama; N—acriloil—S-metil—pirrolidopa, ﬁ:
acriloil-6-metil-niperidona y K-~aeriloil-7-metil caprolac:

tama, y sus correspondientes derivados de 5-, 6- y 7-etilo}

iN~acriloxi-metil-pirrolidona, ~-piperidona y ~caprolactamaj,
; H

iN—metacriloxi~etil-pirrolidona, ~piperidona y ~caprolacta4
Zma; N-metacriloxi-metil~5-metil-pirrolidona, ~6—metil—pipg:
%ridona y ~7-metil~caprolactama; N-metacrilaumido-metil-,

;N—metacril;midoetil—, N-metacrilamidopropil- y N-{(I-fenil-

acrilamidopropil )-pirrolidonas, =-piperidonas y -caprolacta

mas.

Los howmopolimeros de las M-vinil lactanmas
caracterizadas por la fdrwmula anterior (cuyos derivades al~

cohilados son adecuados para su utilizacién en la »réctica.

[

de la presente invencién) son obtenidas ficilmente howmopo-
!

1}

3 .
limerizando N-vinil pirrolidona; N-vinil-5-metil-pirrolido

na; Mevinil=S5-etil-pirrolidona; MNevinil-5,5-dimetil=pirro=-

lidona; W-vinil~5,5-dietil-pirrelidorda y N~vinil-S~metil-_ -

~5-etil pirrolidonaj; N-vinil piperidona; N-vinil=G-metil Pi
%eridona; N-vinil-6-etil piperidonaj N-vinil-6,6-dimetil pi

peridona; N=vinile06,6-dietil piperidona y Nevinil=G-metil- |
: -
£

“6-etil piveridona; N-vinil caprolactama; Nevinil-7-metil

caprolactama; N-vinil-7,7-dimetil caprolactama; E—vimil—?—'
?til caprolactama; W-vinil~?7,7-dietil caenwrolactana, ¥ li=vi-
ﬁil-?-metil—?—ctil—caprolaotama.

; Para los fines de la presente invencidn se
;tilizan derivados alcohilados de homonolfimeros de mondme-

¥

ros N-vinilicos heterociclicos gue tieunen un valor de K que

varia entre aproximadamente 1C y 140, y preferiblemente en-

149500
.. 94239
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mopolimerizacibén de los mondmeros N-vinilicos heterocicli-

.cos anteriores.

at

ire aproximgdamente 3¢ y 100. Estos hoaopolimeros se ob-

s , v ' H
tienen facilmente por procedimientos convencionales de ho-

Todos los homonolimeros de N-vinil lactamas
caracterizadas per la férumula general anterior son solubles

en ngua, alcoholes y ciertas clases de disolventes organi-

cos, nero insolubles en los hidrocarburos alifidticos y aro-
|

witicos del tipo anteriormente mencionado en la Memoria,
. . . i
Los conolimeros obtenidos copolimerizando de

T a 99 noles nor ciento de los wmondmeros N-virnil heteroci-
clicos anteriores con de 1 a %5 moles por ciento de un mo;
pbuero monoetilénicauente no saturado polirerizable, y que
tieunen un valor K de desde aproximadamente 10 hasta 140,
son alcohilados fdcilwmente segln la presente invencidn, pg‘
ra dar productos que tienen caracteristigas de solubilidad;
dictadas por el uso final.

Los diferentes monémeros polimerizables mo-i
noetilénicamente no saturados gue son copolimerizacdos con
cualguiera de los monodneros N-vinilicos heterociclicos an-
tes mencionados de la forma convenciounal, y que producen
po}imoros nue son alcehilacdos ficiluente nara nroducir co-}
nolimneros alcohiladcs adecuados para ser cupleados en la
nrictica de la vresente invenci6n, incluyen los &steres vii
171licos tales como el acetato de vinilo, propionato de vi—j
nilo, butirato de vinilo, isobutirato de vinilo, lactato de
viailo, caproate de vinilo, caprilato de vinilo, oleato de
vinilo y estearato de viniloj el acrilonitrilo; vinil cetg

nas, vinil ciclohemano; estireno; 2-vinil piridina, A4-vinil

. . ’ ’ ) '
piridinaj Jeido acrilico; mondmeros de ésteres de acrilato’

.. 942590



de la £ér:wula

CH, =CHCLCR,,

en la uue Rz representa, o bien un alcohilo de cadena rec—

ta o ramificada de desde 1 a 18 Atomos de caribono, o un al
i . .o :
5 ‘coxialcohilo en el que el =lmero total de atoumos de carbo-

. . £ s -~
ino en los grupos alcohilo varia entre 3 y 6.

Z Conio ejemplos de estos ésteres de acrilato,
;son ilustrativos los siguientes: acrilatos de metilo, eti-
ilo, propilo, isoprowilo, butilo, isobutilo, Hutilo secunda
10 ‘rio, 2-metil-l-butilo, 3-metil-l-hutilo, Z-ectil-l-butilo,
arilo, 3-pentilo, 2-metil-l-bentilo, 4-metil-2-nentilo, he
xilo, 2-etil hexilo, heptilo, Z~heptilo, octilte, N-gctilo,
nenilo, S-etil-2-nonilo, decilo, 2-metil-7-etil-k-undecilo,
Gdodecilo, tetradecilo, hexadecilo, octadecilo, S-metoxnieti
15 ;o, 2-etoxietilec y 2-hutonietilo; moudueros mctacrilicos,

tales como el 3cido metacrilice, metacrilato de metilo,

3

lﬂg
%acrilato de ciclohexilo, metacrilato de isobutilo, meta-
;rilato de isoamilo, metacrilato de beta-metoxi etilo, ¥y
metacrilato de alfa-(o~clorofenil) etilo, wmetacrilato de

20 ?eta—fenoxi etiloy metacrilate de alfa-fenil-etileo, meta-
Lrilato de fenilo, metacrilato de o-cresilo, metacrilato
?e p~ciclohexilfenilo, metacrilato de Z-nitro-2-metil pro-
%ilo; metacrilato de dietilaminocetilo, metacrilato de ace~

i
tato de etilideno y metacrilato de glicidilo, incluvendo

25 ;os dsteres de los 4cidos halbgeno-acrilicos & dcidos acri-
iicos halogenados, tales ccomo el 2-cleoreacrilato de metilo,
%1fa—cloroacrilato de etilo, alfa-clorocacrilato de fenilo,
scido alfa-etilacrilico; metacrilonitrilo; acrilamidas N-al
:
cohil y H-aril sustituidas, tales cowmo la N-metil acrilaui-

30 éa, N~etil acrilamida, N-propil acrilawmida, N-n-butil acri-

342590
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lamida, M-n-dodecil acrilamida, N-n-octadecil acrilamida,

X u.li;‘;u/f‘*
A o]
e !

NyN-dimetil zerilarndda, W, ~dietil acrilawida, N,N-di—n-_;
butil nerilamida, FN,H-di-isobutil acrilamida, N-ciclohexiﬁ
acrilaunida, N,l-diciclolhexil acrilamida, HN-fenil acrilami-J
Ga, N-p=-nitrofenil gerdilamida, ¥ealfa-naftil acrdilamida,

N-Leta-naftil acyilanida, Nemetil-N-fenil acrilamida, N,N-

-difenil acrilamida, N-benznil acrilamida, N,N-di-benzil

acrilamida, y los mondmeros injertados.

También puede ser copolimerizada una mezclﬁ
que consta de desde 5 a 99 moleg por ciento de cuﬂlquicraE
de los mondmeros N-vinflicos heterociclicos anteriores, yg
<e 1 a 95 noles nor ciento de un mondmero H-vinilico hete-
rocfelico difereute, tal como por ejlemplo M-vinil lactama
v Nevinil succininida, 6 E~vinileS-noriolinona, y el copo-
1irero resultante pucde ser alcohilado para su empleo en
la preseunte invencidn.

Ha de indicarse que cualguier copolimero
que contiene no umenos de 5 noles nor ciento del mondmero
Nevinilico lieterociciico, ¥ nue es soluble en el disolven-
te orgdnico, es alcohilado ficilmente seglin la presente in
venciéin. Por medio de numerosos experimentos relacionados
con la nresente invencidn, ze ha comarobado gue la configu
racién de los mondmeros wonoetilénicamente no saturados ag
teriores, y otros muchos, es indiferente, ya que todos ell;s
se¢ conolimerdzan en las proporciones antes citadas con los
mondmeros W-vinilicos heterociclicos, y producen conolime-
ros que son solubles en el disolvente orerinico o sus mez-
c¢las, y ruc son alcoh:ilados Tdcilumente.

Con rescecto a las alfarolefinas empleadas

para producir los noiimeros alcohilades utilizados en la

342590
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prictica de esta invencidn, puede ser empleada como agen-

te alcohilante para los polineros alcohilsdos de los va-

o o it a0

vientes: etileno, propileno, l-buteno, l-nenteno, 2-ctil-
. g X A i ] & .

§
{ rios mondmeros N-vinilicos heterociclicos, cualouier alfa-
; ,

olefina coun un peso molecular de desde aproximadazente 28

=

i hasta un valor tan alto como aproximadamente 25.0GC. Como

:
:
H
!
i

ejeunlos de estas alfa~olefinas son ilustrativas las si-

i-lL-buteno, 2-netil~l-penteno, l-hexeno, S-metil-l-hezeno,

b
i

P 2-netil~l-penteno, 35-etil-l-penteno, l-hepteno, l-octeno,

‘ l-noneno, 2-etil-l-hexeno, l-decceno, Ll-dodeceno, l-tetra-

- deceno, l-hexadeceno, l-hentadeceno, l-octadeceno, l-aonz-
'deceno, l~eicogeno, l-docoseino, l-tetracosens, l—pentacosg
no, y pueden etplearse polibutenos de neso wolecular de
-hCC a 2500,

sungue se prefieren slfa-olefinas lineales
"a causa de su disponibilidad en el comercio, tambidn pue-
;den emplearse en la reaccidn de alcohilacidn numerozos isé

.

;meros de alfa-olefinas, que varian desde l-pentenc hasta

. l-pentacoseno, asl como polibutenos, si el isbmero coutiene
I .. . . 2 doan Lo P ) o~

fuila Lsaivuracloil eviienica ¢én su POSFLCLON al.Lao

En lugar de emplear cualguiera de las alfa-

olefinas individuales anteriores, puede utilizarse tambidn,

como agente alcchilante, una mezcla de alfa-olefinas comer-

ciales lineales producidas cragueando parafina de netréleo

o polimerizando olefinas inferiores. Lag alfa-clefinns en

73 Gy = Cgi Gy -

. - - -2 3 e 1ibles e 1 sy 3o
Cll’ C11 C15, ¥ Cl5 CBG estan disponibles en el comer

e

iel intervalo de Atomos de carbono de 06 - C

‘edo, ¥y pueden ger utilizadas. Tanbidn estd disponible en *

‘el comercio una mezcla de alfa-olefinas que contienen des-

;de 65 a 75 por ciento de alfa-olefinas de desde 2C a 42

g _3425%@
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ftomos de carhono, con un pesc molecular promedio de 360,

B

e Wi e o et e e

; esta mezcla es utilimada en la reaccidn de alcoh¢1ac”6
y

Los pisnentos adecuados para ser enoleados

1

!

i

?

en iag mrescutes cemmogsiciones de esta invencidn incluyeni
. . . i
sismentos inorginicos, tales como el bxido de titanio, ne-+
;

~ro de huro, amarillo de cromo, azul ultramarino, litondén,
!

1

anard i1lo de &xido ¥ mimilores, asi como wignentos orgéni-}

. . . i

cos, tales como los verdes de Ttalocianina, aszules de fta-
locianina, rojo car~in, v similares, como tandién sus mcz—

D
!

clas, incorporados hasta aliora en los vehiculos oleorresi:
noscs antes wencionados y en otras cotiposicioites de recu-
priviento siwilores. Sstos pigmentos se encueniran aormal
mente en Lorua Cinauente dividida, obvtenida, »or ejemplo,
por precipitacién a sartir de una disclucidn, formacidn de
vasta, cupasgltacidn con 5cidos, v finaluente molienda en es
tado seco. Los »ipgmentos secos en nolvo asi obtenidos es-
tin en un estado de subdivisidn fino sustancialmente uni-
forme.

La cantidad de estos polimeros aleohilados
de moubueros I-vinflicos heterociclicos cue se euplea para
mna eantidad dada de nigmento, hia de ger suliciente al ue-
neg nova desflocular les agloserades de pdgmento al ser ‘
seclados con el colorsute en el medio en gue €8s puesto eﬁ
suspensibén el culor.

No son criticas las cantidades de dichos pg
1fmeros alconhilados utilizadas en exceso sobre el minimo
entes dicho, pero, por couveniencia y econonfa, las canti-
dades que gemeraluente se emplean ventajosamente varian en
tre C,CL v 2-3 veces el pegso del nigmoento, ¥ estin preferi
hlenvente entre 1 v 10C nartes por LCO partes en peso dé}

342590
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pignento.
La composicidn de pigmento resuliante de
esta invencidn puede ser incorporada dirvectamente com Ta-:
1 :
cilidad en los vehiculos oleorresinosos antes citados, dei
5 cualguier manera descada, como por ejeunlo por simple FO~ |
lienda o mezclade en seco. Alternativamente, la compomi- :

v

cién de pigmento y polimero alcohilado puede ser diluida

! primeramente con un disolvente compatible con la coimposi-

i cifn resinosa de recrbrimiento, v ser agitnda la susnensidn

10 ‘resultante en la composicién resinesa de recuvhrimiento, o,
. si se desea, el nolimero alcchilado puede ser incornorado

- priuerc per se c¢n el vehicule oleoresinoso, y ser aiarido

.después el pigmento senaradamente. La cantidad de composi
cidn de piguento en el vehiculo oleorresinoso pigmentado

15 _final depende, naturaluente, del uso gue se pienge dar al -

i

Ky

'vehiculo pigmentado, vy de la conveniencia en el mancjc de
ila composicidn pigmentada que se incorpora. Independiente.
émente de la forma en la gue los polimeros alcohilados de
ilos mondmeros N-vinilicos heterociclicos son incorporados
20 éen los vehiculos olecrresincsos, las composiciones pigmen

tadas se distribuyen ranida y uniformemente en toda la ma-

P

isa de los vehiculos oleorresinoses, dando un producto uni-

e e

iformemente pigmentado, desnrovisto de manchas, grénules, vetas
: .
'y motas. Ademds, la intensidad del color del vehicule oleo

+
25 rresinoso pigmentado, es decir su poder cubriente y la in-’

b
i .
itensicdad de color, es sustancialmente superior a ls de un

.

: P . . .
wvehlculo coloreado con el mismo pignento gue no ha sido tra

.

‘tado con los polimeros alcohilados de la presente invencidn.

s

e & . .
Este ildgico y sorprendente aumento enm poder tintéreo se po

ne en evidencia por el hecho de m3 iz;cgsglgs O‘igmen‘cos

20-6-67 . - 12 -
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trotados con polivinil pirrolidona no qlcoallada, o copo-
|

. » P ST . . !

Jineros no aleohilados de polivinil pirrolidona, no produj
cen este celfecto al ser incornorados en vehiculos oleorrc-

sinosos, Adeuds, no hay separacidn o !"sanzrado!" de los

polimeros alcehilados de log vehiculos cleorresinosos pij

lu

mentados, va gue estos nolimeres alcohilados, a diferen-

cia de Loz ceumpuestos ¥ ondmeros de pirrelidona anterior
sente utilizados, gson dinsclubles en agua, pero solubles o

disolventes ornfiniccs ne polaresg, tales como los hidrocar

da

boros al aceites ~udnerales y lubhricantes, etc.

b o e . et e

Asi nwes, no se encuentrun dificultades para colorear ve~
hiculos oleorresinoscs cupleando las nuevas comnposiciones

de sigwmentos de esta invencidn.

b

Log ejeanlos sin

csnientes ilustran la presen

4.

te invencidn. Ha de entenderse gue todas las partes, tan-~

tos por ciento y pronorciones a los aue se hace referencia

en egta Memoria y en las reivindicacilones anexas soh en pe

80, A no ser cue se indicue olra cosa.
- -

Ten cge o T
PPV SNUR oD gy 3] C-‘ -
PSS AO——

fué presnrada una serie de composiciones de

1CT partes en nesc de varios polimercs alcohilados de un

nonbuwero I-viuilico heterociclico, segln la invencidn, pa-
fa Jormar una pasta adecuada para ser incorporada en venl-!
culos oleorresinosos. Las commosiciones pigmentadas se

a.

muestran en la Tabla sicuiente:

342580

pleentos wemclando 10T »artes en peso de pigmento con 1 a:



Houbmero N-vinilico

Pigment .
= ° heterociclico

alfa~-olefina

A. Azul de fta- 1 mol de N-vinil pirro 1 mol de alfa-

locianina lidona. E~90C eicosenoc :

B. id. C,5 woles id- 0,35 moles id.

c. id, G,5 nmoles id. C,575 woles id. .

iD. Verde de 1,0 mol id. C,5C moles ae !

; ftalocianina Chevron (una uez

i cla de alifa-ovle-

: fiunas de 012—020

‘B, id. 0,7 moles de WN-vinil €,56 wmoles de al

! nirrolidona X-30 fa-deceno

‘P, id. C,5 woles id. C,577 woles de
(884 de alfa-he-
xadeceno vy 3474
de alfa-octade~-
ceno)

G, id G, 25 nmoles id. 1 wol de alfa-
dodeceno

58 id 1 mol id 1 wol de alfa-

! Letradeceno

I id. 1 mol de H-vinil-5-_ 1 mol de alfa-

! metil pirrolidona eicosgeno

' =35

“Jo id. 106¢ g. de copolimero 1 wol de alfa- -

: de 703 de N-vinil ca octadeceno

prolactama /305 de N-
vinil=-H~metil pirro-~-

lidona

K. id. 1 mol de N-vinil-2-_ 1,5 wmoles de al-
pirrolidona y G, 45 fa-hexadeceno
moles cde acetato de ;
vinilo

Lags anteriores cowposicicnes de niznentos

. 8e caracterizan por su iunsolubilidad en agua, y son todasg

adecuadas para ser incorporadas en veliiculos oleorresiino~

‘808, para formar composiciones de recubriiiento pigmenta-

idas uniformesg. Pueden prenararse composiciones de Dizmen-

‘tos similares intercawbiando los pigmentos y los polfmeros

5 4-342590
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alecoirilados, o utilizando nezclas de mis de‘un pigmento
y/0 mis de un polimero alcohilado, asi como sustituyendo
los otros diversos nolimeros alcohilados mencionados en
la presente Memoria descriptiva ¥y gue entran en el objeto
e esta invenciln.

Bjenmlos de pignentos preferidos por los
cue pueden ser sustituidos los nigmentos de ftalocianina

de las ccemnosiciones antericres son el azul Hilori, verde:

de Cmido de cromo, rojo de toluidina, vicoleta de dioxazi-

na, isoviolantrona clorada, Lithol Red 26, Verde de Crono;

'
d

pigalentos awolcos carmines procedentes de la-copulacién i

de o-anisidina-Sesulfondietilamida con 2-hidroxi-3-fcido §
naftoico-5"=clore~27, &’-dimetoxianilida, productos amariz
llos de condensacidn de Z2-hidroxinalftaldehido con hidrazii
na, Ccre 1li.dn (6xido férricc), derivados clorados y,bromé
cos de ftalocianina de cobre, asul de ftalocianina de co—f
bre, pizmento azoico rojo nrocedente de la copulacidn de

Gi~ani.

5]

idina tetraazotada con l-feuil-3-metil-pirazolona-
5, Dizmento monocasecicc amarillo de la copulacidn de p-clo-
ro-c-nitroanilina <iazotada con acetoacet~o-clorocanilida,

~imvento diazoicc annranja de la copulacidn de 2,2’-1iclo-§

robencidina tetra-ametada con l~fenil-3-metil-pirazolona-5,
X i

laea roja de baric de cloroante azoico procedente de la cg
pulacidn de m-toluidina-sulfodcido diamctado con be'l:,:-\--naf-E
tol, Pipgment Q*ange (eromato molibdeto de plomo), Sudan |
Creange 24, Rojo de antracuinona MR, Sudan 3lue GA, negros
de humo y dibxidos de titanio.

Otros poiimeros alcohilados preferidos que
nueden ser utilizados en lugar de los'bolimeros alcéhilaw;

dos presentes en las composiciones anteriores, son los po-

.. 942590



Limeros alecohilados tales como la W-vinil pirrolidona E-9C

alcohilada con l-deceno, etileno, l-buteno & l-octeno; N-_

vinil piperidona alcochilada con l-dodecenc; un copoiinero
i
:

de H=-vinil piperidona (70%), acetato de vinilo (30Ci%) alco

. . " Nevd m . i
5 hilado con l-eicoseno; N-vinil-épsilon-caprolactawma alco- !

hilada con l-hexadeceno; conolimero de N-vinil—épsilon—caj

¢
t
H

prolactama (9G%)/acrilato de etilo (20%), alcohilado con

l-dodeceno; Nevinil pirrolidona X-3C alcohilada cen una

imezcla de alfa-olefinas que contiemen de 65 a 755 de ole- :
i

i, .
10 finas de ng-céa con un peso molecular promedioc de 395;

Y

asi como polimeros alcohilados formados polimerizando y al

.cohilando siwultdnecauente MN-vinil-2-pirrolidona, metacrila

:to de dimetilaminoetilo, y alfa-eicoseno; N-vimil-2-piperi

‘dona; K-vinil-3-morfolinona y alfa-octadeceno; y M-vinil

15 :caprolactama, acrilato de etilo y alfa-dodeceno.

o

\BJEMPLO__II :

‘ Dos partes de pigmento al 100§, verde ftalo

icianina en forma de torta de filtro-prensa, fueron bafadas’
1
i

icon dos partes de polivinil pirrolidona alcohilada, obteni

s
H

ida alcohilando Nevinil pirrolidona E~90 con Chevron (una
T

!
O

mezcla de olefinas de Clz-cgo), sobre una placa de acero

H
i

inoxidable. La exwresidn "baflada" quiere decir gue el agua

que recubria el pigmento fué sustituilda por la polivinil

piriolidona alcohilada. Las trazas restantes de agua Tueron
25 separadas por secado sobre una placa de vapor a aproximadae

mente 70-802C. La composiciln de pigmento bafiada fué desg- :

pués incorporada en resina alguidica universal X1333 emplean

do un molino Hoover. La composicién de pigmento resultante
§

se caracterimaba por su excelente poder tintdreo, la digtri

30 bucidén uniforme de pigmento en toda la masa de la resina, ¥y

¢
i :
r

20-6-67 | - 16 - 342590‘
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. ' . b4
la ausesncia en las resinas de vetas, motas y grianulos de

pismento ccloreados. Adewmds, esta muestra de resina recu

bierta, al ser comporada, sobre una base de igual cantida?

de nigmento, con

una ttestra de la misma regina coloreada

con el piszmento no tratado original oue carecia de pizsmen
REaw 2 - [~ —

to aleohilado algune, mostrd un gran aumento en noder tin

téreo,

'BIEMPLC III

1¢

2wy

Se nrenard una serie de mwegtras de harni-

ces coloircados incorporands, en cada uno de los casos,

r\
wn
2
=N

e

e pigmento coloareado en una cantidad de barniz de

nitrocelulosa gue tenia la siguiente composicidn:

16,2 g. de

7,4 g de

12,C oo de

16,8 g. de
5,0 g. de

1,0 n, de

4G g. Ge
£,6 g. ade

Lo

eran las composic

brimientos nroduc

clevade noder tin

ncato.
NLOTIN Ly -
:':JA'J.L‘L}: .{1{;‘ ,'.V
Se

liecc nismentado,

nitrocelulosa RS (1/2 sz.)

resina glintdlica (condensade de glicol
de etileno-anhidrido
ft8lico)

metanol

etanol

hutanol

acetato de ctilo

acetoato de butilo

tolueno

xileno

ftalato de dibutilo

s composiciones de pigmentos enpleadas

ienes A, D y F del Ejeuplo I. Los recu-

idos por easte nrocedimiento mostroron un

three vy una uniforme disnersidn del pig-

.

o . 4
nresararon dos nuestras de barniz viad-
&

memclando, en cada caso, ¢,5 g, de una

e 9425
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2C

DlU=GmGY

composicidn de pigmento con un barniz vinilico que tenia

la composicidn siguiente:

16 go de Vinylite VYHN (un cevoifmero de cloruro de;
vinilo y acetato de vihilo){

17 g. de metil-igobutil-cetona :
: :

9 g. de di-n~amil-cetona . ’
15 7. de tolueno ;
Los piguientos eaplesdos eran el 4 ¥y el D dél

i

Ejeuplo I, Estas mucstras nigmentadas fueron extendidas

i sobre papel
E
i
'y coloracidén uniforme.

de aluninio, y mostraron alto poder tintdreo

‘BIEMPLQ V

Fueron preparadas nmuestras de bharniz lito-~
. - N =z 4 . '
_gréflco pigmentado, afladiendo 5 mg. de composicionr npigmen

.tada a 5 g. de barniz litografico que constaba de dos par-

.

‘tes de bxido de cinc y una parte de barniz de aceite ce 1i

I4

H
inaza egpesado. Cada una de las muestras fué mesclada con

; ’ 4 of -1 .4 3 ‘
juna esrdtula sobre la placa de base de un uiclino automati-

‘co Hoover (A43TM D-357-52T), en el que cada una de las wmuecs
i o . .

‘tras fué sometida a L ciclos de 25 revolucioues cada uno a
iuna presidn de 1C,5 Kg. Las composiciones de pigmento ein-

pleadas eran las composiciones A y B del Bjemplo X. Se hi

cieron extensiones con cada una de las muestras, y mostra-
ron excelente poder tintdreo. :

EJEMPLC VI

de:

v

Se prepararon tres muestras de un harnizs

resina alguidica pismentado, incorporande 2C g. de composi’

'cibén de pigmento (cormosiciones de pigmento A, D y F del

iRjemplo I) en una mezcla de 2GC g. de una resina de base

alguidica (nreparada a partir de 42! de aceite de soja,

»-342590
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123 de anhidride ftilico y 10% de glicerina) con 76 g. de
xileno, 10 g. de cada una de las composiciones de resina
recubierta resultantes fueron diluidos en 4C g. de un es-

malte compuestc Ge Guido de titauioc, 4% de naftenato de

5 cobalto, 284 de alcoliol mineral y 16% de la resina de ba-
se auntedicha. Les recubrinientos producidos por este pros
cedirdiento wosixraron un slto poder tintdreo y una disper-

c s16n uniforue del nigmento.
:
SJBSLC  VIT
10 Dos naries de la composicibn de pigmento ;
{composicidn D del Ejemplo I) se incornporaron en 1CC par-%
tes de barniz de nitrocelulosa gue tenfa la composicidn si
muyiented
27 rartes de nitroce’ulosa 35 1/2 seg.
15 2,4 partes de resina aloufdica de glicerina-ftalat&
15,2 wartes de etanol ,
9,5 martes de uLutanol ;
15,7 partes de acetate Jde etilo
2,8 pastes de acetanto de bhutilo
2C 5,5 martes de uwileno
7,7 wartes de ftalato de ihutilo
El bavniz resultante fuéd extendide sobre hg?
jo de aluuinic y se deid secar, dando el recubrimiento por
encurecimiento un tone verde bhrillante. ;
25 Fueden obtenerse resultados similares susti?
tuyendo el barniz anteriop de nitrocelulosa por otros vehiz
culos olcorresinesos, tales como barniz de resina viuilica;
barnices de nceites secantes, barniz litogrdfico, barnices
modificados por resinas fendlicas y aféuidicas, pinturas de
3¢ diselventes alguidicas, ctc.

342590
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BJEMPLO VXL

Para demosirar gue las couposiciones piguen

tadas de polimeros alcohilados de la vresente invencidn, i
|

al ser incorporadas a un vehiculo oleorresinoso, dan como

resultado vehiculos oleorresinoses nigmentados uniforme-

mente, que no sélo estdn desprovistos de manchas, mrénulo

s rmare W) e caimetome v

veteado o motas, sino que tawbién muestran un awreuto suss
tancial en poder coloreante, se llevaron a cabo los miguiég
tes ensayos comparativos,

Siguiendo un procedimiento idéutico en ca-i
da experimento, 5 tortas de filtro-prensa de verde de fta’
locianina fueron sometidas, cada una de ellas, a un baflo

del 50% com un arente dispersante diferente. La nprisera

torta de filtro fué '"bafiada" con el polimecro alcohilado,

Nevinil pirrolidona K-9C alcohilada con Chevron (una mez-

rer s ereren o

5

f
i

cla de alfa-olefinas de Clg—cqo), la segunda con aceite de

linaza crudo; la tercera con copolimero de I~vinil pirro-~

i lidona/acetato de vinilo; la cuarta con resina alguidica

Universal Z1535, ¥ la quinta torta de {filtro con polivinil

pirrolidena H-8C. C,5CC go de cada uwuc de los piguentos

tratados anteriores fueron dispersados en 50,6 z. de Esmal
4

te 1209 Dutch Boy de alto brillo - Dase de mezclado inten7
50,
Una comparacidn eatre los resultados mostré,.
:
incluso por mera inspeccidn visual, que el vehiculo oleo-

. £ H
rresinoso coloreado con el pigmento tratado con el polime-

Y

orta de

fs

ro alcohilado de la nresente invencidn (la primera
filtro-prensa) mostraba un aumento en intensidad de color
o poder colorante gue era al menos el doble gue el de cada

uno de los vehiculos oleorresinosos coloreados con las com

1342590

¢
- 8¢



i

10

15

ac

1Y

posiciones de pigmenio (tortas de filtro Gos a cinco) que

fueron tratadas con los dispersantes no alcohilados.
Esta solicitud, oue corresnonde a la pre-

sentada en Estados Unidos de amdrica, el & de Julio de

1665, bajo el no 565.0%1, se acore a los benelicios del

cartfeulo 51 del wirente Estatuto sobre Proniedad Industrial.

Los nuntos de invencidn propia y nueva que
se nresantan nara ave sean objeto de esta Patente de Inven

cib6n en Bspafia, nor VEINIE afios, son los sigcuientes:

1.~ Yn prececiniento para preparar una con

posicidn adecuada para ser incorporada en veaiculos oleo-

t

rresilosos caracterisado norcue se ailade un pigmento a,

al wenos, 100 de un poiimero alcohilado de un mondmero Ne-
vinilico lLieterociclico en el qgue el radical alcochilico dei
poifniero contiene de 2 a 24UC 4tomos de carbono.

i
i
2.- Un procedimiento segfiin se reivindica !

©w
oy a3 . ; : 4 :
en la reivindicacidn 1, caracterizado aderidls porgue el ra-

. ] . 1.4
dical alcoliflico contiene de 2 a 42 Stomos de carbono.

i
|
"~ - . . s . . ]

e~ Un nrocedimiento sezin se reivindica

, i
cen la veiviadicacidn 1, caracterizado adenis porque el po~

»s

1Tmero alcohilado es un nolimero alcohilado de un rondmero

342590
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. 0 I . » - L
en la reivindicacidn 1, caracterizado porque el polimero

alcohilado es un polimero alcohilado de un mondmero de po

i

livinil pirreolidona.

5.- Un procedimicnto segéin se reivindica

en las reivindicaciones 1, 35 6 %, en el cue se

afiade ade=

mds a dicha composicidn un cowmpuesto oleorresinoso. i

G.- " UN PRCCEDIMIDKTO PARA PUTPAXAT UNA

e Kavigian b
CONFGLECICY ADBCUADA ¥ARS BER LGP OB

TAJA HOCGAIPCRADN B VEUICULES

CLECUIE 3IN0E0s 1

Tal y como s¢ ha descrito en la Meuoria
gue antecede, y con los fines gue se han esnecificado.
Esta Memoria consta de veintidés hojas es-
critas por una sola de sus caras.

i ot

e aad
Fadrid,

P A
Alb 4 afﬁime: 3

.- E.F.G&- - 02 -




	Bibliographic data
	Description
	Claims



