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MEMORIA DESCRIPTIVA

Para tefiir los mas diversos substratos

se utilizan gon ventaja pigmentos (o sea coloran-

tes que son insolubles, o insolubles para los fines

précticos, no sélo en el agua, sino también en diver-
5. s0s disolventes orgdnicos) al objeto de impedir una

ulterior emigracidn o incluso el destefiimiento de

los colorantes. Pero con frecuencia se presenta

aqui la dificultad de distribuir con finura y unifor-

nidad un polvo de pigmento en el substrato respecti-

10. vo. Para superar esta dificultad se suele recurrir
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en la préctice a preparados pigmentarios en los que
un pigmento en forma concentrada estd distribuide en
una materia de soporte apropiada. Un preparado pig-
mentario de este tipo debe satisfacer naturalmente
varias exigencias, para que pueda cumplir su fina-
lidad. Asi, por ejemplo, el pigmento debe tener ya,
de una parte, buena y regular distribucidn en el
prgparado, ¥ la materia de soporte del preparado de-
be ser apta para el fin previsto, es decir, compatible
con el substrato que al final se ha de tefiir e incor-
porable con facilidad a é1.

Ahora se ha descubierto, sorprendente-
mente, que los preparados que contienen un pigmento
y/o wn aclarador dptico de cardeter pigmentario, ade-
mds de une resina politerpénica y eventuslmente 10%

a lo sumo, respecto al peso de resina politerpénica,
de un polimero olefinicoce péso molecular bajo,

se presten extraordinariemente para la plgmentacidn

de los compuestos orgdnicos de peso molecular elevado..

En calidad de pigmentos entran en cuenta
para los preparados de este invento, por ejemplo,
los inorgdnicos, como el hollin, el polvo metdlico,,
el diéxido de titanio, los hidrdxidos férricos y el
ultramarino; pero en particular los inorgdnicos,. como

por ejemplo, los de la clase de los colorantes azoicos,.
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antraquindnicos, ftalocianinices, nitrosos, perind-
nicos, perilentetracarbodiimidicos, dioxecinicos,
tioindigoides o guinacriddénicos, ademés de los acla-

radores 6pticos de cardécter pigmentario., También

pueden emplearse mezclas de diversos pigmentos o mez~ °

clas de pigmentos con aclaradores dpticos.

Por resinas politerpénicas utilizables
segun este invento se entienden los polimerizados
del pineno glfa o, preferentemente, beta, lo mismo
que las resinas politerpénicas modificedas, como,
por ejemplo, las llamadas resinas terpenofendlicas,
que se obtienen por adicidn de fenol & hidrocarburos
terpénicos; o como, por ejemplo, los polimerizados
mixtos de pineno y mondmeros de vinilo, Las resinas
politerpénicas se conocen con diversos intervalos de
fusidén., Pueden hallarse mds detalles en "Kirk-Othmer",
Beyelopedia of Chemieal Technology, vol., 13, pég. 700
(1954)3 y en "Wagner und Sarx", Leckkunstharze, 48
edicién, pdg. 57.

La proporcidn cuantitativa entre pigmento
¥y resina politerpénica puede osciler dentro de amplios
1imites, pero preferentemente se halla entre 9:1 y
l:4. Particularmente favorables resultan los preparndos
con yna proporcidn de pigmento de 30 a 60 %.

Ademds de los componentes utilizables
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segin este invento se entienden los polimerizados
del pineno glfa o, preferentemente, beta, lo mismo
que las resinas politerpénicas modificadas, como
por ejemplo, las llemadas resinas terpenofendlicas,
que se obtienen por adicidn de fenol a hidrocarburos
terpénicos; o como, por ejemplo, los polimerizados
mixtos de pineno y monémeros de vinilo. Las resinas
politerpénicas se conocen con diversos intervalos de
fusién. Pueden nallerse mds detalles en "Kirk-Othmer",
Facyclopedia of Chemical Technology, vol. 13, pdg. 700
(1954); y en "Wagner und Sarx", Dackkunstharze, 42
edicién, pdg. 57.

La proporcidn cuentitativa entre pigmento
y resina politerpénica puede oscilar dentro de amplios
limites, pero preferentemente se halla entre 9:1 y .
1:4. Particu;armente favorables resultan los preparados:
con una proporcidn de pigmento de 30 a 60 %.

Ademds de los componentes utilizables
segin este invento, los preparados pueden contener
todavia otros coadyuvantes, como plastificadores.
materias estabilizadoras o materias de rellenos
por ejemplo, hasta el 10 % (respecto al peso de re~
sina politerpénica) de polimeros olefinicos de peso
molecular bajo.

Sin embargo, por lo general tales aditi-
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vos son superfluos y en ciertos casos pueden tener
influencie desventajosa, por ejemplo en la pigmente-
cién de masas termoplédstices de fusidn elevada, como
los poliésteres o las poliamidas lineeles.

La composicidén de los prepaerados pigmen-

tarios se efectia por mezecla intima de los componentes;if:

por ejemplo, mediante molturacidn en presencia de
un>liquido, de conveniencia un disolvente orgénico
soluble en agua, como el metanol, el etanol, el iso~
propanol o la acetona,

Pueden emplearse a voluntad molinos usua-
les de bolas o de rodillos. Pero se utilizan con venta-
Je los molinos en los que una carga de bolas de vidrio,
bolas de porcelana o bolas semejantes, o también una
carga de guljarros duros o similares, se pone en mo-
vimiento por medio de un agitador apropiado. Comin
de tales formas de realizacidn de los dispositivoa
desmenuzadores es la circunstancia de que los cuerpos
auxiliares de la molturdeibn tienen mobilidad rele—
tivamente libre y pueden efectuar tanto movimientos..
fricativos como percutientes,

Terminada la operacidn de molienda,
se extfae el disolvente, de conveniencia por evapora-
c¢idn o, si se ha clegido un disolvente en el que la

resina politerpénica empleada sea soluble, por decan-—
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tacidn sobre un egente procipitante, en cuyo caso
la resina disuelts se precipita luego sobre el pig-
mento y a continuacidn se aisla el preparado por
filtracidn, lavado y secado,

Los preparados de este invento se pueden

componer muy ventajosamente en una amasadora. La ela- : |

-
L sa,,

N .

boracidn se cfectia preferentemente a temperatura ele-

vada, en presencia de un cuerpo auxiliar de la moltu-

racién, de conveniencia una sal inorgénicz, como el clo-

ruro sédico, el cloruro poitdsico, el sulfato sédico

0 el cloruro de bario. Fstas seles se¢ pueden eliminar
de nueve gencillamente por lavado con agua. Se

da ademds la adicidn de un disoclvente orgdnico, de
preferencia un disolvente orgdnico miscible con el
ague, como, por ejcmplo, etilenglicol, glicering,
éter monoetilico de glicol, metiletilcetona o alcohol
diacetdnico., Terminada la operacidn de amasadura,

se quitan de la masa las sales y los disolventes,

de conveniencia por tratamiento con agua. F muchos
casos resulta ventajoso emplear, en lugar de los
pigmentos puros, dispersiones acuosas de pigmento.
Para este procedimiento, llamado "flush" o de barrido,
se parte de conveniencia de wna fusidn de la resina
politerpénica. Durante la operacién de barrido,

las particulas de pigmento emigran hacia dentro de
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la resina y se segrega el agua.
In ceso necesario, los preparados de :~~
pigmento obtenidos pueden desmenuzarse por los métodos “-- .
usuales; por ejemplo, en un dispositivo molturador.
Gracias & la buena compatibilidad de las
resinas politerpénicas con muchos medios de aplicaoién}f:~
los preparzdos pigmenterios segin este invento pueden -
emplearse para pigmentar los mds diversos nateriales * .
orgénicos de peso molecular elevado. Segin el tipo
de resina politerpénica que se elija, cabe sefialar como
ejemplos: las materias sintéticas termopldsticas, como
el cloruro de polivinilo, los copolimerizados de clo-
ruro de vinilo con acetato de vinilo, las poliolefinas,
como el polietileno o el polipropileno, ¢l poliestireno,
el poliscrilonitrilo, ¢l metacrilato de polimetilo, -
los copolimerizados de acrilonitrilo-butadieno-estireno,
el caucho natural y el caucho sintético, los poliure-
tanos, los polidsteres y las poliamidas lineales y asi-
mismo los ésteres de celulosa. De la serie de las lacas
0 barnices y lag pinturas cabe citar: los barnices de
resina acrilica secables al aire y los termoendurecibles,
los barnices de resina alquidica secables gl aire,
los barnices de resina alquidomelaminica termoendu~
recibles y asimismo los barnices de combinacidén nitro-

808, Los preparados de este invento son también extraordina~
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riamente aptos para componer tintas de impri-
mir, por ejemplo tintas de imprimir alcbhélicas a
base de etilcelulosa, tintas de imprimir o base de
bencina y resinatos de calecio, tintas de imprimir de
caucho clorado, tintas de imprimir de nitrocelulosa
a base de alcoholes y/o &steres, tintas de imprimir
de resina polizmidica o de resina vinilica, etcétera.

Por otra parte, los preparados pigmenta-—
rios de este invento sirven pera la pigmentacidn de
fibras sintéticas, y méds precisamente tanto de fibras de
hilatura en fusidn como de fibras hilsbles a partir
de soluciones. Como ejemplos de fibras de hilatura
en fusidn cabe schialar las fibras de polipropileno,
las fibras de poliamida y las fibras de polidster;
y como ejemplos de fibras hilables & partir de solu-
ciones, las fibras de acetato de celulosa, las fi-
bras de poliacrilonitrilo, las fibras de cloruro de
polivinilo y las fibras de poliuretano,

Esteos preparados se distinguen por ex-
celente capacidad de distribucidén y cundimiento y
con ellos se obtienen en las masas termopldsticas,
los barnices, las tintas de imprimir, las fibras,
etcétera, que se han mencionado tinturas puras y

uniformes.

I los ejemplos que siguen, las partes
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significan, en tanto no se indique otra cosa, partes

en peso, y los porcentajes, porcentajes en peso; las tem-..

~

peraturas estdn expresadas en grados centigrados. PN
EJEMPLO 1
a) Bn una smasadora se amasan & temperatura )

de 60 a 652, durante 6 horas, 36 partes de beta-
cuproftalocianina bruta, 36 partes de resina politer-
pénica (Croturez D, de la Crosby Chem, Inc.), 180
partes de clorurc sédico molido y 14,5 partes de
dietilearbitol, Se deshace le masa en la amasadora
por adicidén de 50 partes de hielo ¢ isopropenol en
la proporeidn 4:1 y se granulae prosiguiendo el ama-
samiento durante 30 minutos. Se somete el granulado
a2 una molturacidn en himedo con unas 3000 partes de
agua, en molino coioidal de dientes, hasta granule-
cidn finisima. A continuacidn se Tiltra y se lava
con agua para eliminar el disolvente y las sales.
Secando la torta del filtro en el armario de vacio,
a temperatura de 70 a 802, se obtiene un preparado
plgmentario que da tinturas azules puras y unifor-
mes,

b). Si en lugar de Croturez D se utiliza la

resina politerpénica Nirez 1125 (Heyden-Newport), se
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obtiene un preparado pigmentario de propiedades
ignalmente buenas.
c) Si en luger de Croturez D se utiliza la

resina politerpénice Escorez 4110 (Esso Standard),

se Obtiene asimismo un preparado pigmentario igualmente - -

bueno,

EJEMPLO 2

a) Fn una amasadora se amasan durante 6 horas
36 partes de beba~cuproftalocianina bruta, 36 partes
de una resina terpenofendlica (Nirez V 2040, de la
Heyden Newport Chem. Corp.), 180 partes de cloruro
sédico molido y 18 partes del alcohol diacetdnico.

Se deshace la masa por adicidn de 50 partes de agua
¥y se la granula en la amasadora. El granulado se
sométe & una molturecidn en hume: 0 con unas 3000 par-
tes de agug, en wn molino coloidal de dientes, y se
elabora de la misme manera que en ¢l Ejemplo 1. Con el
preparado asi obtenido se tifien con matiz azul wni~
form masas pldsticas, barnices, tintas de imprimir

y fibras.

b) 51 en luger de la beta-cuproftalocianina

se emplean 36 partes de hollin Printex 300 (Degussa),

se obtiene un preparado de negro con ¢l que se logran

Fl
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barnices, tintas de estampar o fibras de color negro
profundo.

c) Si en lugar de la beta-cuproftalocianina
se emplean 36 partes del colorante disazoico rojo de

la férmula

™\ -COOCH 3 r '\L/
U ~N CO-NH—-O

se obtiene un preparado que da tinJuras rojas vivas,
EJEMPLO 3

Se funden en una amaesadors, por calenta-
miento con vapor, 50 paertes de una resina terpénica
modificada (Terpalyn A9, de la Hercules). Se intro-
ducen en la fusién sucesivamente 200 pértes de una
torta de filtro acuosa que contiene 50 partes de
verde de policloro-~cuproftalocianina y se lava por
barrido. Después de separar el agua segregada, se

prosigue el amesemiento de la fusidn hasta sequedad
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y hasta que se ha alecanzado la finura deseada de
distrivucidn del pigmento y a continnacién se la de- :
ja solidificada por enfriamiento. La fusidn, una vez S
solidificada, se pulveriza. El preparado que asi
5, se obtiene sirve, igual que los preparados de los
Ejemplos 1 y 2, para pigmentar barnices, tintas de
imprimir, fibras para hilar, materias sintéticas, S

etcétera.
10, EJEMPLO 4

Se rebozan en seco con 2 partes del
preparado pigmentario obtenido segin el Ejemplo 2,
a), 98 partes de poliamida a base de epsilon-capro-
15. lactame (poliamida 6), en forma de recortes. Los
recortes rebozados se hilen en une extrusora, a
290-2952, Fl hilo asi obtenido presenta coloracidn
azul profunda, uniforme y de grendes propiedades
de solidez a la luz y & la humedad.S1 en lugar del pre-~
20. parado pigmentario del Ejemplo 2, a), se utiliza el pre-
parado de negro obtenido segin el Ejemplo 2, b), se obtienen

fibrag tefiidas de negro profundo.
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EJEMPLO 5
(Barniz al fuego de resina acrilica) 11;5
Se deslien por agitacidn 5 partes del

preperado azul obtenido segin el Ejemplo 1, a), en cae

20 partes de disolvente de esta composicidn:
50 partes de Solvesso 150 -n
15 partes de acetato de butilo < »
5 partes de Exkin II (agente deslizante)
25 partes de metil-isobutil~cetona
5 partes de aceite de silicona (1 % en Solvesso
150).
Una vez lograda la distribucidén fina
y completa (semin el agitador, al cabo de unos 15
a 60 minutos), se afiaden los agentes aglutinantes,
a saber:A
48,3 partes de Bayeryl L 530 (51 % en xileno/
butanol 3:1) y
23,3 partes de Maprenal TTX (55 % en butanol).
Después de breve homogeneizacidn, se
aplice y se cuece ¢l barniz por los métodos usuales
(coceidén, una hora a 110¢). Los barnizados resyltantes se
distinguen por wn deglizamiento muy bueno, gren
brillo y excelente finura de distribucién del pig-

mento.
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Si en lugar del preparado del Ejemplo 1,
a), se utilizan ¢ partes del preparado obtenido segtn
el Ejemplo 1, b), se obtiene una tintura igualmente
buena del barniz.

Sien lugar del preperado del Ejemplo 1,
a), se utilizen 5 partes del preparado obtenido se- .
gin el Ejemplo 1, ¢), se obtiene asimismo una tintura ilfJ

g

excelente del bamiz, )'i .

ZIENPLO 6

(Barniz al fuego de alquidomelaminag)

Con ayuda de un aglitador de discos dentados
que actia con 3000 vueltas por minuto se distribuyen
8 partes del preparado pigmentario obtenido segin el
Ejemplo 1, b), en 22 partes de una mezcla de disolvente
constituida  por:

10 partes de xileno

partes de éter monoetilico de etilenglicol
partes de éster butilico de decido acético
partes de n~-butenol

perte de deslizante y

H 2 N oA s

parte de solucidn de aceite de silicona sl
1 % en xileno,
durente 35 minutos y a la temperatura ambiente., Una

vez lograda la distribucién fina completa, se afiaden,
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continuendo la agitacidn, los aglutinantes siguientes:

.n o

a) 23,5 partes de una solucidn al 80 % de L

una resina alquidica & base de un 4eido ‘l"

graso sintético en xileno (cardura 30,
5. de la Shell) e
b) 25,0 partes de una solucidn al 75 % de ii;‘

una resina alquidica a base de deido

graso de peso molecular bajo en xileno ;,i;
(Alkydal F 25, de la Bayer) y
10. c) 21,5 pertes de una solucidn al 75 % de

una resina de melamina butileda, en butamol
(Cibamin M 86, de Ciba).
.Al cabo de 15 minutos de agitacidn se
aplica el barniz de la menera ordineria y se le endu~
15. rece @ 135¢ durante 30 minutos. Se obtiene un barniz
azul impeceblemente pigmentado.
91 en lugar del preparedo del Ejemplo 1,
b), se utilizen 8 partes del preparado seginbl Ejem-
plo 1, ¢), se obtiene un barnizado equivalente.
20. S5i se utilizan 8 partes del preparado
pigmentario rojo obtenido segin el Ejemplo 2, c),

se obtiene asimismo un barnizado rojo equivalente.
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EJEMPLO 7

(Cloruro de polivinilo blando)
Se mezclan
0,08 partes del preparado segin el Ejemplo 3
1,0 partes de diéxido de titanio, variedad
rutilo, Kronos RN 56 v
13,3 partes de cloruro de polivinilo del tipo
G (Lonza) T wn\“\‘,x;?L
7 3 partes de ftalato de dloctilo
¥ se lamina la mezcla & 1502 durante 5 minutos
en une calandria de dos rodillos. Se obtiene wna
hoja tefiida wniformemente de verde, No se advierte
merme de la capacidad de migracién a causa de la
resina politerpénica.
B lugar del preparado segin el
Ejemplo 3, pueden emplearse con ol mismo buen resyl-
tado los preparados segun 1los Ejemplos 1 a, 1 b, 1»3,
28, 2by2c¢.

EJEMFLO 8

(Cloruro de polivinilo)
Se empasta en 3 partes de ftalato de

dioctilo 1 parte del preparado segin el Ejemplo 1,

POOR
QUALITY
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a), y se hincha la pasta durante 16 horas. Iuego

se la dispersa durente 15 minutos con un disco den-

tado.

plastisol

38 % de plestificante y agente de estabilizacidn y 5 % . .

de blanco
cubrimient
impecable
a), se emplean con el mismo buen resultado 108 pree
perados segun los Ejemplos 1 b, 1 ¢, 28, 2b, 2 ¢

y 3.

EJEMPLO 9O

(Tinta

La pasta se mezela con 200 partes de un

que contiene 57 % de cloruro de polivinilo,

de titenio y:-se la agita, Se obtiene un re- .

0 de cloruro de polivinilo pigmentado con
homogen e¢idad.

In lugar del preparado segin el Ejemplo 1,

de imprimir)

Se dispersan durante 15 minutos, con

un agitador de disco dentado:

10
20

10
60

partes del preparado segin el Ejemplo 1, a)
partes de caucho clorado (PARLON 55, de

la Hercules)
partes de tolueno y

partes de tricloroetileno,
Con la tinta de imprimir as{ obtenida
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se imprime una hoja de aluminio forrada de resina
vinilica, Sc¢ cbtienc una impresidn de color unifor-—

me y de muy buena adherencia.
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NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se de=-
olaran nuevas y de propia invencidn las siguientes rei-
vindicaciones, con prioridad de la solicitud de patentes

suizas nums. 80/68 del 4,1.68.

1. Procedimiento para la obtencidn de preparados
de pigmento, caracterizado por mezclarse intimamente un pig-

mento y/o un aclarador dptico con una resina politerpénica.

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizedo por megelarse el pigmento con la resina poli-
terpénica en una amasadora, de preferencia con adicidn
de agentes auxiliares de la molturacion y, eventualmente,

también de disolventes.

3. Procediniento segin la reivindicacién 2,
caracterigzado por amarse una pasta acuosa de pig-
mento con la resina terpénica, a temperatura elevada,

y eliminarse el agua segregada.

4. Procedimiento, seéﬁn las reivindicaciones
precédeptes caracterizado .pdrque los preparados comprenden
un pigmento y/o un aclarador dptico, ademds de una resina po-

literpénica y, eventualmente, 10% a lo sumo, respecto al
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paso de resina politerpénica, de un polimero olefinico

de peso molecular bajo.
5. Procedimiento, segun las reivindicaciones
precedentes caracterizado por utilizarse como resina

politerpénica un polimerizado del beta-pineno.

6. Procedimiento, segin las reivindicaciones
precedentes, caracterizado por utilizarse como resina
politerpénica una resina politerpénica modificada

con fenol (resina terpenofendlica).

7. Procedimiento, segin las reivindicaciones
precedentes caracterizado porqus los preparados contie=-

nen 20 a 90% de pigmento y/o aclarador dptico.

8. Procedimiento segin la reivindicacidn T,
caracterizado porque los preparados contienen 30 a 60%

de pigmento y/o aclarador dptico.

9, Procedimiento para la obtencidén de preparados

de pigmento.
Segin se describe y reivindica en la presente

nemoria descriptive que/codsta de 20 pdginas foliadas y

escritas a maquina por|una %ola cara.

Madrid a 3 de Enero de 1969

Pelle
P

firmadies JOSE RODRIGUEL
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