
CASE 6832/E

382502

P A T E N T E  

D E
I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES PIG­
MENTARIOS", a favor de la firma suiza CIRA SOCIETE ANONYME 
residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha propuesto ya un procedimiento para 
preparar colorantes pigmentarios que se caracteriza por 
emplearse, como soporte del colorante, un producto de con­
densación de aminotriacina y aldehido (vóase la patente 
suiza 196.354). El producto de condensación de aminotria­
cina y aldehido se endurece antes o despuós de la unión 
con el colorante o durante ella y luego se muele finamente. 
Se emplean tanto colorantes solubles en agua como colorante: 
insolubles en agua, finamente divididos.

Pese a su evidente ventaja de la transforma­
ción de colorantes sencillos, solubles, en pigmentos
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insoluoles y capaces de extracción, este procedimiento 
no ha hallado ningún empleo industrial. El motivo es el 
siguiente: el tamaño, y tambión la forma, de las partí­
culas del pigmento están determinados en este procedi­
miento por un proceso de desmenuzación mecánico. Sabido 
es que aún por medio de las máquinas desmenuzadoras más 
eficaces no se puede reducir el tamaño de las partículas 
a menos de 1 miera. Las partículas obtenidas por des­
menuzación mecánica presentan en general una amplia dis­
tribución de tamaños y tienen formas irregulares. Esto 
afecta particularmente a los productos de condensación 
de aminotriaoina y aldehido endurecidos, que a cansa 
de su fragilidad y carácter vidrioso so rompen durante la 
molturación en esquirlas irregulares de tamaño muy dife­
rente. Esta falta de homogeneidad en la forma y el tamaño 
tiene por consecuencia una serie de desventajas cuando 
tales productos se emplean como pigmentos colorantes:

a) su adherencia con aglutinantes a las fibras tex­
tiles es escasa. Se desprenden por froto con 
facilidad. Por lo tanto no son aptos para la es­
tampación textil.

b) Reducen la solides de las fibras sintónticas cuando 
óstas se tiñen on la masa con tales pigmentos co­
lorantes .

c) Si se los emplea para teñir barnices, resultan 
películas mates.

d) Dado que la resistencia mecánica de los artí­
culos de caucho y do plástico se reduce de 
manera significativa por proporciones muy pe—
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quenas de partículas groseras irregulares, los 
artículos de caucho y de plástico que están 
teñidos con dichos pigmentos colorantes tienen 
menor resistencia mecánica.

Todas estas desventajas se eliminan por 
medio del procedimiento de este invento, el cual se ca­
racteriza en que do un sistema acuoso monofásico que 
contiene disuclto uno o más ¡Rormadores de aminoplasto, 
uno o más aldehidos o los productos de policondensacián, 
todavía solubles, de formadores de aminoplasto con aldehi­
dos, y asimismo un coloide protector o una substancia 
tensioactiva, se forma, antes o después de la unión con 
un colorante soluble en agua o durante olla, un aminoplasto 
retieulado, insoluble o infusible, teñido y finamente dis­
perso .

Normalmente, a continuación se sopara de 
la fase acuosa el aminoplasto teñido que se ha formado, 
so le seca y se le desaglomcra.

Para muchas aplicaciones no hay necesidad, 
sin embargo, do deshidratar y socar el aminoplasto obtenido 
por precipitación o gelificación. Por ejemplo, para la 
fabricación do papeles coloroados o para muchas aplicacio­
nes textiles pueden emplearse directamente suspensiones 
acuosas do los goles polimóricos provistos de colorante, 
evcntualmcntc neutralizados y dcsaglomcrados. De esta mane­
ra pueden ahorrarse costosos pasos do fabricación y gastos
do energía.

Por "formadoros do aminoplasto" se entiendon on 
particular: la urea, la tiouroa, la diciandiamida, la mela-
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mina y las guanara!ñas a. la fórmula general

en. la que
R os alquilo do C^-C^g, alquenilo de C^-C^,

cicloaquilo, arilo o aralquilo,
Ejemplos do tales guanaminas son la acetoguana- 

mina, la bonzoguanamina, la tetrahidrobenzoguanamina y la 
fenilaoctoguanamina.

El formaldchido puede reemplazarse en parto por 
otros aldehidos, como por ejemplo, aldehido acótico, aldehido 
isobutirico, acrolcina, aldohido crotónico y aldehido benzoi­
co.

Respecto a la elección do los colorantes soluble 
en agua no existen prácticamente limitaciones. Pueden cm- 
ploarso colorantes de las má.s diversas clases; por ejemplo, 
colorantes monoazoicos o poliazoicos, lo mismo dosmctaliza- 
dos que do complejo metálico, como complejos ctipricos, niquáli 
eos, crómicos o cobálticos de colorantes azoicos; colorantes 
antraquinónicos, colorantes pcrinónicos, colorantes nitro, 
colorantes mctínicos, colorantes azometínicos, colorantes 
azoporfínicos, colorantes quinoftaldnicos, colorantes oxa- 
cónicos, colorantes dioxacinoxantónicos o colorantes tri- 
fonilmctánicos. En lugar do los colorantes pueden ampiarse
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asimismo aclaradorcs ópticos. Los colorantes deben ser solu­
bles en agua. La solubilidad en agua de los colorantes puede 
conseguirse de diversas maneras; por ejemplo, con empleo 
de un ndmoro apropiado do grupos hidrosolubilizantcs usuales 
(como agrupaciones do deido sulfónico, de deido carboxílico, 
de disulfimida, do carbonamida o de sulfonamida) o también 
por la presencia de varios grupos hidroxilicos.Entran ade­
más en cuenta los conocidos complejos 2 :1 crómicos o cobál­
ticos de colorantes azoicos o azomotínicos, cuya solubili- 

10*.* dad en agua está condicionada por el carácter salino del 
complejo, además de serlo por los grupos sulfonamidicos, 
sulfónicos o acilamínicos ovcntualmentc presentes.

Asimismo entran en cuenta para el procedimien­
to do esto invento los colorantes básicos cuya solubilidad 

15, está condicionada por la prcsoncia do un grupo amínico ter­
ciario o cuartcrnario o de un grupo do oxonio. Siempre que 
la actuación en soluciones muy diluidas no se considero 
antioconómica, basta una solubilidad en agua del colorante 
do pocos porcentajes. La solidez del pigmento a la luz está 

20. condicionada/ alto grado por la solidez a la luz dol co­
lorante soluble en agua. El componente do molamina-fopmal- 
dehido o do uroa-formaldehido dol pigmento tiene excelente 
solidez a la luz.

Por coloides protectores so ontienden substan- 
25. cías macromolccularcs solubles en agua nuc aumentan la vis­

cosidad de ósta. Tienen preferentemente carácter do poliolec- 
trolitos. Como ejemplos de substancias do aptitud descollante 
para coloides protectores cabe citar: substancias sintóticas 
como las sales alcalinas de polímeros y copolímcros dol
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ácido acrílico, del ácido metacrílico, del ácido fumárico 
y del ácido maleico? polioxiotilenglicoles^ materias natu­
rales como las gelatinas, el agar-agar, el tragacanto y el 
ácido alquínico, y asimismo materias naturales degrada- 

5, das, como la metíleelulosa, la beta-hidroxietilcelulosa, la 
hidroxipropilcclulosa y la carboximctilcelulosa,sódica.

Por substancias tensioactivas o tensiuros se 
entienden las materias que rebajan la tensión superficial del 
agua. Pueden emplearse tensiuros aniánicos, catiánicos 

10. o no iónicos. Ejemplos de tensiuros aniónicos son los
sulfonatos de alcohol graso, los sulfonatos de alquilarilo, 
las sales do ásteres de ácido sulfosuccíñico y los sulfa- 
tos do monoglicóricos. En calidad de tensiuros catiánicos 
pueden emplearse los haluros o los sulfatos metílicos de 

1 5 . bases amónicas cuaternarias que lleven a lo menos un ra­
dical alquiüco^C^* Tensiuros no iónicos eficaces son, 
por ejemplo, los atores polialquilónicos de alcoholes gra­
sos o do fenoles.

El examen con el microscopio electrónico 
20. de las partículas de los pigmentos preparados por este

procedimiento demuestra su exacta forma esfórica y la uni­
formidad do su tamaño. El coeficiente do variación del 
diámetro de las partículas se halla en todos los casos 
por debajo del 20% y la mayoría de las veces os soló del 

25. 10 % o aun monos.
Los factores siguientes determinan el diá­

metro medio do las partículas:
a) Relación molar y concentración del formador de 

aminoplasto y del aldehido.
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b) Tipo y concentración del coloido protector o del 

tonsiu.ro.
c) pH o concentración de ácido en la reacción de 

reticulación.
Vaüóndose de estos parámetros se tiene la 

posibilidad do preparar "a la medida" partículas con diá­
metro entre 250 y 10 000 angstroms o una superficie espe­
cífica do 2 a 200 m^/g. En ello radica una ventaja decisi­
va do esto procedimiento. Se está así libre do los factores 
de azar que aquejan a los procesos mecánicos de desmonuza- 
ción. So llega con facilidad a ana gama do tamaño de par­
tículas de los pigmentos orgánicos que con los medios per­
tenecientes al estado de la tócnica sólo os alcanzablc con 
dificultad.So puedo y os este el panto más importante, 
ajustar el tamaño de las partículas a la finalidad de empleo 
provista y al substrato. Por ojomplo, se puede elegir un 
tamaño de partículas que proporciono a los barnices el bri­
llo máximo y gran poder cubriente, mientras otra gamas de 
tamaños de partículas tienen aptitud óptima para la estam­
pación de góncros textiles o para la, tinción do fibras 
sintóticas en la masa. Tambión el tipo del formador de amino- 
plasto desempeña papel principal. Por ejemplo, con pigmentos 
de urca-formaldohido so obtienen láminas transparentes do 
cloruro de polivinilo, mientras que los pigmentos do molamina- 
-formaldohido del mismo tamaño de partículas ocasionan 
intensos enturbiamientos.

Las propiedades y procedimientos para la pre­
paración do tales polímeros de condensación roticulados, 
incoloros y muy dispersos, a base do molamina-formaldchido
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y uroa-formaldchido, so han descrito ya on la literatura 
(vóase la patente inglesa 1.043.436 y la patento norteame­
ricana 3.428.607g y además "Makromol. Chomic" 120, 68-86 

-1969-). Está demostrado cuan especificas son las reac­
ciones que conducen a partículas en la gama do las submicras.
En ensayos do laboratorio ináditos hasta ahora so ha de­
mostrado qp.o ya cantidades relativamente pequeñas do subs­
tancias polares, como alcoholes, fenoles o aminas y en 
medida muy espacial sales inorgánicas, ocasionan un engro- 
samicnto de 3as partículas y una intonsa conglomeración do 
ástas. Basándoso on esta experiencia cabía esperar que las 
reacciones do roticulacián que conducen a partículas de la 
gama do las submicras serian asimismo perturbadas sensible­
mente por los colorantes. Por lo tanto, ol hecho de que se 
puedan preparar colorantes pigmentarios polimáricos on 
forma do partículas micrónicas y submicrónicas esféricas 
y regulares, con un contenido de colorante hasta el 40%, 
debo considerarso notamente sorprendente. Con la oloccián 
apropiada del colorante soluble, so obtienen pigmentos colo­
rantes de gran cubrimiento. El colorante esta por lo gene­
ral muy firmemente adherido y, a pesar do la gran suporfi- 
cic de las partículas (hasta 200 m /g), no puede extraerse 
con agua o disolventes. En muchos casos resiste incluso a 
la oxtraccián con ácidos o álcalis diluidos.

La determinación del diámetro medio de las par­
tículas por recuento de micrografías de los electrones os una 
tarea larga y fatigosa. Un patrón apropiado para caracterizar 
la disporsividad de los colorantes pigmentarios de este invento 
os la superficie especifica. A partir de olla puedo calcular-
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so el diámetro medio de las partículas, según
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ir
(vdaso "Macromol. Chomic" 120, 68-86 - 1968-), En esta ecua­
ción, A representa la suporfiejo cspoficica, 5 representa 
la masa media do lis partículas y S reprosonta la desviación 
tipo. La superficie ospcfííica puede averiguarse fácilmente 
por el mdtodo llamado B.E.T. o más sencillamente según "Haul 
y DHmbgcn" (vóasc Chom, Ing, Tcchinik 32 -1960- 349 y Chem. 
Ing. Tochinik 35 -1936- 536).

Los nuevos pigmentos pueden utilizarse para 
la pigmentación de material orgánico de poso molecular alto; 
por ejemplo, dteres y ásteres do celulosa, superpoliamidas 
y supcrpoliurctanos o policstcrcs, acetilcclulosa, nitrocc— 
lulosa, resinas naturalos o resinas do condensación (por 
ejemplo, aminoplastos, on particular resinas de urca y formal- 
dehido y resinas do molamina y formaldohido), resinas alquí- 
dicas, fonoplastos, policarbonatos, poliolofinas (como polies- 
tireno, cloruro do polivinilo, polictilono, polipropileno, 
poliacrilonitrilo y ásteres de ácido poliacrílico), goma, 
caseína, silicona y resinas de siücona, por separado o en 
mezclas.

En los ejemplos quo siguen, mientras no so 
advierta otra cosa, las partos significan partes en peso, 
y los porcentajes, porcentajes on peso; las temperaturas 
están expresadas en grados centígrados.
EJEMPLO 1
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Preparación do un colorante pigmentario azu.1, muy 
disperso, a baso do molamina y formaldohido
a) Procondonsado

Se calienta a 70a 200 partos de solución 
acuosa do formaldchido al 30% y se ajusta a pH 7. Agi­
tando, se introducen 126 partos de melamina y so man­
tiene constante el pH 7 adición de un poco do I^SO^ al 
10 %. Dospuós de la disolución do la molamina, so condensa 
por 30 minutos a pH 7 y 702 y so enfría el precondonsadu 
hasta 402:
b) Solución de coloranto

So disuolvon en 88 partes do agua 4,65 partes 
do un coloranto antraquinónico do la fórmula

20.

c) En un matraz provisto do agitador, refrigerador
do reflujo, embudo do goteo, termómetro y sonda para la me­
dición dol pH, que por medio do un medidor de pH y una válvula 
magnótica regula ol aporte do ácido sulfúrico al 10%, so 
depositan 848 partos de agua dosionizada y 0,43 partos do 
una carboximctilcolulosa' sódica de poso molecular alto. So 
agita, se calienta a 95S C y se ajustan ol pH a 6,5. So jun-
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tan a la solución do coloranto según b) do este cjomplo 81,5 

partos del prccondcnsado preparado según a) y so instila es­
ta mezcla en el contenido del matraz, agitando y mientras 
se mantiene el pH a 6,5 por adición automática de H^SO^ a-t- 
10% Se forma un precipitado de color azul subido, Se doja 
proseguir la reacción por 60 minutos a pH 4 y 953 C, se en­
fría hasta la temperatura del ambiento y se ajusta el pH a 
6 con solución sódica al 10%. Se filtra el precipitado por 
succión y so lo lava con 3000 partos de agua. Tanto el filtra­
do como las lavazas son absolutamente incoloras. So seca el 
pigmonto durante la noche a.130S C, on corriente de aire, y 
dcspuós del enfriamiento so la dcsaglomcra por modio de un 
molino rápido do pitones.

Se obtienen 38 partes de un polvo fino, 
do color azul subido y con una superficie cspofífica de 
132 m^/g. La micrografía de los electrones muestra par­
tículas osfóricas y uniformes, do 280 angtroms de diámetro 
medio^ El contenido do colorante os dol 12,25 %. El colo­
ranto no so destiñe dcspuós de 2 horas de obullución on agua, 
en solución sódica al 5 % y en ácido sulfúrico al 25 %. Se 
le puede también extraer con triclorootilcno.

Se obtienen tinturas de excelente solidez 
al lavado y al froto, si el pigmento coloranto se aplica 
por el procedimiento de estampación con rodillos, al algo­
dón, a la seda de acetato, a la lana celulósica, al tejido 
de poüóstcr (tcrcftalato do polictilcno) o al tejido do 
nilón. Este pigmento colorante sirve además para teñir 
vulcanizados do caucho natural o sintótico.
EJEMPLO 2



- 12 -

5;

10.

15.

20 .

25.

382502
So disuelven on 352,5 partos do agua 18,6 par­

tos do un coloranto azoico cromado de la fórmula

y se mezcla esta solución con 163 partos do un procondonsa- 
do de molamina y formaldchido que se ha preparado según las 
indicaciones del Ejemplo 1, a). Por otra parte, se calienta 
a 953 C una solución de 186 partes de carboximctilcclulosa 
sódica do poso molecular alto on 1700 partes de agua y se 
ajusta ol pH a 6,5. Luego se instila la solución anterior 
do coloranto y procondonsado, agitando, a 953 c y con pH 
estático de 6,5 y se deja reaccionar todavía por una hora 
con pH 6,5 y por una hora más con pH 4. Se enfría hasta 
la temperatura del ambiento, se ajusta a neutralidad y se 
elabora de la manera que se ha descrito on el Ejemplo 1.

So obtienen 84 partes de pigmento coloranto 
do las características siguientes:

Contenido efectivo de colorante: 22 %
Superficie ospcoífica: 37,5 m^/g
Diámetro modio do las partículas: 680 angstroms.

Las polículas do barniz a base de un barniz 
al fuego do mclamina-formaldchido eterificado con butanol 
que contieno este pigmento coloranto presentan brillo 
extraordinario, buen poder cubriente y buena estabilidad.
EJEMPLO 3
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So propara una solución a baso de 25,3 partes 
de ácido 3,4',4",4"'-tetrasulfónico de ftalocianina cúprica, 
3 1,5 partes do una solución acuosa de tragacanto al 8 % y 
2010 partes do agua. En esta solución so instila, a 953 c, 
un precondensado que so ha preparado a base do 100 partes 
de formaldchido acuoso al 30 % y 63 partos de mclamina, en 
20 minutos, a 35S C y con pH de 8,5. La solución es entonces 
de color verdiazul profundo, pero límpida. En el curso de 10 
minutos, agitando y a 953 o, se instilan luego 150 volúmenes 
de ácido sulfúrico al final do la adición del HgSO^ ^  ^  ^  

do 3,45.
Después del enfriamiento, se neutraliza y se pro­

cedo a la elaboración final tal como se ha descrito en ol 
Ejemplo 1. Se obtienen 95 partes de pigmento colorante con 
las características siguientes:

Contenido efectivo do colorante: 26,6 %
Superficie específica: 7,2 rn̂ /g

El colorante pigmentario manifiesta buena 
estabilidad de extracción fronte al agua hirviente 
( ^ 0,001 %), HpSO^ al 5 % hirviente ( 0,001 %), solu­
ción sódica al 5 % ( <\ 0,001 %) y tricloroetilcno (0).
So; presta admirablemente como pigmento para barnices y 
en este aspecto proporciona películas de barniz, resisten­
tes y muy brillantes, de resina acrílica para barnices, 
acetato de celulosa y barniz al fuego de nclamina-formal- 
dehido..

Esto pigmento colorante sirve además para 
estampar géneros textiles. Con ligantes apropiados, se 
obtienen estampados de excelentes resistencia al lavado y
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al frote sobre algodón, seda do acetato, nilón, tejido 
do polióster (tcroftalato de polietilcno) y poliacriloni- 
trilo.

5.

.10.

EJEMPLO 4

So procedo como en el Ejemplo 3, poro on vez del 
ácido tetrasulfónico do ftalocianina cúprica se emplean 
25,3 partos del colorante antraquinónico azul do la fórmula 
4 do la tabla III.

Se obtienen 96 partes de pigmento con las 
características siguientes:

Contenido efectivo do colorante: 26,4 %
Tamaño medio de las partículas: 1,16 milimicras

OSuperficie específica: 15,0 m /g

'15.

2 0.

25.

Estabilidad de extracción
Agua hirviento:
HgSO^ al 5 %, hirvicnte: 
NagCO^ al 5 %, hirvicnte: 
Tricloroetilcno hirvicnte:

/ 0,01 %
/ 0,0001 % 

0 %
0 %

Este colorante pigmentario es apto como pigmento 
para barnices.

En la Tabla I que sigue so describe la pre­
paración de otros pigmentos de resina de mclamina-formal- 
dehido por el procedimiento que se ha expuesto on los 
ejemplos 1 a 3. En esta tabla pueden verse todos los datos 
necesarios.
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EJEMPLO 5 582502
Preparación do un colorando pigmentario amarillo 
muy disperso, a baso do urca-formaldohido

So condensa durante 2 horas, a 70a y con 
pH 7, una solución de 60 partos do urea; 150 partos de 
formaldohido acuoso al 30 % y 2,1 partes do sodio dode- 
cilbensulfonico en 215 partes do agua. So mezcla rápida­
mente oste prcoondonsado con una solución de 3.24 partos 
do ácido amidosulfónico y 12,9 partos dol colorante do la 
fórmula 2 de la Tabla III, lo que hace que so forme en 15 
segundos un gol duro, que se doja seguir rcaccinando du­
rante 3 horas a 65a c. Luego se le desmenuzan en un granu- 
lador cortante, so lo agita con una cantidad igual de agua 
y so lo neutraliza a continuación con solución sódica acuo 
sa al 10 %. So filtra, se lava consecutivamente un poco, a 
seca a 1103C en corricnto do agua y so dcsaglomora por 
medio de un molino de pitones.

So obticnon 85 partos do pigmento colorante 
con las características siguientes:

Contenido efectivo dol 
colorante:
Suporficio especifica:
Diámetro medio de las 
partículas:

Estabilidad do extracción
Agua hirvionto:

15,2 %
19 m^/g

alrededor do 800 
angstroams

<(o,i %
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HgSO^ al 5%) hirviontc: O %
I^OO^ al 5 %, hirvicntc: ^\0,01 %

Si el colorante pigmentario obtenido se emplea 
para teñir cloruro de polivinilo, se obtienen, por ejemplo, 
hojas do transparencia, profundidad do color y homogeneidad 
descollantes. Esto colorante pigmentario sirve además para 
teñir papel en la masa o como pasta para estampar.

En la Tabla II que sigue se exponen otros pig­
mentos más preparados según las indicaciones de este ejem­
plo. Todos los datos necesarios pueden verse en la tabla.

Tabla II

NS Par­
tes
de
uroa

Par­
tes
de
CH^O
a r
30%

Par­
tes
de
colo
ran?
te

Colo­
rante 
do la 
tabla 
111 
na

Rendi­
mien­
to
(par­
tes)

Color
Conte­
nido 
de co­
loran­
te en 
el pig 
mentó, 

%

Super­
ficie
espe­
cifica
K^/g

1 60 150 24 24 79 amarillo 25 6

2 60 150 24 17 90 azul 25 10

3 60 150 12,9 1 87 azul 14,8 14

4 60 150 12,9 5 83 azul 15,5 -

5 60 150 12,7 6 86 rojo 14,8 14
6 60 150 12,7 4 82 azul 15,5 12

7 60 150 12,7 7 74 verdiazul 17,2 12

8 60 150 24 5 87 azul 23 15

9 60 150 24 2 90 amarillo 23 41

10 60 150 24 l 88 azul 23 49
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TABLA I H

Fórmulas estructurales de los colorantes empleados

1)

2 )

3)

4)

NH.
C/  ̂N N

O^N ) N^N-C-- C-CH-¿ v v  n t) 2
C H

H(f ̂
CH.,

(Cr/2)

SO^H
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5.

10.
15.

2C,

5)

6 )
{ "

N N

/ \RHN ""2

7) deido tetrasulfónico de ftalocíanina cúprica

25. 8)
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14)

5.

10.

16) acido 4t4'-diamiRO-l,l'-dian1:raqüinonil-3,3'
15* disulfónico
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10.

15.

20.

25.

t= 26 =

HOJ3
3

no?!?
3

O-Cu— 0

26)

27)

23)

H0..3-<2I>-N=N-(D^N 3̂'

¡"3S°3** SO^H C-OH

Í I O - S ^ ^ N H -  CO

ó
[ 3 SU-H

v i b ^ — t!

-N=N-0--C0- NH

CR

2 9 ) N O ,

SO^H SO^H

30)
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10.
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31)
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HH.,) ^c

^  \
N N
! " c c- ^  /

N

2

32)

33) OH

A - N , i
H ^ N S O ^

n-— o— c-cii.
ti M ^

HO-C N / t

20.

25.

30.

34)

C1
NH

N/  ̂
C C-NH^ 
t! ¡ ¿
N M 

\
C
tC1

N/ \
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10.
38)

15.

EJEMPLO 6
Se prepara un precondensado por disolución 

de 31,5 partea de melamina en 50 partea de una solu- 
20, oi&i acuoaa de fonnaldehido al 30 ,̂ a 85̂  y con pH de

8.5. Luego se enfría inmediatamente haata 40B
En 970 partes de agua que contienen 1,8 partee 

de alcohol polivinílico, ee introduce a 95** y con pH 6,0 

una solución de 24 partes del colorante azul de la fórmula
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37 de la tabla III. En estas condiciones y agitando, so ins­
tila el precondensado y se deja proseguir la reacción durante 
2 horas a pH 4,0. Luego se separa el pigmento por filtración 
y se le seca a 1608 durante 6 horas. Después de la desaglome­
ración en un molino rápido de pitones, se obtienen 53 partes 
de un pigmento de color azul subido y con 60,8 rn̂ /g de super­
ficie específica.

En la tabla que sigue so reseñan en la columna I 
otros coloides protectores que pueden emplearse según las 
indicaciones de este ejemplo en lugar del alcohol poliviní- 
lico. La columna II indica el rendimiento, y la columna III, 
la superficie específica del pigmento obtenido.

20.

25.

Coloide protector Rendimiento 
en partes Superficie es^ 

pacífica en m^/g

ll Oxido de polietileno 56 31,6
2. Alginato sódico 52 42,1
3'. Beta-hidroxipropilce- -

lulosa 48 42,7

EJEMPLO 7
Por calentamiento durante 2 horas a 70a y con pH

7,0, se prepara un precondensado de:
450 partes de solución acuosa de formaldehido al

 ̂ 30%loo partes de urea
645 partes de agua y
2,25 partes de Emulphor 0 (producto de condensa­

ción de alcohol oleí- 
lico y óxido de etileno). 

Se preparan tres soluciones de colorante que con—



5.

10.

15.

20.

25.

382502
tienen, en 100 partes de agua, 3,24 partes de ácido sulfami-
nicoy

a) 0,38 b) 1,53 c) 6,5 partes de RhodaminB.

Con cada una de las tres soluciones de colorante, 
se mezcla rápidamente y a 508 un tercio del precondensadoÜ 
En pocos segundos se forman goles rojos brillantes y de forma 
estable. Se deja proseguir la reacción por 2 horas, a 658, 
se granula y se hace una suspensión con un volumen doble 
de agua. Luego se ajusta a pH 7 con solución sódica al 10 
se filtra, se seca a 1308 y ge desaglomera por medio de un 
molino de pitones. Se obtienen pigmentos colorantes fluores­
centes, de color rojo brillante!.

Rendimiento
(partos) Superficie especifica 

(m /g)
a) 74 3,6
b) 74 2,4
c) 79 1,2

EJLMPLO 8

So procede como en el Ejemplo 7, pero se emplean 
3,15 partos de carboximctilcelulosa sódica, en lugar do 
las 2,25 partes de Emulphor O, y el colorante nS 38 de la 
tabla III. Se obtienen pigmentos colorantes fluorescentes 
de color amarillo brillante.

Colorante
(partes) Rendimiento 

en pigmento 
(partes)

Superficie
específica
(m^/g)

a) 0,38 54 38,5
b) 1,53 68 42,9
c) 6,50 75

W *
39,2
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Descrito el objeto del presente invento se 
declaran como nuevas y de propia invención las siguientes 
reivindicaciones con prioridad do la solicitud de patentes 
suizas núms. 12.101/69 del 7 de Agosto de 1969 y 10.298/70 
del 7 de Julio de 1.970.

1. Procedimiento para la preparación de 
colorantes pigmentarios, caracterizado en que, a partir do 
un sistema acuoso monofásico que contiene disueltos uno o 
varios formadores de aminoplasto, uno o varios aldehidos (o 
los productos de policondensación, todavía solubles, de for­
madores de aminoplasto con aldehidos) y asimismo un coloide 
protector o una substancia tensioactiva, se forma, antes o 
después de la unión con un colorante soluble en agua o duran- 
te ella, un aminoplasto reticulado, insoluble e infusible, 
teñido y finamente disperso.

2. Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado por emplearse molamina en concepto de fprma- 
dor do aminoplasto.

3. Procedimiento según las reivindicaciones
1 y 2, caracterizado por emplearse formaldehido en concepto 
de aldehido.

4. Procedimiento según las reivindicaciones
1 y 2, caracterizado por partirse de un producto soluble 
de melamina-formaldehido.

5. Procedimiento según las reivindicación 1,
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caracterizado por emplearse urea en concepto de formador 
de aminoplaato.

6. Procedimiento según las reivindicaciones 
1 y 5, caracterizado por partirse de un prccondensado so­
luble do urea-formaldehido.

7. Procedimiento según las reivindicaciones 
1 a 6, caracterizado por partirse de una soluciún acuosa, 
monofásica y aproximadamente neutra, del formador de ami- 
noplasto y del aldehido o de sus productos de policondonsa- 
ción todavía solubles y por formarse, por adición de un ácido 
el aminoplasto teñido.

8. Procedimiento según las reivindicaciones
1 a 7, caracterizado por separarse de la fase acuosa el ami­
noplasto teñido, socársele y dcsaglomerárselc.

9. Procedimiento para la preparación de colo­
cantes pigmentarios.

Según so describe y reivindica en la presento 
memoria descriptiva que consta do 32 páginas foliadas y 
escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 6 do Agosto do 1970 
J A iM E  tS E R Mp.a

'irmado: JOSE f. NiEIO
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