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Esta invencidén se relaciona con dispersiones de
particulas sbélidas en 1liquidos orgénicos y, més par-
ticularmente, con dispersiones de estebilided mejorada,
¥y con agentes dispersantes adecuados para emplearse en

5. la produccidén de dichas dispersiones.
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Las dispersiones de sélidos, tales como pigmentos,
en liquidos orgénicos, tienden a flocular. Esto puede
ocurrir, por ejemplo, durante el almacenamiento, en el ca-
s0 de dispersionss de pigmentos que se han de utilizar co-
mo pinturas; durante ia evaporacidén del disolvente de un
revestimiento conduciendo a la pérdida de resistencia tin-
t6érea, lustre, poder cubriente y homogeneidad. La flocu-~
lacibn puede resulter tambidén en la separacién de la dig-
persidn causendo dificultades en el manejo de la disper—
sién.

Se han descrito varlos procedimientos para mejorar
le resistencia de dispersiones de pigmentos a la flocula-
cibén. Asi, se ha propuesto mezclar el pigmento con una ve-
riedad de derivados bésicos sustituidos del pigmento que
mejoren lg dispersabilidad del pigmento. Si bien el uso
de tales derivados del pigmento proporciona normalmente
ung dispersién de tonalidad similar a la del pigmento sin
modificar, los revestimientos superficiasles obtenidos de
la dispersidn son frecunentemente insstisfactorios debido
a la migracién del pigmento coloreado causando el manchado
de los materisles adyecentes. En adicidn, tales materiales
no son adecuadog para la dispersién de pigmentos wu otros
compuestos de color diferente al del derivado de pigmento
o para la dispersién de eompueétbs incoloros. ILa pfesante
invencidén evite estas dificultades mediante el empleo, co-
mo agentes dispersantes, de ciertos. derivados de Urea que
son generalmente incoloros y que pueden prepararse facil-
mente 2 partir de materiales fécilmente disponibles.

De acuerdo con la inveneiGh, se proporciona una dis-
persldén de un sbélido en ﬁn disolvente orgénico y una poli-

Gres esencialmente libre de grupos amino bésicos que con-
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tienen por 1o menos dos grupos Ures y como minimo dos gru-

Pos cada uno de los cuales es un grupo alquilo, alquenilo
0 alecapolienilo conteniendo al menos 8 4tomos de carbono,
siéndd'soluble'dicha polidrea en el disolvente orgénico.

El s6lido puede ser cualquier compuesto inorgénico
u orgénioo gue sea sustancialmente insoluble en el disol-
vente orginico a la temperatura indicada y que se encuentre
en una forma finamente dividida. Ia invencién es de parti-
cular valor cuando el sélido es un pigmento, tinte o agente
de acabado de textiles, pero la invencidén no se limita a
dichos sélidos.

Como ejemplos de pigmentos orgénicos, pueden mencionzsr-
se a los pigmentos azoicos, de tioindigo, de’ antraquinona,
de antantrona y de isodibenzantrona, pigmentos de tinte

de tina, pigmentos ..ge trifendioxazina, pigmentos de ftalo

cianina, por ejemplo, ftalocianina de cobre, sus derivados
clorados en el nicleo y tetrafenil u octafenil~ftaloclanima
de cobre, otros pigmentos heterociclicos, por ejemplo, gqui-~
nacridona lineal, lacas de colorantes dcidos bédsicos y de
mordiente y los diversos pigmentos de tipo orgénico que
se enumeran en el volumen 2 de "Colour Index" 28 edicidn,
publicado conjuntamente en 1956 por la Bociety of Dyers
and Cdlourists y la American Associgtion of Textile Che-
mists and Colourists, bajo el titulo de "Pigments" y en
ulteriores enmmiendas auntorizadas del mismo.

Como ejemplos de bigmentos inorgdnicos, pueden men-
cionarse a los pigmentos de cromo ineluyendo a los cro-
matos de plomo, gzine, bario y calcio y varies mezclas y

modificaciones, tales como las comercialmente disponibles
como pigmentos de tonalidades amarillo-verdosas & rojas
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bajo 1los nombres de cromos amarillo-verdoso claro, limbn,
yema, naranja, escarlata y rojo. Log pigmentos de cromo
modificados pueden contener, por ejemplo, radicales sulfa-
to y/0 metales adicionales, tales como aluminio. molibde-
no y estefio. Otros ejemplos de pigmentos inorgénicos son
el dibéxzido de titanio, 6xido de zine, azul Prusia y sus
mezclas con amarillos cromo gue son conocidos como Bruns-
wick Greens o verdes cromo, sulfuro de cadmio y sulfose-
leniuro, 6xidos de hierro, bermellén y azul ultramar.

Como ejemplos de colorantes, pueden menclonarse los
colorantes insolubles en agha, tales como colorantes dis-
persos y colorantes solubles en agua, tales como coloran-
tes bdsicos, 4cidos y directos. Los colorsntes pueden ser,
por ejemplo, colorantes azoicos; tales como colorantes
monoazoicos y diazoicos y derivados metalizados de los
mismos, colorantes de antraquinona, nitro, de fitalociani-
na, de metina, de estirilo, de naftoperinona, de quince-

ftalona, de diarilmetano, de triarilmetano, de xanting, de
azina, de oxazina y de tiazina.

Si se desea, los colorantes pueden ser colorantes
reactivos que contienen grupos capaces de formar enlaces
covalentes con los materiales textiles. .

Como ejemplos de agentes ae acabado de textiles; pueder
mencionarse a los agentes ignifugos, tales como tridxido
de antimonio, cataligzadores dcidos para resinas de acaba-
do de textiles, tales como cloruro de magnesio y fosfato
monoaménico y especialmente los agentes abrillantadores
fluorescentes. '

El-disolvepte orgénico puede ser cualquier disolwvente

orgénico, pero es preferible un hidrocarburo o derivado
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del mismo sustituldo con halégené. Como ejemplos de tgles
disolventes, pueden mencionarse a los hidrocarburos aromg-
ticog, tales como benceno, tolueno, xileno, hidrocarburos
alifdticos y cicloalifaticos, tales como white spirit, ci-
clohexano e hidrocarburos sustituidos con halégeno, tales
como clorobenceno, triclorostileno, percloroetileno,
1,1,1-tricloroetano, dicloruro de metileno, cloroformo,
1,1,2=tricloro-1,2,2~trifluorrefano, tetracloruro de car-
bono, tetracloroetano o dibiomoetileno y mezclas de estos
compuestos. Otros disolventes orgénicos pueden utilizarse
no obstante, por ejemplo, écteres, tales como acetatc de

butilo y aceites de lineza modificados con calor usados

como medio de barniz litogrifico y cetonas, tal como ciclo- .

hexanona. Pueden emplearse mezclas de dichos disolventes.

Los disolventes pueden contener otros materiales en solu-

cibén, por ejemplo, las resinas alquidicas, de nitrocelu-
losa, aorilicas, de urea/formaldehido, de melaming/formal-
dehido y otras resinas usadas en medios de pintura o rosi-
natos de ginc/calcio usados en el medio fotograbado.

Por el término "grupos urea" se gulere dar a enten-~
der un grupo de férmuls -NH-CO-NR-, en el que R es un &4to-
mo de hidrégeno o un grupo orgdnico monovalente, tal como
un grupo alquilo, alquenilo o aleapolienilo, o uh &rupo
orgénico divalente, tal como fenileno, trimetileno, hexa-
metileno, metileno, bisfenileno o tolileno enlazando al
grupo urea a otra parte de la molécula de poliurea.

La poliurea contiene dos o mds grupos urea cada uno
de los cuales puede ser igual o diferente de cualguiera
de los otros. |

Como ejemplos de grupos alquilo, alquenilo o alcapo-
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pueden mencionarse a los grupos hexadecilo, dodecilo,
oleilo, octadecilo, octadecenilo, miristoleilo, palmito-—
leilo y linoleilo.

Es preferible que ninguno de estos grupos contenga
mée de 30 4tomos de carbono, conteniendo preferiblemente
estos grupos de 12 a 20 dtomos de carbono. Las poliuress
que contienen, como grupos grasos, grupos alquenilo o al-
capolienilo son, en general, més efectivas como agentes
dispersantes que las poliureas que contienen, como grupos
grasos, grupos algquilo solamente. Estas poliureas insatu-
radas son nuevas composiciones de materia y representan
una caracteri{stica adicional de la invencién.

La poliures puede prepararse a partir de materiales
iniciales adecuados por aplicacién de reacciones conoci-
das, pero en muchos casos puede obtenerse facilmente por
lg reaccién de isocianatos, especialmente poliisocianatos,
con mono-—~ y/b poliaminas que contienen grupos alquile, al-~
quenilo 0 alcapolienilo. Muchas de dichas mono- y/o poli-
aminas se encuentran comercialmente disponibles. Sin em-
bargo, tales productos comercialmente disponibles compren-
den mezclas de aminas gue difieren con respegto a la lon-~
gitud de las cadenas alquilo, alquenilo o alcapolienilo
¥/0 con respecto al grado de insaturacién. Por consigui-
ente, las poliureas obtenidas a partir de tales aminas
comprenden, en general, mezclas de dos 0 més poliureas
diferentes. No obstante, dichas mezclas de poliureas son
completamente gdecuadas pafa 1la produccibén de las disper-
siones de la invencién. las polisminas especialmente ade-

cuadas son las dlaminas de férmula Rl-VH~R2~NH-R3 en la
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que Rl es un grupo alquilo, alquenilo 0 alcapolienilo con
teniendo al menos 8 4tomos de carbono, R2 es un radical
orgénico divalente, particularmente etileno 6 1,3-propi-

leno y R, es un 4tomo de hidrégeno o un grupo alguilo, al-

guenilo g alcapolienilo,

Las poliureas preferidas son obtenidaes por el uso de
poliisocianatos que contienen més de dos grupos isociana-
to, especialmente poliisocianatos obtenidos por polimeri-
zacién de diisocianatos, tales como 2,4~ 6 2,6~tolilen~
~diisocianato 0 mezclas de estos. Esta reaccién preperati-
ve se realiza normalmente en un disolvente orgdnico y
cuando este disolvente es eldisolvente a utilizar en la
dispersidn, la solucién de la poliurea asi obtenida, si se
desea, puede utilizarse sin aislamiento de la poliurea.

Como ejemplos de poliureas, pueden mencionarse 1los

aductos de tolilen-diisocianato/octadecilamina, hexameti-

[
z

len~diisocianato/dodecilaming y especialmente las poliureas :

mis complejas y aquellas que contienen grupos alquenilo
o alcapolienilo, por ejemplo, tolilen-diisocianato/oleila-
mina, tolilen—diisocianato/R-NH--(CH2)3—NH2 en donde R es
un grupo graso derivado de sebo, tolilen-diisocianato/R-
~NH~( CH, ) 3

do de sebo y R’ es un grupo gréso derivado de soja, toli-

-NHz/RéNH en donde R es un grupo graso deriva-

len~diisocianato polimerizado/RéNH en donde R'es un gru-
po graso derivado de sojg,tolilen-diisocianato polimeri-
zado/R’ NH2
minag 0 di~soja~amina con log poliuretanos terminados en

en donde R’ es oleilo y los aductos de oleila-

isocianato de tolilen~-diisocianato y polioles.
Como grupos amino bésicos que no deben estar presentes

en cualguier grado significativo en la poliurea, se quiere

l

1

|
|
'
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dar a entender cualquier grupo amino de naturaleza suficien
temente bésica para combinarse facilmente con 4cidos or-
génicos débiles. En particular, dichos grupos amino in-
eluirdn a los. grupos amino primarios, secundarios y ter—
ciarios en los que el A&tomo de nitrégenc estd unido sola-
mente a &tomos de hidrbgeno, grupos alquilo, grupos ciclo-
alguilo o derivados sustituidos de éstos o en los que el
&dtomo de nitrégeno es parte de un anillo heterociclico bé-
gico. Los grupos amino que estén unidos directamente =
grupos carbonilo o sulfonilo o a radicales arilo no son

en general bédsicos y pueden estar presentes en las poliureas

No es necesario que la poliurea esté absolutamente
libre de grupos amino bédsicos puesto que puede tolerarse
una pequefle, proporcién de tales grupos. Por ejemplo, en
las ureas poliméricas obtenidas de diisocianatos y diami-
nag, la presenvia de una pequefia proporcién de grupos ami-
no sin reasccionar nc constituird un detrimento significa-
tivo en el comportamiento de la poliurea.

Para que sea efectiva uns poliurea debersd disolverse
en el dlsolyénte orgénico. Sin embargo, es posible utili-
zgr mezclas de poliureas, por ejemplo, de ureas poliméri~
cas, de las cuales glgunos componentes no son solubles o
no completamente solubles en la cantidad y. tipo de disol~
vente empleado, en tanto en cugnto una cantidad adecuada

de poliurea se disuélve en el disolvente orgdnico para pro-

ducir el efecto deseado y puede tolerarse cualquier poliurece

sin disolver en la aplicacibén proyectada para la dispersién.
ILas poliureas snteriores son esenciaslmente incoloras
pero, si se desea, pueden incorporarse en laz moléculs de

poliurea residuos cromoféricos mediante cualquier nétodo

1
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adecuado convenhcional.

La dispersién puede efectuarse por cualquier procedi-
miento convencional 6 conocido. Por ejemplo, el s6lldo, di~
solvente y poliurea, o mezcla de poliureas, pueden mezclar-
se en cualquier orden y la mezcla someterse éntonces a tre-
tamiento para reducir el tamafio de particula del sélido,
por ejemplo, moliendo con bolas 0 con grava hasta la for-
maeibn de la dispersidn. .

La reduccién del tamafio de particula a menos de 25
micras y preferiblemente & menos de 10 micras, serd su-
fipiente generalmente para permitir la formacidén de la dis-
persién. Por "“tamafio de particula" se quiere dar a enten~
der que:en una muestra diluida de la dispersién, observada

con un microscopio, la mayoria de las perticulas deberan

“tener un didmetro circular equivalente inferior al limite

establecido.

Alternativamente, el sélido puede tratarse para re-
ducir su tamafio de particula independientemente, o en mez~
cla con unc u otro del disoivente 0 poliurea, y el otro
ingrediente o ingredientes pueden afiadirse entonces, de-
Jando que tenga lugar la dispersibén tras agitacidén. lLas
composiciones facilmente dispersables obtenidas de este
modo y que comprenden un éélido en un fino tamafio de par-
ticula. 'y una poliurea, son una”caracterisfica adicional
de la invencién. _

La dispersién puede obtenerse también por inundacidn
del s6lido desde una suspensién acuosa o torta de filtro
dentro del disolvente orgénico, en presencia de la poliurea
0 con la adieidén subsecuente dé s poliurea.

Se prefiere gue la cantidad de poliurea presente en
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las dispersiones sea tal que corresponda a una cantidad
entre 5 y 50 % en peso, basado en el peso del s6lido
presente en la dispersibén y las dispersiones contienen
con preferencia de 5 a 50 % en peso del sélido, basado
en el peso total de la dispersiédn.

Tas poliureés pueden emplearse solas o junbo con
otros agentes dispersantes para formar dispersiones de
s6lidos en disolventes orgénicos. Otros egentes disper-
santes especlalmente edecusdos, gque en algunos casos mues-—
tran algo de sinergismo en efecto dispersante con las po-
liureas, son los agentes de ma memoria No. 1,108.261.

S8in detrimento del alcance de la invencidn, se cree
que las poliureas actuan al ser adsorbidas a partir de la
solucién en el disolvente orginico sobre la superficie
de las particulas del sblido péra formar una capa super-
ficial que previene o cubre a las particulas para que no
ge adhieran entre si. Se prefiere la eleccién de un di-
solvente orgénico que, mientras sea suficiente fuerte pa~
ra dilsolverse a la poliurea, interfiera tan poco como sea
posible con lg adsorcidn de la poliurea sobre la superfi-
cie de las .particulas del s6lido. Las naturalezas quimi-
cas del sbélido, el disolvente orgénico y la poliures in-
fluenciarén esta adsorcién. _

Las dispersiones de la iﬁk@ncién proporcionan dompo~
siciones liquidas que contlenen el s6lido en un estado
desfloculado finamente dividido y pueden utiligarse pars
cualquler finalidad para la cugl la dispersibn sea conven-

clonalmente empleada. Ellas son de especial valor pgra

aplicaciones en las que las soluciones no darfan los efec~
|

tos deseados o en aquellas cirecunstancias en las que nin-
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gin disolvente orgénico posee la combinacidén requerida de
accldn disolvente sobre el sélido y otras propiedades.
Ias dispersiones son de particular valor en la pro-
duccién de pinturas para cuyo fin las resinas alquidicas
u otras resinas comvencionales y otros materiales usados
en el medio de pintura, se afiaden a la dispersibén o se
incorporan en la dispersiln mientras se est4 formando.

Puesto que las dispersiones, en contraste con las disper-

siones hagta el presente disponibles, son estables en ausen

cia del medio de pintura, las dispersiones pueden produ~
cirse convenientemente y élmacenarse como tales y mezclar-
se ulteriormente segin sea necesario con el medio parti-
cular de pintura que se desea utilizar. Ias dispersiones
son también de valor en la obtencidn de tintas de impre-
sibn.

La invencidén se ilustra pero no se limita por los si-
guientes ejemplos, en los que todas las partes y porcenta-
jes son en peso a menos que se diga lo contrario.

EJEMPIO 1 ‘

Una solucién de 41,4 partes de una mezelag 80:20 de
2,4,~ y 2,6-tolilen-diisocianatos en 79 partes de aceto-
na, se aflade. gradualmente, con agitacidén, a una solucién
de 150 partes de una mezclg dg_aminas insaturadas, oleilg-~
mina larga, comercialmente disﬁonible bajo el nombre co-
mercial Armeen O (Armeen es una marca reglstrada) en 484
partes de acetona. Se produce una reaccidn svavemente
exotérmica después de la cual se destila la acetona, fi-
nalmente, a 1002C bajo una.presién de 20 mm ge Hg para de~
jar un residuwo de la poliurea deseada como una masa plis-—

tica, soluble en tolueno para der una solucidén visco-elds~
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tica. La presencia en el espectyro infra-rojo de bandas
a 3310 ¥ 1250 cmfl, muestra que la poliurea se ha for-
mado. o
EJEMPIO 2

Una solucién de'20,3 Partes de una mezcla de aminas
secundarias, grasas, insaturadas, de peso molecular prome-~

dio 530, comercialmente disponibles bajo el nombre comer-

" cial de Armeen 2S y 1,8 partes de etilendiamina al 68,3 ¢

en 79 partes de acetona, se agita, a 502C, mientras se

giladen gradnalmente 6,6 partes de una mezecla 80:20 de

2y 4= y 2y6-t0lilen~diisocianatos en 7,9 partes de aceto-

na. La acetona se destila entonces, finalmente a 10090,
bajo presibén reducida, dejando g la poliurea deseada como
una masa pléstica.

EJEMPIO 3

Una solucién de 13,5 partes de octadecilemina en
79 partes de acetona, se agita a 532C, mientras se afiaden
gradualmente 4,14 pertes de tolilen~diisocianatos mez-
clados en 7,9 partes de acetona. E1l disolvente se desti-
la, finalmente a 702G, a presibén reducide para dejar la
poliurea deseada como una masa fundida que endurece a una
cera tras enfriamiento, facilmente soluble en tolueno.
EJENPLO 4 a ‘

Una solucién de 37,2 par%és de wna diemina grasa de
férmule R-NH;(CH2)3~NH2 en la que R es un radical graso
derivado de sebo, comercialmente disponible bajo el nom-~
bre comercisl Duomeen T (Duomeen es una marca regisﬁrada)
en 158 partes de acetOna,'Se agita a 489C, mientras se
afiaden gradualmente 17,4 partés de tolilen-diisocianatos

mezclados en 39,5 partes de acetona. Lo acetona se desti-
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la, finalmente a 100¢C, a presibén reducida. La resina re-—
sultante de color ambas pilido es facilmente soluble en
disolventes aromiticos, tales como tolueno o xileno, pero
practizamente insoluble en muchos disolventes aliféticos,
tal como white spirit. ELl espectro infrg-rojo demuestra

que 1n0.ha quedado ningin isocianato sin reaccionar, y las

bandas de absorcidén en 3370, 1630, 1540, 1310 y 1225 cm~1

Junto con crestas en el espectro de l-fenil-3~alguil-ureas,

~confirman que la poliurea ha sido formada.

Una solucibdn de 150 bartes de Armeen O en 395 partes
de acetona, se agita mientras se alladen gradualmente 40
partes de hexametilen~diisocianato en 79 partes de aceto-

na, La acetona se destila, finalmente a 1002C, a presién

- re@ucida para dejar la poliurea deseada como un sélido

amarillo pélido. E1l espectro infra~rojo muestra bandas a
3330, 1620, 1580 y 1250 cm."1 que corresponden estrecha-
mente a las del espectro de 1,3~dialquilureas, confirman-
do la formacibén de la poliurea deseada.

EJENPLO 6

Una ‘solucién de 31,5 partes de Armeen O en 87 par-
tes de acetona, se aglta mientras Se afiaden gradualmen-
te 37,5 partes de una solucién al 50 %, comercialmente
disponible, en acetato de etilo de tolilen~diisocianatos
mezclados polimerizados, de bajo grado de polimerigzacidn,
conteniendo 8,5 % de tolilen-diisocianato libre y 11,2 %
de grupos NCO, en 15,8 partes de acetona. La acetona se
destila, finalmente a 10020, a presién reducida, dejando
la poliurea deseada como una resina amarilla pélida. E1

espectro infrg-rojo muestra bandas en 3360, 1635, 1540 y



1510 cm-l que confipman la formacién de la poliurea.
EJEMPLO
Una solucibn de 53,5 partes de Armeen 2S en 118 par-
tes de acetona se agita a 50-552C mientras se afiaden gra-
5. dualmente 73,7 partes de una solucidén al 40 %, comercial-
mente disponible, en acetato de butilo, de tolilen-diiso-
clanatos mezclados polimerizados conteniendo 5,7 % de gru-
pos NCO y menos de 0,5 % de tolilen-diisocianato libre
en 32 partes de acetona.la acetona se éepara por destile~
10; ¢ién dejando la poliurea deseada como una goma amarilla
p4lida. El espectro infra;rojo muestra que los grupes
isocianato eétén ahora ausentes, La ausencia de bandas en
1100 g 1150 cn T demuestra que 10s grupos NH han rescciona~
do. Ias bandas en 1720 y 1410 cmml son debidas a los ani-
15. llos isocignurato. Nuevas bandas en 1645, 1530 y 1490 cm“1
estdn cerca de las bandas en el espectro de 1,l-dimetil-
-3~fenilurea, demostrando la formacién de la ures espe-
rada.
EJEMPLIO 8
20. Se repite el procedimiento del ejemplo 7 pero usan-~
do como poliisocianato 29,8 partes de una solucibn al
75 %, comercialmente disponible, en acetato de etilo, de
un aducto de tolilen-diisocianatos mezclados y polioles
y conteniendc 14,1 % de grupos isocianato residuales en
25. 16 partes de acetona. El producto es una goma amarilla
pélida. El espectro infra~-rojo muestra una banda préxima
8 1720 cm™ debido a los grupos éster. Ias bandas en 1640,
1530 y 1435 Cm-l OOHfirman'la'formacién de la urea espe~
radg. .
30. EJEVPLO 9
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Una solucién de 50,8 partes de Armeen 25 y 18,6 par-
tes de Duomeen T en 197 partes de acelona, se agita a
50-55¢C mientras se afiaden gradualmente 17,4 partes de
tolilen~diisocianatos mezclados en 19,7 partes de acetona.
La acetona se separa por destilacién, finalmente a 609C,
bajo presibén reducida, dejando la poliurea deseada como
una gome viscosa. El espestro infra-rojo muestra bandas
en 1630, 1520 y 1490 cm,ul que confirman la presencia de
grupos urea.
EJEMPLO 10 '

Una solucibn de 50,8 partes de Armeen 2S5 y 18,6
partes de Duomeen T en 100 partes de white spirit, se
agita a 50-550C, mientras se afiaden graduvalmente 17,4

partes de tolilen-diiscocianatos mezclados en 19,2 partes

 de white spirit. Tras enfriemiento queda una solucién

clare contenieﬁdo 42,1 % de la poliurea deseada, confir-
mado por la presencia de bandas a 1630, 1520 y 1490 cmfl

en el espectro infra~rojo.

TIEMPLO 11

Una mezcla de 10 partes de pigmento verde Colour In-
dex No. T,.-5partes de la poliurea preparada en el ejem-
plo 1 y 86 partes de tolueno, se molturan con bolas duran-
te 16 horas para dar una dispersién bien desfloculada fi~-
namente dividida. Se deja evaporar el disolvente a 20eC
dejando un s6lido que es auto~-dispersable en tolueno rege-
nergndo la dispersidn bien desfloculada finamente divi-
dida.

EJEMPLO 12
Una mezcla de 10 partes de pigmento verde Colour In-

dex No. 7, 5 partes de la poliurea preparada en el ejem-




5e

10.

15.

20.

2%

30.

- 16 -

plo 2 y 87 partes de xileno ( 1a‘mezcla de isémeros co-~
mercislmente Gisponible. ) se moltura con bolas durante
16 horas. Esto proporciona una dispersién bien desflocu~
lada finamente dividida. Se obtiene un resultado similar
usando las poliureas preparadas en la forma descrita en
los ejemplos 3 a 8.
EJEMPIO 13

Une mezcla de 10 partes de pigmento amarillo Colour
Index No. 13, 5 partes de lz poliurea preparads como se
describe en el ejemplo 7 y 87 partes de xileno, se moltu-
ra con bolas durante 16 horas. Esto proporciona una dis-
persién bien desfloculadse finamente dividida. Se obtiene
un resultado similar usando la poliurea preparada en la
forma descrita en el ejemplo 8.’
EJEMPIO 14.

Una mezecla de 10 partes de plgmento rojo Colour Indsx
No. 57, 5 partes de la poliures preparads como se descri-

be en el ejemplo 1 y 77 partes de white spirit, se moltu-

re con bolas durante 16 horas. Esto proporciona una dis-

persién bien desfloculada finamente dividida. Se obtilenen
resultados similares usando pigmento rojo Colour Index
No. 3, Monastral Fast Blue FBS (una forma alfa tratada
de ftalocianina de cobre parcialmente clorada)(Monastral
es una marca registrada), pigménﬁo amarillo Colour Index
No. 34 y Tioxide RCR (una forme revéstida de diéxido de
titanio de. la variedad rutilo),
EJEMPIO 15 .

53 partes de Monastrel Past Blue IBX (la forma alfa
de pigmento azul Colour Index Ho. 15 de fialocianina de

cobre psrecialmente clorada) ( conteniendo 16 partes de
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pigmento seco), se mezclan con 60 partes de tolueno en
las cuales se han disuelto 8 partes del producto descri-
t0 en el ejemplo 1, y se égita hasta que todo el pigmento
se trensfiere a la fase disolvente. La fase disolvente
pigmentada se separa de la fase acuosa clara y el disol-
vente se separa por evaporacién a 702C, rindiendo una
composicibén de pigmento que se redispersa facilmente en
tolueno dando una suspensibén de pigmento desfloculada
fingmente dividida en el tolueno.

Se mezclan 9 paertes de esta composicidén de pigmento
con 51 partes de tolueno por agitacién a elevada veloci-
dad y la fina dispersién asi obtenida se mezcla con 260
partes de una pintura blanca convenecional, Por ejemplo,
ung resina alquidica oleosa larga disuelta en white spirit
y se pigmenta con diéxido de titanio, proporcionendo una
pintura azul de resistencia tintorial més elevada que la
de une pintura hecha del mismo modo pero omitiendo el
producto descrito en el ejemplo 1.

EJEMPLO 16

Se mezclan 100 partes de pigmento verde Colour Index
No. 7 con 60 partes del polimero preparado en el ejem—
plo 1 para formar una masa pléstica viscosa gue se mol-
tura en un mezclador interno pesade (tal como un ﬁezcla—
dor Bekens Duplex) a 80-1002(C, durante 7 horas, hasta la
obtencién de una fina dispersibén del pigmento. Tras en-
friamiento de la mezcla, se obtiene un sélido que se dis-
persa fgcilmente en tolﬁeno, ciclohexano 0 white spirit

por agitacién a elevada velocidad dendo una fina disper-
sidn desfloculada del pigmento verde que puede afigdirse

directamente a ung pinturs o barniz basado en resina al-
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quidica oleosa larga para dar una pintura o barniz ver-—
de.

Una mezcla de 10 partes de azul disperso Colour In-
dex 83, 5 partes del producto de poliurea descrito en el
ejemplo 1 j 163 partes de percloroetileno, se moltura con
bolgs durante 16 horas para dar una dispersidén desflocu~
lada finamente dividida.

Se+r obtliene un resultado similar usando rojo disper-
80 Colour Index 131 en lugar de azul disperso Colour In-
dex 83.

EJEMPLO 18

Ung mezcla de 10 partes de azul disperso Colour In-
dex 26, 5 partes del producto de poliurea descrito en el
ejemplo 4 y 163 partes de percloroetilené, se moltura con
bolas durante 16 horas para dar una dispersibén bien des-
flocuwlada finamente dividida.

Se obtienen resultados similares usando marrén dis-
perso Colour Iﬁdex 4 6 4,8-digmincantrarrufina en lugar
de azul disperso Colour Index 26.

EJENPLO 19 )

Una mezcla de 10 partes ue aihl disperso Colour In-
dex 3, 5 partes del producto de poliures descrito en el
ejemplo 7 y 163 partes de percloroetileno, se moltura
con bolas durante 16 horas para dar una dispersiénm bien
desfloculada.

Se obtienen resultados similares usando azul dis-
perso Colour Index 7 6 violeta disperso Colour Index 8

6 4,8~diaminoantrarrufina en luger de azul disperso
Colour Index 3.
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EJEMPLO 20

Une mezcla de 10 partes de naranja disperso Colour
inde; 60, 1 parte del producto de poliurea descrito en
el ejemplo 8"y 163 partes de percloroetileno, se moltura
con bolas durante 16 horas para dar ung dispersién bien
desfloculada finamente dividida.

Se obtiene un resultado similar usando amarillo dis-
perso Colour Index 1 en lugar de naranja disperso Colour
Index 60. - '

EJEMPLO 21

Una mezcla de 10 partes de amarillo disperso Colour
Index 1, 1 parte del producto descrito en el ejemplo 7
y 163 partes de perclorcetileno, se moltura con bolas
durante 16 horas para dar una dispersién bien desflocula-
da finamente dividida. '

EJEMPTO 22 ' i

Ung mezela de 10 partes de rojo reactivo Colour In-
dex 1, 5 partes del producto de poliurea descrito en el
ejemplo 8 y 163 partes de percloroetileno, se moltura con |
bolas durante 16 horas para dar una dispersidén bilen des-
floeulada finamente dlvidida. _

Se obtienen resultados similares usando amarillo resc
tivo Colour Index 5 6 bicarbonato sbédico o carbonato s6-
dico o hidréxido sédico en lugar de rojo reactivo Colour
Index 1.

EJEMPLO 23

Una mezcla de 10 partes de violeta disperso Colour

Index 8, 5 partes del producto de poliurea descrito en el

ejemplo 7 y 77 partes de white spirit, se moltura con bo=-

las durante 16 horas para dar una dispersidén bien desflo-
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culada finamente dividida.
EJEMPLO 24
Una mezela de 10 partes de la sel sbédica del &cido

o8 ]
Rty
Riez gas £

- 51

1-amino-4-anilino-antraquinone~2-sulfénico, 5 partes del
producto de poliurea desciito en el ejemplo 8 y 163 par-
tes dé percloroetileno, se moltura con bolas durante 16
horas para dar una dispersién bien desfloculada finamen-
te dividida.

El reemplazamiento de la sal sédicé usada anterior-
mente por el Acido libre proporciona similarmente una
dispersibn bien desflooculada finamente dividida.

EJEMPLO 25
CH, CH,
7
AN
;{ / CwCH=Cll~ N

CH,,
2

(1)

Una mezela de 10 partes del colorante de férmula I,
5 partes del producto de poliurea descrito én el ejemplo
8 y 163 partes de percloroetileny se moltura con bolas
durante 16 horas para dar una dispersidén bien desflocu-
lada finamente dividida.

EJEMPLO 26.

Una mezcla de 20 partes de la sal disédice del Aci-
do 4,4'~bis-(4r{§—hidroxietilamino-6-fenilamino-s~triazi.«
~2~1lamino Jestilbeno-2,2 ~disulfénico, 1 perte del pro-
ducto polimérico preparado en el ejemplo 8 y 79 partes _
de percloroetileno; se moltaré con bolas para dar una dig-

persidn bien desfloculada finamente dividida.
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EJEMPLO 27

Uns. mezcla de 10 partes de pigmento rojo Colour In~
dex No. 3, 2,5 partes de la poliurea preparada como se
describe en el ejemplo 9, 2,5 partes de un sgente polimé-
rico preparado como se describe en el ejemplo 9 de la
memoria No. 1.108.261 pero usando 4cido p-~aminobenzoico
en lugar de Acido p-nitrobenzoico y 77 partes de white
spirit, se moltura con bolas durante 16 horas. Se obtiene
una dispersibén bien desfloculada finamente dividida.
EJEMPLO 28

A 100 partes de white spirit, em un megclador inter-
no, se afiaden 500 partes de una pasta acuosa de prensa
conteniendo 100 partes de pigmento rojo Colour Index No.
3+ El mezclador se gontinua hasta que el pigmento fluye
en el white spirit separdndose una capa acuosa incolora
que se elimina ulteriormente. A la pasta de plgmento res-
tante se afiaden entonces 34,5 partes de una solucién al
40 % del agente polimérico descrito en el ejemplo 9 de
la memoria No. 1.108.261 pero usando dcido p-aminoben-
zoico en lugar de écido p-nitrobenzoico, y 8,9 partes
de una solucidén al 42,1 % de una poliurea preparada como
se deseribe en el ejemplo 10. Se obtiene una dispersidn
bien desfloculada finamente dividida.
BJENVPLO 29

En lugar de las 10 partes de azul disperso Colour
Index 3 usadas en el ejemplo 19, se emplean 10 partes de
quinol 6 10 partes de pigmento verde Colour Index No. 7,
obteniéndose unas dispersiones bien desfloculadas simi-

lares.
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EJEMPLO 30
Uno mezcla de 10 partes de pigmento verde Colour In-
gex No. T, 5 partes de la poliurea obtenida como se des~
éribe més abajo y 86 partes de folueno, se moltura con
5e | bolas durante 16 horas para dar una dispersién bien des~
floculada finamente dividida.
' Ia poliures usada en este ejemplo fue preparada por
el método deserito en el ejemplo 1, excepto que las 150
partes de Armeen 0 usadas en aquel ejemplo se reemplaza-
10. - ron por 170 partes de ung aming primarig derivada de aceite
de colza y consistente principalmente en una mezcla de
- aminas 020 Yy 022 .
EJEMPLO 31
Ung soluciébn de 7,8 partes de una mezcla 80:20 de
15. " 2,4~ y 2,6~tolilen~diisocianatos en 39,5 partes de ace-
tona, se aflade gradualmente con agitacibén a una solucién
de 40 partes de una mezcla de aminas secundarias, de las
cuales un 50 % se derivan de laurilemina (012) y el res-
to se deriva de otras aminas que contienen de 6 a 18 &to-
20, mos de carbono, comercialmente disponibles bajo el nom-
bre comercial Armeen ZC, en 39,5 partes de acetona, a
40-452C. Despuds de agitar durante 30 minutos a ésta tem-
peratura, la acetona se separa a Presibén déjando un resi-
duo de la poliurea.
25, Una mezcla de 5 partes de la poliurea, 10 partes
de plgmento verde Colour Index WNo. 7 ¥ 86.partés de ‘tolueno,
se moltura con bolas duranﬁe 16 horas para dar una dilsper-
s5ién bien desfloculada finamente dividida.
EJEMPLO 32

30. Una solucién de 2,4 partes de una rezcla 80:20 de
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2,4~ ¥ 2,6~t0lilen~diisocianatos en 8,7 partes de tolueno,
se afiade gradualmente con agitacibén a una solucién ge 10,3
partes del producto de reaccibén de Duomeen T y bromuro

de cetilo (obtenido como més abajo se describe) en 26 par
tes de tolueno. Al final de la rescoldén exotérmica el
tolueno se separa a 100¢C bajo presibn reducida dejando
1la poliurea en forma de un sélido vitreo.

El producto de reaccibén de Duomeen T y bromuro de
cetilo, se obtiene por agitacibén de una mezcla de 55 par-
tes de Duomeen T y 45 parfes de bromuro de cetilo duran—
te 6 1/2 horas a 1309C. Ia mezcla se enfria, se disuelve
en una mezela de 79 partes de metanol y 93 partes de
G»etoxietanol y se afiade a una solucibén de 8 partes de

hidréxido sédico en 219 partes de agua. El s6lido se fil~

" 4ra, se lava con agua y se sece. Bl s6lidp se disuelve

en una mezclg de 475 partes de metanol 258 partes de un
éter de petrbleo que hierve dentro de la gama de 40 a 809,
se separa la capa liquida superior y el disolvente se se-
pare a 1002C a presién reducida. El renﬂimiento en produo-
to fue de 73,3 partes y consistia principalmente en una

diamina secundaria de férmula R-NH~(CH,).-NH- en la que

2)3
R es un radical graso cerivado de aebo.
Una mezcla de 5 partes dg la-poliurea, 10 partes de
pignento amarillo Colour Index.Nb. 13 y 86 partes de to=-
lueno se moltura con bolas durante 16 horas para dar una
dispersibdn bien desfloculada finamente dividida.
EJEMPLO 33
Unga mezcla de 5 parteé de la poliurea del ejemplo
T, 10 partes de didéxido de titanio y 80 partes de white

spirit se moltura con bolas para dar una dispersifn bien
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desfloculadé fingnente dividida.

Se obtiene una dispersién similarmente buena usando
cromato de plomo en lugar del didxido de titanio.
EJEMPIO 34

Una mezela de 30 partes de cloruro de magnesio hexa-
hidratado, 15,8 partes de la solucibén al 19 % de la poli-
urea preparada como se describe més abajo y 155 partes
de percloroetileno, se moltura con holas durante 16 ho-
ras para dar una dispersi6n bien desfloculada en la que
la masa del s6lido dispersado se encuentra en forms de
particulag inferiores a 3 micras de tamafio.

ILa solucién de polivrea usada snteriormente se ob-
tiene por ggitacion de une solucidn de 53,5 partes de
Armeen 2S5 en 244 partes de percloroetileno a 50eC mien-
tras se afiade gradualmente una mezcla de .65 partes de
percloroetileno y 73,7 partes de una solucidén al 40 % en
acetato de butilo, oomeroialmente disponible, de tolilen-
~diisoclanatos mezclados polimerizados que contienen 5,7 %
de grupos isocianeto y menos de 0,5 % de tolilen-diiso~
clanato libre.

-NOTA

Dascritg suficientemente la ndturaleza del invento,
asi como la manera de reelizarse en la prébtica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones enteriormente indi-
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren sy prineipio fundamental. También se

/ﬂhace constar que el invento corresponde a una solicitud
de patente presentada en Inglaterra con el No. 41058/69

de 18 de agosto de 1969, acogiéndose por lo tanto a los

39V//7; beneficios que conceden los Convenios Internacionalies
£ I

L
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en vigor, siendo lo que consgtituye 1k “eserieldedel referido

invento y por 1o que se solicita Patente de Invencién por
20 afios en Espalia, sobre:PROCEDINMIENTO PARA LA OBTENCIQT
DE DISPERSIONES DE PARTICULAS SOLIDAS EN LIQUIDOS ORGA-
NICOS; carécterizéndése por lo siguientes '
1.~ Procedimiento para la obtencién de dispersiones
de partfculas #6lidas en llguidos orginicos, caracteri-
zado porque comprende mezclar conjuntamente el s6lido,
el liquido orgénico y una poliures, 0 mezclas de poli-
ureas, cuya poliurea se encuentra esencialmente libre
de grupos amino bédsicos y contiene al menos dos grupos
urea y al menos dos grupos cads uno de los cuales es un
grupo alquilo, alquenilo o alcapolienilo conteniendo co-
mo minimo 8 Atomos de carbono, siendo soluble dicha poli-
urea en el liquido orgénico; y someter la mezcla resul-
tante a un tratamiento para reducir el tamafio de parti-
cula del sélido.

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la poliurea se mezcla en una cantidad
correspondiente a un 5-50 % en peso del peso del sbéli-
do.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 6 2,
caracterizado porque el s6lido se mezcla en una canti-
dad del 5 al 50 % en peso, basado en el peso total de la
dispersién.

4.~ Procedimiento segin dualquiera de las reivingi-

‘caciones anteriores, caracterizado poraque como s6lido se
mezcla un pigmento orgdnico.

5.~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivin-

dicaciones 1 a 3, caracterizado porque como sblido se
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mezela un pigmento inorgdnico.

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caclones 1 a 3, caracterizado porque como s6lido se mez-
cla un colorante.

Te Procedimiento segin la reivindicacibn 6, carac—
terizado porque como colorante se mezcla un colorante
disperso. )

8.~ Procedimiento segin la reivindicacibén 6, carac-
terizado porque como colorante se mezcla un colorante
soluble en agua. .

9.~ “rocedimiento segin la reivindicacibén 6, carac-
terizado porgue como colorante se mezcla un colorante
reactivo.

10.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 3, caracterizado porque como sdlido se
mezela un agente de acabado para textiles.

1l.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque como liquido
orgénico se mezcla un hidrocarburo o un derivado del mig-
mo sustituido con halébgeno.

12,~ Yrocedimiento segiin cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores caracterizado porque los grupos
alquilo, alquenilo o alcapoliepilo presentés en la poli-
urea contiene de 12 a 20 4tomos de carbono.

13.~ Procedimiento segfin cualquiera de las reivin-

) . . . .
dicaciones anteriores, caracterizado porque la poliurea

es el producto de condensacién de un isocianato con una
mono~ 6 poliamina que contiene dichos grupos alquilo,
alquenilo o alcapolienilo.

14.~ Procedimiento segin cwalquiera de las reivin-

s i



dicaciones anteriores, caracterizado porque la poliurea

es un producto de condensacién de 2,4~ 6 2,6~tolilen~

—-diisocianato, o una mezela de ellos, con una moOno- 6

poliamina que contiene dichos grupos alquilo, alquenilo,
5. 0 alcapolienilo.

15.- Procedimiento segin cualquiera de las reivirdi-
caciones 13 y 14, caracterizado porque la poliurea ha
sldo obtenida a partir de una mezecla de las citadas aminas.

16.- Procedimiento para la obtencidén de dispersiones

10 - de particulas gblidas en liquidos orgénicos, tal.y como
queda sustancialmente deserito en la presente “emoria.

Esta Memoria consta de 27 hojas escritas a méquina

Madrid, 14 0CT. 970

IMPERIAl{l CHEMIGAL INDUSTRIES LIMITED.

por una sola cara.

15.
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/ . s Firmado: F. Herndndez Ruts
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