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dothe:

PROCEDIMIENTO PARA-LA OBTENGION DE DISPERSIONES
DESOLIDOS. L

olloilamde: TWPERIAT, CHEMICAT TNDUSTRIES LIMITED, entidsd ingie
sa, residenrte en Imperlal Chemical House MillbanX,

Londres, s W. l., Inglaterra.

La presente invencién se relaéiona con
un procedimiento pers preparar agentes dispersantes
valiosos para. le obtencidén de dispersionés dé sblidos.
particularmente pigmentos, eﬁ'liquidos drgéhicds.

5. De acuerdo con la pregente invencién se
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proporclonan los agentes dlspersantes de férmula*

Y.CO.ZR

‘en donde 7 es uﬁ g:upb conector divalente que esté fijadpval'

grupo cabonilo a través de un &tomo de oxfgeno o nitrégeno, R.

|es un grupo amino primario, secundario o terciario o uns sal

del mismo con un dcido, o un grupo de sal de Qmonio cuaterna—
rib, e Y es el residuo de ung éadena de poliéster que junto ..
con ‘el grupo -C0- se deriva de un 4cido hidroxicarboxilico
de férmula:

| _HO - X - COOH °

'en donde X es un radical alifético saturado o insatursdo diva-

lente que contiene por lo menos'8 dtomos de carbono y~en donde

hay por lo menos 4 étomos de carbono entre los grupos hidroxi-

y 4cido carboxillco, 0. de una mezcla de dicho dcido h1drox1-v
carboxilico y un écido carbox1llco que estd libre de srupos
hldroxl. '

- El grupo'conectop-divalehte representado

Ipor Z tiene preferiblemente la férmulas -

P

/
en donde T es un 4tomo de hidrégeno o un radical alquilo. y A
es un radical alquileho o hidroxialquileno que contiene de &

& 6 dtomos de carbono,

Como ejemplos de los radicales representa-~

dos por pl puede mencionarse metilo, etilo, grprbpilo, n-bugie:

lo o octadecilo. Como ejemplos de los radicales representados !

por A puede mencionarse etileno, trimetileno, tetramebtilerio,

hexametileno y B-hidroxitrimetileno.

Tos grupos amino primerio, secunderio y
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Aterciariq representados por R pienen preferiblémgnte la fér-

 {mula:

grupos amino son sales con é01dos coloreados 0 1ncoloros.
' Los grupos amonlo cuaternario represente-
dos por R.son preferiblemente de la f6rmula:

Tz

-*N/ 3

™~
en donde T4 tiene los mismos valores que T2 Yy pueden ser igua-
les o diferentes, y W~ es un anién ingolero o coloreado.

Como ejémplos de los radicales représenta-
A . ,

rior tal como B-hidroxietilo y ciclohexilo.

5ién "élquilo inferior" es utilizada para representar radica-
les alquilo que contlenen de 1 a 4 étomos de carbono.

Los 4cidos utlllzados para formar sales con
los grupos‘aminp o que contienen el anidén W pueden ser cua;
quier 4cido inorgénico o dcido orgahico incéloro:o coloreado,
tal como 4cido clorhidrico, dcido sulfirico, dcido acético,
dcido proplénlco, dcido fércho édcido. metanosulfénlco, écldo

bencenosulfénico, é01d0 benzoico o un colorante orgénico que .

contiene por lo menos un grupo fcido sulfénlcq 0 écidq carboxi

etilo, n -propilo, n-butilo ¥y octadécilo, hidroxialquilo infe-

!

en donde T Ng T3 son cadg uno 1ndepeﬁd1entemente hidrégeno, all

quilo, alquilo sustltuldo 0 c1cloalqullo. Lasg aalea de dichos |

|

!

doélpor T2, T3 ¥y T puede mencionarse alquilo tal como metilo,!

A través de la presente descripcidn la expré

.

et s G s N

it
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11co, en partlcular colorantes azo, antraqulnona o] ftelocianlnb

que contienen por lo menos un grupo sulfénico o- carboxillco

tal como los que se ‘describen en, por ejemplo, la tercera edi

cién del Colour Index que se publlco en l. 971; N
De acuerdo con un aspecto adlclonal da la

presente invencidn se provee un pnoqedimlento para la produc—.

cién dé los agentes dispersanbes como se han definido anterior

mente aqui donde R representa un grupo amino primsric, secun-

dario o terciasrio y 2 estd ligado al grupéicarbonilo ) travéé}f

de un étomo de nitrégeno que comprende condenser juntamente un|

poliésﬁer de la féfmula,Y.COOH y ﬁn.compuestd de la,férmuia

R*2R° en donde Z tiene el signidicado in&icédolanteriorménﬁé

4

R" es un grupo amino opcionslmentie monosustitpido_y,Rs'es_uhA

gruro amino primario, secundario o terciario.

Egte procedlmxnto de la 1nvenclon puede con-';

venlentemente 1levarse a cabo agitando los reactlvos conjunta- f

mente, preferiblemente 8 ung temperatura entre 50 y-25090, sie]

do la reaccién preferiblemente llsvads 8 cabo en una atmésfe~ | -

ra inerte, Si se desea la reaccién puede’llevarse a caﬁb enz-_
un liquido orgénico inerte que es subsacuentemenbe ellvmnado,-
por ejemplo mediante destilacién, al término de la reaccién,
Como ejemplos de compuestos de 13 férmula
R4ZR5 que pueden utilizérse en este procedimiento puede mencio
narse 3-dimetilaminopropilemina y 3-octadecilaminopropilémina.
Cuando dichos cbmpugstos contienen dos grupds (cqmo en lg 3-
bctadecileminopropilamina) que pueden'ambos'reacéionar con él
poliéster, entonces el producto resultante esip¢obablemente un
mezcla de dos condénsadOS, pero'estas mezclas también estén deg

!-
tro del slcance de 1la presente invencién. -

Dichos pollésteres utlllzados en este proce-"

A N R

R S

P '!1-‘3*:{.‘*& s,

o
BRRL IR0k

._, ‘
wgedls i

..
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_:dimiento de la invencidn pueden obtenerse por ejemplo calen¥

.|.tando el écido hidrocarboxilico de la férmula H0~X~COOH o una

‘| catalizador de esterificacién, preferiblemente a une temperatu

poliésteres resultantes pueden sislarse de mahera convencio-

mezcla de esbos dcidos o una mezcla y el dcido hldr001carbox1—

lico o un 4ecido carboxillco, opcionalmente en presencis de un

ra en la gama de 160 a 200°C, haSta<qué ge obtiene éi $eso mo~-
lecular requarldo. El curso de la esterlflcaclén puede seguir-
5e mldlendo el Iindice.de dcido del producto, tenlendo Jos poli]
ésteres preferldos indices de écldez en 1a gama de 10 5 100
mg KOH/g ¥ especlalmente en 1 gama de 20 a 50 mg KOH/g. Bl
agua formada en la reaccidn de esterlflcaclén se elimina del
medio de reaccidn, y esto puede realizarée convenientemehté' ..
haciendo pasaf una corriente de nitrégeno por'la mezcls de
reaccidn, o preferiblemente,.ilevandO‘a cabo la,reaécién en
presencis de un disolVente,'bgl'como tolueno o xileno,.y se-

pafando por destilacién el agua a8 medida que se forma. Lés-

nal.

En dichos écidos hldroxicarboxillcos, el
radlcal representado por X contlene preferiblementp de 12 a
20 dtomos -de carbono, y se preflere~ademés que hays entre 8 7
14 dtomos dé 6arbonb entre los grupbs de ééiq6 carhoxilico e
hidroxi, También se prefiere que el grupb-hidroxi sea‘un EIURo
hidroxi secundario. | '

Como &jemplos especificos de estos écidos
hidroxicarboxilicos puede mencionarse el dcido ricinoleico,
una mezcla de dcidos 9; j lo—hidroxiesteafico (obtenida por
sulfatacién de 4cido oleico seguidorpor~hidrélisis), y dcido

12-hidroxiestedrico, y especialmente el &cido graso de aceite

de ricino hidrogenado comercialmente asequible que contiene
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'_alqull y alquenil-carboxilicos que contienen una cadena de 8

' riormerite, en donde R representz un grupo emino primario, se-

ademss de dcido l2-h1drox1esteér1co cantidndes menores de écl
do estedrico y 4cido palmitlco. o

Tos 4cidos carboxilicos que pueden utlllvar
se en combinacidén con los Acidos hldrox1carbox1llcos para ob-
tener los poliésteres son preferlblemente écidos carboxillcos

allfétlcos saturados o 1nsaturados, partmcularmente deidos -

a 20 4tomos de carbono. Como ejemplos de estos dcidos buedé
mencionarse dcido laurico, écido palmifico, écido estedrico y
écido oleico. '

De acuerdo con un aspecto adicional de 1a
presenfe invencidén se provee un-procedimiento para la produc=|

cién de los agentes dispersantes como se han definido ante-

cundaric o terciario y Z estd 1igado al grubO’carbonilq.a tra-
vés de un &tomo de oxigeno.que combrende:haber reéécionar un""
cloruro de dcido del poliéster de la fépmula Y.COOH con une -
sal de una amina de la formuls HOZR5 con.un écido,f@erﬁe en
donde X, Z y R’ tienen los significados anteriormente indi-
cados. » - ’ , %

Este procedimiento de,ié invencidn puede coﬁ
venientemente llevarse a cabo calentando el cloruro de'écido
y la sal conjuntamente, opcionalmene en presencia de gn»cata-
lizador tal como 4cido prtoluenosﬁlfénico v eislando la sal
resultante del éster. Si se desea esta sal puede:qonvertirse
en la base libre por tratamiento con una base tal como hidré-
xido de éodio.

Dicho cloruro dé 4cido puedé convenientemen-

te obtenerse por medio de la dccibdn de cloruro ‘de tionilo en

el 4cido Y.COOH. Como ejemplos de dichas sales .puede mencicnar



5.

10,

15, .

20.

25,

30,

~ invencién donde R es un grupo amino primario, secundario o

-7 -

se 1los clorhldratos de G-aminoetanol, E—metllamlnoetanol y -
ﬁ (dimetil-amino)etanol, _ | .
~ » De acuerdo con un especfo ﬁdicional de la -

presente invencidén se provee un procedimiento slternativo pa#ﬁ
la produccidén de los agentes diépersantesvde lé invencidén qqe'
tienen la f£6rmuls YCO.OCHECHOHCH2R5,,qﬁe comprende hacer
reaccionar un poliester de la férmula Y.COOH con.epiclofhi-
drina o epibromhidrina y seguidamenﬁe tratér,coﬁ una amina -
de la fdrmule HRSQ en donde Y v R’ tienen los significados ind
dicados anteriormente. |

Este procedimiento de la invencién puede cop
venientemente llevarse a caho calentando dicho poliéster y .
dicha epiclorhidrina o epibromhidrina coﬁjunpamehte preferi-
blemente en brésencia de uha amina terbiaria como catalizador'
agregando la amina de 1a f6rmula HR5 b4 nuevamente calentando
para completar la reacociédn.

Como e¢jemplos de dichas aminas puede men-
cionarse amoniaco, metllamlna, dletllamlna ¥y octadecllamlna.

E1 poliéster preferido pars el uso en el
procedimiento precedente en poli(écido hidroxiestedrico).

Los agentes dispersantes de la presente

terciario pueden. convertirse en las sales-copfespondientes
agitandoro moliendo coﬁjuhtamente dichos agentes dispersanbés
con un décido incoloro o coloreado o una sal del mismo con una
base més débil (por ejmplo una amina aromdtica tal como p-
dodecilanilina) o con un metal (por ejemplo aluminio) que for-
ma solamente un hidréxido débilmente bdsico, en un liguido

orginico inerte, siendo la reaccidén llevada & cabo si se deses

a8 unz temperatura de hasta el punto de-ebullicién del liguido
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orgénico. Si se desea la mezcla de reaccién puede ébntener una |
péqueﬁa cantided de agua, ya qué en alguhos caso, el’agua ac-
tha como catal&zador para 1a reaccién. Ias sales de amina re--
sultantes pueden luego alslarse medlante méﬂodos convencionanA
les, pero si se desea, la SOlUClon resultante de la sal-pueda:f
wtilizarse directamgnté en la producéién'de dispersiones de'sé
lidos en liquidos orgénicos. . |

Lgs agentes dispersantes de la invenciéh en
donde R es un grupo de amonio cuaternzario pueden a su vez oOb=-
tenersestratando los agentes dispersaﬁtes correspondiehtes_eﬁ
donde R es un grupo emino primario,rsecﬁndario o-terciério'
con un agente cuaterniéahte, tal como sulfato de dimetilo,
siendo la reacclon llevada a caho preferlblemente a temperatu—
ras elevadas, por ejemplo entre 50 y 250°C,¥y Opclonalmente
en presen01a de un liquldo organlco.

Tos agentes dlspersantes de da presente in-
vendién son‘valiosos para preparsr dlspers1opeg de gé}ldog,:g
en ﬁarticular pigmentos, en'liquidos orgénicos, y ‘estas 'disper
siones, forman un aspecto.adicional de la,invenéiSﬁ..'

De acuerdo con un aspecto adicional de la
presente invencién se proveen dispersiones de slidos en 11-
quidos orgdnicos que contienen disueltos en los mismos uﬁ agen
te dispersante como se ha definido anteriormente.

Dichas dispersiones pueden obtenerse mediante
cualquiera de los métodos convencionales bHien conocidos para pie
parar dispersiones. Por lo tanto el s6lido, l{quido orgénico
y el égente dispersahte pueden mezclarge en cualquier orden y
la mezcla luego someterse a un tratamiento mecédnico paré re~

ducir el tamafio de particula del sélido, por ejemplo por molien

da con bolas, molienda con perlas y moliends con grava hastaf
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| conjuntamente el sélido, el liquido orgdnico, y el agente dig

te dispersante puede emulgionarse en una fase acuosa por medios

59

que se forma la dispéréién. El tratamiento se continfia hasta -
que el tamafio de particula del sélido es inferior a 25 micras
y preferiplemente menor & 10 micras, |

' Cuando dichos agentes dispersantes se uti-
lizan en la forma de estas sales; entonces no es esenciai_el
uso de la sal preformada, dado que esta puede préparérse in

situ al mismo tiempo que se prepara lz dispersién mezclando

persanté apropiado que contiene ﬁn grupe smino primeric, secun
dario o terciario, y écido, y sometiendo la mezcla & un trata-
miento mecdnico. No es esencial que todo el grupo amino‘o gru;
pos amino se conviertesn en la forms de sal, dado qué se ha
halledo que las mezclas de las bases libres y las sales son

agentes dispersantes iguaslmente eficacdes.

Alternativamente,-el s6lido puede tratarse | =

parareducir su tamefic de particula independientemente o ﬁezclg
do con yé gea.el.liquidé orgénico o el agente dispersante, y '
luego se afiade el otro ingrediente o ingpedieﬁtes y ;a disper
siénApuede obtenerse por agitacidén de la meﬁcla. Como ung al-

ternativa adicionsl, una solucién de lfiquido orgdnico del agexn

W

conocidos, tales como agitacién a elevada velocidad, en presen

cig de uno o mis agentes tensioactivos y agregarse la emulsién|-

resultante @ una suspensién acuosa del sélide, tras lo cual él
liquido orgdnico y el agua se eliminan por filtraciodn y se secT
el residuo de sélido y agente dispersante. FEl residuo puede se
guidamente dispersarse en un medio orgénicot-Las-composiciones
obtenidas de.esta maners y que comprenden el sélido en forma

finamente dividida y el agente dispersante representan un as-

pecto adicional de la presente invencién,
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; persante presente en las dispersiones sea tal’que corresponds-

ﬁ_a entre 5 y 50% en peso,;y.preferiblemente entre 10 y'BO%*en‘

{halogenados, tales como benceno, tolueno, xlleno, esplrltu ’
tros llquidos orgénlcos,’por eaemplo ésteres tales como re51~,_;

el liquido orgdnico .sea predominanﬁémente una fraccién,de'pe-Q

‘de los mismos utilizados para preparar las dispersiones depen- o

'reconocldas de pigmentos. Como ejemplos -de pigmentos 1norga-'{'

{6xido de cinc, azul pru51a, sulfuro de cadmio, 6x1dos de hie-

;';Q'_

Se prefiere que la cantidad de agente dis~

base a8l peso del sélido, ¥y que las dispersionés contengan'
preferiblemente de 5a 70 % en pésd del sélldo en base al
peso total de la dlsper31on.

Los liquidos orgénicos utilizados para pre—
parar dichas dispersiones pueden ser. liguidos orgénicos,inertea
en donde dichos agentes dispersantes son por lo menos paféia;
mente solubles a temperaturas ambientes ¥y Que son ebtables_:;i--
bajo las condiciones subsiguilentes dé ugo de 1= disﬂersién.frr
Si se desea pueden.utilizarse mezclas de liquidos orgénicos.'hgi'

quidos orgénlcos preferldos son. hldrocarburos e hidrocarburos

blanco, n-hexano, clclohexano, clorobenceno, tetracloruro-

de carbono’ y percloroetlleno. Pueden utilizarse sin embargo o-,‘>

nag alquidicas y acelte de linaza de cuerpo calentado util1zadp,

como medios de barniz litogréfico, Ante todo se prefiere que“
tréleo alifdtica. En géneral, los liquidos orgénicos o me?clas.
derdn en los usos subsiguientes a los cuales se destinan las
digpersiones.

Los sblidos son preferiblemente pigmentosf

1norganlcos u orgdnicos, y pueden ser cualquiera de-las clases

nicos puede menc1onarse d16x1do de tltanlo, negro de humo,

rro, bermellén, p;gm@ntos ultramarlnos y de cromo 1ncluyendo;n
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y modificaciones de los mismos tales como los comercislmente
~asequib1es como pigmentos de amarillo verdoso o rojo bajo los

nomhres de primorose, limén, yema, anaranjedo, escarlsts ¥y

‘en la produccién de estas tintas, Ias dispersiones también

- 11 .

cromatos de plomo, ctinc, bario y-calcio y las varias mezclss

rojo de cromo,

Como ejemplos de pigmentos orgénicos pueden .
mgncionarse pigmentos de 1la _serié azo, tioindigo, antra- '
quinona, antantrona, isodibenzantrona y trifendioxgzina, pig-
mentos de colorantes de tina, pigmenfos.de ftalocinning tales
como ftalocianina de cobre ¥y sus dérivadosvhalogenados nucleg
res y tetrafenil de cobre y octafenil ftalocianinas, pigﬁep—-
tos de guinacridona 'y lacas de colorantes écidos, bésicos. ‘
y mordientes., Estos pigmentos se describen, en por ejemﬁlo, 1a
segunda edicién dei Cdlouf Index que se publiéb‘en 1956 Ba jo
el encabezamiento "Pigments" y en modificaciones autorizadas
siguientes del mismo.'Pigmentos preferidos son negro de humo
Yy especialmente ftalocianina de cqbreAy'sus derivaedos halo-
gehados nucleares,

Las dispersiones de la presente invenéién )
son composiciones fluidas o semi-fluidas que contienen el Eéul
lido en forms finamente dividida y desfloculada, y pueden |

i

utilizérse para cualquier proposgito para los cuales se utili-
zan convenientemente dispersiones de estos sblidos particdlavl
res, Por lo tanto dispersiones de bigmento son de particular

valor en la produccidén de tintas de imprenta, incorporandb 15&

dispersiones con otros componentes convenientemente utilizadosg

son de valor en la produccién de pinturas, para cuyo propd-

sito las dispersiones se incorporan en resinas alquidicas u

otras convencionales. Alternativamente, los agentes disper-

-
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Poliéster A - Se aglta durante 22 hr, a 190-200¢C, una wmezsla

lenoc en el destilado que luego se vetorns sl wmedio de reacaion!-

POOR

santeg de la presente invencidén pueden utilizarse como agenhmx
dispersantes en la produccidn de disparsiones de otros colo=
rantes, por ejemplo célorantes dcidos, colorantes de disper-
sibébn y colorantes bédsicos, como los descritos en la segunds
edicion del Colour Index, en liquidos orginicos; estas dis-
persiones se utilizan pars el.tefiido por disolvsnhé de te#timi
les.

La presente invencidén se ilustira péro no ge
limita mediante Jos siguientes ejémplos en dornde las partes ¥

porcentajes son en peso.

Se preparé un poliéster de la siguiente mane

T

ra:

de 348 partes de xileno ¥ 3350 partes de une calldad comerclal’
de dcido 12-hidroxiestedrico (que_tiene fndices de dcidez y
de hidroxilo de 182 mg de KOH/g y 160 mg de KOH/g réspectiva.-

mente), siendo el ague formada en la reaccién separads del xi

Después de haherse recogido 152 partes de agua, el xilenst go

[

elimina por calentamiento a 2009C en una corriente Am nilvrd~
geno. El l{quido de color ambar pdlido resultanie tienme wn :
Indice de acidez de 35,0 mg,dé KOH/g. : i
EJEMPLO 1 '

Se agita una mezcla de 1600 partes de pcliég
ter A y 102 parters de 3-dimetilaminopropilamine dursnte 2 2/ |
hr, a 160 ©C, bajo un condensédor de reflujo y en una corrienmf
te de nitropeno., Luego se separan por dostilacidn 1C =Yg i
en volumen de la mezcla, la temperatura se eleva a 1%00C h.ran.

!
N
te 20 min., se mantiene a 1909C-200¢C durante 2 horas 4% mimmn.i
l
I

tos. E1l liquido viscosc de color ambar pélido resultante se

5O
Qi

QUALITY
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lidifica parcialmente al enfriarse.

E]l gnédlisis infrarrojo del products &viﬁeﬂ
cia bandas a 1655 y 1540 cm -1 correspdndiendo 3 la preu:incie
de un grupo ~CONH-. Ia titulacidén del producte con ééidc per-
clérico , con o .sin formaldehido, evidencia la presencis de
0,557 equivalentes de un grupo emino terciario por 1000 g de-
producto. El indice de ascidez del producto es de 12,3 fig de
KOH/g.

LJEMPLO 2

,",
Se agregan 13,5 partes de sulfato de dimesi-g

lo g 183 partes del pioducto cel ejemplol, a 440C elevandpse
b temperatura de la mezcla a 729C. ia mezcla sge ég?ta luego
durante 1 1/2 hr, a 902C-100°C. El producto es un liguido vig
coso de éolor-ambar’pélido que forms una goma al enfriersé{

El andlisis infrarrojo del producto eviden-
cia bandas a 750, 1015, 1062 y 1240 cm > debido a la presencis
del anién CH,80,~-, y bandas & 1545 y 1660 em™t debido al grupo
CONH. o . : B
Ejemplo 3 , . 5-

Una mezcla de 900 bartes de poliéster Ay ,i

300 partes de una calidad comercial de 3—octadeéi1aminopropilg§'
ming se apite durante 5 1/2 hr, a 160-1659C, er uns a%mésfoxﬁ ;
inerte., la mezclé se deja enfriar luego, dando un 86lido de
color amhar palido que consite esencislmente en ung megzela de
compuestos de lg férmula:

Cadena poliéster -CONH (CHQ)ﬁNH-cctadecilo
octadecilo
y o Cedena poliéster -CON ' .

~
(CH2)3NH2'
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|CONH. Ia titulaciér con 4cido perelérico en dcido. mcético de-

- 14 =

‘El anflisis infrarrojo evidencia la presencia

de bandas a 3310, 1645 y 1550 cm"._“'1 correspondiendo 8l prupo

muestra que el producto contiene un equivalents: de un grﬁpo
amino o amino sustituido en 1455 g. El {ndice de dcidas del
producto es 5,7 mg de KOH/g.

EBIEMETO &4 ;
Una mezcla de 160 partes de Poliéster A, 0,39
partes de dodecildimetilamino y 9,2 partes'de epiclorhidrine 5?"
agita durange % hr, a 150-1559C, tras lo cual el indice de aai!
dez del producto disminuye 2 4,05 mg de KOH/g. ' .
Una meicla de 50 partes del producto precedén~’
te y 2,17 partes de dietilamina se aprita durante 19 hr a 7‘
100¢C. Ia titulacidn dei producto resultante con 4cido percl&-
rico demuestra que 78,5% de la dietilamina ha reaccionadbrcon

i . . | .
el grupo clorometilo rara dar un preoducto que consiste esen- L'

cialmente en:

cadena polidster =-COOH,CHON., CH,N Bl

2

EJEMFLO 5

Una mezcla de % partes de sulfocrometo de p]é
mo, O 2 partes de dcido disulfonico de ftalocianina de co“wre,
1,3 partes del producto del Ejemplo 1 y 5,5 partes de urz [ -ag|
cion de petréleo con ebullicidn a 100-1202C es molida & bolas
por 16 hr para dar una dispersién fluido, finamente dividida
y bien desfloculada del pigmento que es util para uso eﬂ pin-

tura o en tint§ de imprenta por grabado. Se ohtienen dispersig

nes simileres cuando el pigmento precedente es reemplazudo per!
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.cualquiera de los siguientes:
a) Policloroftslocianing de cobre
b) Tibéxido RCR que cs una forma recubiert
de diéxido de rutilo y titanio.
c) El fosfomolihdatungstabo de C.7, Amui
‘sico 7 (C.I. 42595)
d) 4: 10-Dibromocauntrsntrons
e) Identrona
EJEMPIO_6

Una mezcla de % partes de policloroftaloc

nina de cobre, 1,3 partes del producto del Ejemple 1, 0,2 par-

tes de 4cido l-naftilamina-5-sulfénico y 5,5 partes de unz

cién de petrdéleo con ebullicién & 100-1209C es molida & bolas
durante 16 hr para dar una dispersion fluids, finamente divi-
dida y bien desfloculada del pigmento. Se obtienen dispersio-

nes similares cuando 0,2 partes de dcido l-naftilamina-5-sul-

fénico se reemplaza por 0,2 parte de lo siguiente:

a) Mezcla comercizlmente asequible a dcidos

l-naftilemino=-6- y 7-sulfdnico.

b) Acido sulfénilico.

¢) Acido N-bencilsulfanilico

d) Acido 2-naftilamino=-6-sulfénico
e) Acido metanilico,

f) Acido ﬁrtolﬁenéulfénico

g) Acido naftsleno~2-sulfénico

EJEMPLO 7

Une mezcla de % partes de un matizador de
calcio resinado de 4cido 1—(2’-sulfo—4’—metilfenilazo)-e-na
tol-3-carboxilico, 1,5 pertes del producto del Ejemplo 1 y

5,5 partes de unafraccidédn de petrbdleo con ebullicidn a 100~

H

B -

!

ig i

frag

b
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12092C es molida a bolas durante 16 hrpars .dar una diSpersién

fluida, finamente dividida y bien desfloculads del pigmento.

Se obtienen dispersiones similares cuando

‘el pigmento precedente se reemplaza por un matizedo de bario. |

de dcido 1-(2°-sulfo-4 2 metil-E'—clorofenilazo)-2-ﬁaitol-5-
carboxilico o el producte del Ejemplo 1 se reemplaza pdr'el

producto de los Ejemplos 3 6 4.

EJEMFLO 8

Una mezcle de 3 pértes de la forma B8de Iftg
locienina de cohre, 0,2 parte de dcido trisulfénico de ftaloci
nina de cobre, 1,3 artes del producto del Ejemplo 1 y 5,5

partes de una:fraccidn de petréléo con ebullicién a 100-1209C

es molide a bolas durante 16 hr parg dar una dispersfén flui- |

da, finamente dividida y bien desfloculsda del pigmento'que'

' es Gtil para uso en medios de pintura cuando existe poca o

ninguna tendencia para el que pigmento se flocule.
EJRMPLO 9

Una mezcle de 0,2 parte de fcido disulféni-
co de ftalocianina de cobre, 1,5 partes del prcducto del
Ejemplo 1 y 5,5 partes de unafraccién de petrbdleo con ebulli-
cién @ 100-1200C és melida & bolas durante 16 hr cusndo se ob-
tiene unz soluciébn azul clara, Be agregan 3 partes de la for-

me 4 de ftelocianine de cobre y la moliends se continua duran-

te 2 hr. Se obtiene una dispersidén fluida, finamente dividida .|

y bien desflcoulada del pigmento,.

Se obtiene resultsdos similares si la 0,9,>
parte del dcido disulfénico precedente se reemplaza por 0,2
rarte del producto de condensacién de 1 mol de fosgeno y 2

moles de dcido 4 - amino~#4-hidroxi-3-metilazobenceno-5~carho-

xilico o por 0,2 parte de la forma de #cido libre de C.I. Amz~
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rillo R (C.I. 40.000) y/o las 3 partes del pigmento precedente
se reemplazan por 3% parfes del pigménto obtenido por copula-
cidén de 3i3°~diclorohencidina tetrazoada con 2 meles de acetoé
acetanilida,

EJEMPLO 10 ‘

Une merncla de 3 partes de policloroftalociang;
na de cobre, 1,5 partes del.producto del Ejemplo 2 y 5,5 parted
de una fraccidén de petrdleo con ebulliéién a 100-1202C es mo-
lida a bolas durante 16 hr paradar unadispersién finamente
dividida, bien desfloculads del pigmenio.

V Se obtiene una dispersidén similar cuvando el
pigmento precedente se reemplaia?por un matizador de.calcio re
sinado de dcido 1-(2‘—sulfo—ﬂ'—metilfenilazo)—2wnaft0145~cér~’
boxilico. '
BJEMPTO 11 .

Una mezcla de‘0,39’parte de la sal deﬁg~dodg‘
cilanilina de un 4cido disulfdnico de ftalocianina de cobre,
1,11 partes del producto del Ejemplo 1 y 5,5 partes de una
fraccién de petr§leo con ebullicidén a 100-1209C se agitas du-

rante 30 min a 202C. A la solucidn azul resultanie se agregan -

3 partes de la forma (de ftalocianina de cobre y 1z .mezcla es ?
molida a bolas durante 16 hr para dar una dispersién fluida, ’§
finamente dividida y bien desfloculada del pigmento. A
EJEMPLO 12
Una mezcla de 1600 partes de poliéster A y

204 partes de %-dimetilaminopropilamina se agits durante 30
min., a -1602C bajo un condensador de reflujo y una corriente de
niﬁrégeno. La temperatura de la mezcl2 luego se eleva a 19CeC

durante 30 min, el agus formads en le reaccidén se separa por. -

destilacién, y la temperatura se mentiene luego a 190--2008C
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durante 2 5/4 hr. El1 liquido viscoso de color ambar pdlido fer
gultante se deposlta como uns cera al enfriarse.’

El producto tiene un- equlvalente por tltula-
cién con dcido perclérico de 1008, y el indice-de ac1dez es de

4,0 mg/KOH/g.
EJEMPLO 13

i

Una mezcla de 0,32 parte de una sal de,alumi
nio de un dcido trisulfénico de ftalocianina de cobre que -con-
tiene 1,1 % de aluminio, 1,18 partes del producfonel Eﬁémpio
12, 5,5 partes de una fraccidn de petrdleo con ebullicidn a -
100~-120¢C y 0,03 parte de agua's agita duranbe 1 hr a 2090 A-
la solucién azul resultsnte se agregan % partes de la'forma”;
de ftalocianinade cdbre y la ﬁezcla es molida a bOlaé durénfe
16 hr pars dér una dispersidn fluida,-finamenté dividide & hierxt' 
desfloculada del;ﬁigmento. . _ , |

' Ie sal de aluminio utilizada en‘este Ejémpmé
era a su vez obtenida dlsolv1endo 50 partes de una sal de sodlc
bomerclalmente asquible del dcido trisulfénico de ftaloclanlna
de cobre y 2000 partes de agua a 1009C agregando 23,6-}partgs_
de una solucién acuosa concentrada de écido‘clorhidricé, seéuié 2
por solucidn de 50 partes de sulfato de éluminiO‘en.agﬁa,.sepg
rando por filtracidén el sbélido precipitado, 1avando con agua y
secando el sblido. |

~-NOTA~

Descrits suficientemente la ratureleza del
invento, asi como la maners de realizarse en la pfaética; debe
hacerse conster que las disposicones anteriormente indicadas-
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto n§ al-

teren su principio fundamental. También se. hace constar que

el invento corresponde a una solicitud de Patente presenteda~ér
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Inglaterra bagjo e1 nlmero y la fecha siguiente: 60731/71 de
30 de Diciembre de 1,971, acogiendose por lo tanto & los bene-
ficios que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencig dél referido invento y por
lo que se solicita una Fatenie de Ihvencibn por 20 afios -en
Espafia sobre: PROCEDIMIENTO IARA. LA OBTENGIOﬁ DE DISFERSIONES
DE SOLJDOS,.caractérizandose por lo siguiente: '
1.~ Procedimiento para la obtencién de disper
siones de 88lidos, caracterizado porgue comprende mezclar un
861ido con un liquido organico que contiene, disuelto en él

mismo, un agente dispersante de foérmula:

Y.CO0.ZR

en donde Z es un grupo conector divalente que estd fijado al
grupo carbonilo a través de un dtomo de oxigenb o nitrégeno, R
es un grupo amino primario, secundario o terciario o ﬁna sal
del mismé con un dcido, o un grupo de sal Qe amonio cuaternarig
Y es el residuo de una cadena poliéster que junto con el @fu_
po -CO- se deriva de un acido hidroxicarboxilico de la férmula{
HO - X - COOH ’ '
en donde X es un radical alifdtico, saturado o insaturade diva%
lente que contiene por lo menos 8 dtomos de carbono y en donde
hay por lo menos 4 dtomos de carbono entre los grupos hidroxi
y de dcido carboxilico, o de unz mezcla de dicho &cido hidroxi
carhoxilico y un 4cido carhoxilico que esté libre de grupos hi
droxi; y someter la mezclé resultante a un tratamient5 mecanicq
para redﬁcir el tamafio de partida del sélido a meros de 25 mi-
cras. .

2.~ Procedimiento segliin la reivindicacién 1,

caracterizado porque como sélido se mezcla un pigmento inorgd-

e
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nico u organico, . V iJ

34~ Procedimieﬁto segin 1a-reivindicac;6n 16
2, caracterizado porque como pigmento se mezcla ftalociahina
de cobre o un derivado halogenado nuclear de le misma,

4,- Procedimien!c seeln cualquiera de las.
reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque se mezcla de 4
a 70% en peso del sdlido en base al peso total de la diéper~
sién y de 5 a 50% en pesé del agente dispersante en bage al
pesoc del séliﬁo.

A 5 ~ Procedimiento segun cualqulere de las .
re1v1ndloa01one° 1ls 4» caractermz;do porque como liquido orgé
nico se mezcla un hidrocarbure o un hidroearburo halogenado.
6y Procedimientp geglin cualquiera dé,las
reivindicaciones 1 a 5, éaracterizado porque la cadena’poliégr
ter présente en ‘el agenfé dispersénte_es aquellg presente en
el poli (ééido hidroxiestedrico).

7. Procedimiento segin cualquiéfé de las rei-|
vindicaciones anteriores, caracterizado porque c¢omo agente.
dispersante se mezcla ‘une sal de un agente en donde R es un
grupo amino primario, secundario o terciario.y dicha sal se
forma in situ sometiendo a un tratamiento mecafiico una mezcla
de un sélido, un l{quido orgénico, un agente dispersante segin
se define en la reivindicacién 1, en donde R es un gfupo amino
primario, secundario o terciafiovy un dcido incoloro o colorsa

do.

8.~ Procedimiento para lz obtencidén de disper-
siones de sblidos, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente Memoria,

—

T m——

et
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Esta Memoria consta de 21 hoju escrita a méqul

na por una sola cara.

Madrid
P 29 DIC, 1979

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED

1. GOMEZ ACEBO Y MODEL
s s Elemadei L, Gaola nggg( .
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