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La bircidn de maberiales sintdtices termopldsticos se
afactlda en genecsl mediants pigmentos orgdnicos o inorgdnicas.Na
obstante, la lncorporscidn ds pigmentos an foyma de polvo en el
material sintdtico plantea sn la préctics, con frscusncia, cler-
tas dificultades, quse han de gser atribuidas a la insuficiente
dispersabilidad dal pigmento en el producte que ha de ser teffiw
do. En talea cases se abtienen tinciones irregulares, con pica-
duras y la mayor parte de las veces de debil coldr. Por lo tan-
to los materisles sintdticos son tefidos normalmante con produc-
toz a base de pigmentes y un materisl de vehfcule apropiado, los
cuales contlenen los pigmentos en una forma ficilmente dispersabls,
Con su ayuda se logra en muchos casos una mejor tincidn del ma-
terial sintétice, Para la preparacidn de tales productos, que san
deslgnados de difsrentes maneras como concentrados de pigmento,
tandas patr&n, dispersionas de pigmente o preparadas de pigmenw-
to, se han conoc;da varios pracedimientos. Asf, desde hace mu-
che tiempo se sabe qua mediante amasado de pigmentos en forma de
polvo con materiales de vehfculo apropiadas se pueden obtener
preperados de pigmento para diferentes sectorss de empleo. No
obstante, essts procedimliento ss costoso en cuankto & les aparatos,
dado que pracisa de costosas instalaciones de amasado,

En la memoria de pstente britdnics nimero 954,938 y
en la memoris de patente alemana 1,156,781 se han descrito otrus
procadimientos para la produccidn de preparados de pigmentos,

Estoa procadimientos parten de pigmentos terminados que, para
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la transtoomacidn en preparéﬂd&, son sometides e una disper=
sidn fina mediante muliends an himede o @ una dispersifn en
presencia de un agente dispersante ergdnico. Estos métodoa
exigen stapas adicionales ds procedimients y por lo tanto
tambidn son tdcnicamente muy costosos,

Un método técnicamente sencilla para>1a produceidn
de preparados de pigmentos azolcos para la tincidn de poli
(cloruro de vinilo) puede versé en la memoria de puﬁliaacidh
alemana 1,644,210, Em date la produccidn del preparade se
dispons dentro del proceso dg,greparacidn de los colorantes
de pigmente, de manera que sa suprime una produccidn sspara-
da del preparada,

Este mdtade, sn principieo, tambidn es aprepilado pa-
ra la produccidn de preparades de pigmento para tefir poliele-
finas, No obstante, en las conventracionses de pigmento usualmenw
te protendidas conduce s proparadog que an policlefinas praopox-
clenan o gistpibusidn todavie insuficiente del pigmente,’ Estw
8y héce manifisatn de modo desventajoso especialmente en la
tincidn de l4minas de polislefina, dade que para la tincidm
de dichas ldminas se ssteblecen mdximas exigencias en cusntw
a la distribucidn fina de los pigmentos dentro del material
sintético, No deben aperscer ni aglomerados gruesvs de pigmen»
to ni grava de pigmenta, dado que entonces es defectuosa la
transparencia de las ldminas,

Se ha entontrado ahora qus se pusden producir prepa~
rados de pigmente de color intenso, dispersables en policle~

finae de modo especlalmente fdoil, affadiende durante la pre=-
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paracidn o formacidn du piguentos orgénicos v inorgdnicos o] -1
gquefiag cantidades de un silicato de metal alecalino soluble en
agua ¥y de un polfmero de skileno dispersado o suspendida, y
gfostuendo 8l tratamiento del mods usuel para pigmentos. Coma
silicatos para sl procedimiento de acuesrdo con el invento eon
apropiados silicatos de metal alcelino solubles en agua (vie
drios szolubles). Estos son afiadidos o blen en forma sdlida o
bien en forma de solucidn acuosa. De medo preferible se uti-
lizan soluciones usuales en el comercio de vidrio soluble sé-
dico y de vidrio soluble potdsico ("vidrios liquidas®), cuya
poroidn de silicatc corrssponde & la proporsidn molar de
5102 8 N320'5 Kzn entre 1:l y 431, por ejemplo vidrios solu-
bles sfdicos de 372--40984, ¢ 58%8-602 B& con una proporcidn
molar de SiU2 H Nazo de aproximadamente 3,4 o aproximadamente
2;1 o vidrios solubles potdsicos de 359 B o 422 B¢ con una
proporcidn molsr de 5102 8 KZD de aproximadamente 3,8 o apro-
kimacdaments 3,2. lLa cantidad necesaria de silicato se ajusta
sobre todo al contenido de dcido silfcico de la solucidn uti-
lizada de vidrio soluble; esta cantided pusde ser heche va-
riar dentto do amplios lImites y preferiblemente es de 2 a 0%
de “vidries lfquides" usuales en el comercio, referido al pre-
parado de pigmente terminado,

Como materiales de vehiculo son apropiados pulietie
lencs de peso molecular desde bajo hasta msedio, debiéndose en-

tander como tal sn el prasente casoc los de aproximadamente
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2. 600 mawle J0.0UR, Epbos oo obuienen medianbe polimsrizacidn
ent dispersidn de stilenu o mediante dispersidn de polietilenos
oxidados de bajo peso molecular, sn agus o an solucionss acuo-
sas en presencla de agentes de reparto o distribusidn, La adiw
clén de material de vehfculo estd entre 5y 95% en peso; y prew
feriblemgnte entre 30 y 80%, referido al peso dsl preparado
terminado,

EL procadim;ento es aproplado para prsparar pigmentos
orgdnicas e inorgdnices, que sun.pruducidos o Pformados en sige
temas puraments acuosos o en slskemas acuosos gue contienen
disolventes orgdnicos, por ajemplo pigmentos azolcos, pigmen-
tos de deido perilentetracarboxflice o pigmentos de dcids nafe
telentetracarbox{lico, dioxazinas, gquinacridonas, indigoides,
colorantes de antraguinena, plgmentos de cadmioc y croms, ade-
méds plgmentos de Sxidos de hisrpe y didxido de titanio.

El mode de trebajo para la produceidn del preparado
ge ajusta ampliamente al process de produccidn o formacién
y wespectivamsente tratemiento ulterior del pigmento que en
cada caso se ha de preparar, y por lo tanto para cada caso
s8 dabe llevar a cebo de manera diferente. En el caso de pige-
menkos szoicos se afaden el silicato y la dispersidn de polf-
mero en sl transcurso de la copulacidn o antes o despuds del
tratamiente tdrmive ulterior, realizado de manera usuwal, En
8l camso de pigmentos orgénicos, que son distribuidos fina-

ments mediants una molisnda de sal sn seco o una molienda en
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himede, s araden gl s1licaa v la dlspusrsion de puliinern anw-

Ley o despuss del sxtrache atuesu ox ssl v antes o despuds de
ls distribucidn fine. En 51 caso de plumentus de duido nafta-
lentetracarboxflico, dioxazina, gquinacridong y Ptaloclanina,
la praparacidn se efectda con silivatos y material polimero
durante sl procesc de produccidn o formacidn, por ejemplo al
calentar en sistemas acuosos o que contienen disolventes pa~
ra estructurar sl grano de pigments o la medificecidn erista-
lins doseada o durante la hidrdlisis de sales o de compusstos
por adicidh a modo de sales, as{ como durents la disolucldn

y nueva precipitacidn de los pigmentos, La produccidn de los
preparados de pigmentos Invigdnices se afectda durants o des~
puda da la precipitacidn del pigmento o durants el proceso de
tratamiento ulterior o s continvacidn del mismo,

El tratamisnto del preparado se efectds mediante adi-
cidn de un agents ton efecto ¢oaguladar a la mezcla de pigmen-
tow-gilicato-material de vshicule, sventualmente con calenta-
miento adicional., En calldad de sustanciae coagulantee se pus-
den emplsar, dependiends del pigmanto, 4dcidos minerales y/o
saleoa solubles en agua, preferiblemente sales de catlones po-
livalentes, El aislamiento de los preparades se sfectda del
mode usual pata el pigmente puro mediante filtracidn con suce
cidn, lavado, seoads y mollenda,

Los preparados produsidos sagdn 8l procedimiento de

acusrdo con el invento muestran especialmente en la tincidn
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completa en ldminas de pulistileno ¢ en la tincién durante
la hilatura de polioclefinas una scbresaliente distribucidn
del pigmento y una sobresaliente intensldad de colory que
son claramente mejores gue on el caso dé preparadoa que haw
bfan sido producidos sin adicidn de ailicato de metal elca-
lipe. Ademds de alle, el procedimiento de rsalizar la pre-
paracidn durante el proceso de produccidn y formacidn de
los pigmentos se pueds llevar a caebo da modo téonicamente
reclonal y no exige ningdna etapa especial de prossdimisn=
toy El método es especialmente apropiade pare 1= obtencldn
de preparades de pigmento en forma de palvo, que estdn ga-
nande importancia debido a la creciente utillzecidn de ma=
terial poliolefinico en forma de polve, La produccidn de ta=
les proparados sn forma de polve a partir de tandas patrdn
obtenldas en amasadoras poy ulterior molisnda es costoso y
plantea problenas téenicoss En comparscidn con asto los
preparades obtenidos segdn el método de acuerde con al in-
vante resultan éon una textura blanda y puedsn ser molidos
de manera similar a la de los pigmentos puros.

Para sxplicar el invento sirven los siguisntaes
Ejemplos, en los cuales, a menos gus s Indique otta cosa,
lag partes son parbtws &n peso y los porcentajes son puroeﬁ-

tajes ponderales,

Elenplo 1,

41,9 partes dg asebo=acetilaming=(4=cloro-2,5-di-
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meboxii-boncone son disuallas un 150 pavteg de agua desalifi-
cada v 21 partas de lejfs de sosa al 33%. Una mited de la so-
lucidn ss aNadida gote a gobe, con sgitacldn, @ la solucidn
enfriada a aproximadamente 109C de 6,2 partes de deido acéd-
tica, 0,08 partes de trifosfate de sodic y 0,4 partes de un
producte obtenida por reaccidn de adicidn de 20 moles de dxiw
do de etilena con 1 mol de>alcohul estoarilica; en 70 partes
da agua.

El precipitade as{ obtenide del componente de copu-
lacidn es ajustado a pH 5,4 con 1lojfa de sosa y s mezclado
gon 1,1 partes de dimetil-grasa de coco-sminodxide. Para elle
8¢ afade gota a gota la solucidn de sal de bis-diazonio obte~
nida de manera usual pur diszotacidn de 9,7 partes de 3,3 ’-di-
olora=4,4 ~diaminodifenilo, en sl transcurso de esproximademen—
te 1} horas, mantenidndoss en 4,5 el valor del pH de la mez-
cla, se agita ulteriormente durante 15 minutes, ss sjusts a
pHi 8 con lejfa de soem, su afadsn a ssto 5 partes de una so-
lunidn usual en sl comercio de vidrio soluble sddico, qus
cantiene apnaxiﬁadamente 43% de silicato con una proporcidn
molar de sioh s NaO de alrededor da 2,5y y 28 calienta la
mezela durante 1 hore a una tempsratupra de 80-B64C, Lusgo se
sgregan a esto 182 partes de una dispersidn obtenida median~
te polimerizasidn en dispersidn, gque wontisne 35% de polie=
tilano oon un paéo molecular medio da 15,000-20,000 y 5% de

laurato de potasio, y cuyas partfcules de polfmerc tienen un
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didmetze de 0,1 - U,Bfmu Mediante adicidn gota a gota de 4oido

"
A

elorhfdrios dilufdo a ssta mezcla hasts resccidn débilmente doi-
da se establese una coasgulacidn. Se Filtra con susoidn el produc-
to coagulado, se le lava g neutralidad con agua, se le seca a
609C y sae muels de manera usual, El praparadom csontlene una pro-
porcidn de pigmento de 30%.

Para el ensayo del preparado en cuanto a la tdonica de
utilizecidn s mezclan Intimements entre sf 30 partes de dste jun-
tamente con 270 partes de granulado de polietileno de alta pre-
gidm, inooloro, spropiado para la produccidn de léminas. Se hace
pasar la mezola a través de un extrusor, ouyas zonas da tempers-
turs estén calentades a 110-~1809C, hasta un cebszal de soplado de
ldminas y se moldea por soplade para formasr una lémina de 20—25/um.
de wspesor de capas

Una pleza de 5 m do longitud de datwn es eveluada sn lo
gus se reflere al tono de colory a la intonoidaﬁ de color y a
la distribucidn del pigmento. La tinoidn uniforme ssf obtenida
#8 transparente y sstd entersmente libre de picaduras, Un prepa-
rado producido s titulo comparativo a partir de la segunda mitad
de la solucidh del componentes de copulacidn de modo enteramente
igual, perc wn asusencia de silicato de sodio, proporciona una
tincidn de ldminas con un color olaraments mds débil, atravesaw
da por numeroeas plocaduras de plgmento da diferentes tamaMos,.

Elenplo

70 partes de una mezola consistente en 20% ‘del toloran-

te de plgmento di-(3”, 5< dimetilfenil) ~imida do dcido perilen=
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©3gd,b et ok zacarhordlion ¥ o Q6% de sulfate de sodio, la

cual vontiene el pigmento en forwmaz molida en saly son Incope
poradas en 500 partes da agua potable de grado de dursza mee
dio. Con lejfa de sosa dilu¥da se ajusta sl extracto de sal

a pH 8; se mezcla con 91 partes de una dispersidn de poliew
tilsno de acuerdo con el Ejemplo 1 y daspués de asto com 2,5
partes de una solucidn usual en sl comarcio de vidrio soluw
ble potdesice de 358 84, Se agita durante una hora y ss ajusw
ta la mezcla con fcide clorhfdrico diluide haste reaccidn
deida débil con al reactive Congs, se agita ulteriormente du=
rante une medie hora mfs, se filtra con suocidn el producto
coagulaedo, se lava & nesutralidad con agua Yy se seca a 509C,
La subslguiente moliends sn un mulino de wspigas proporciona
un preparado sn forma de polve Pino con una propoxoidn de pige
mento de 30%.. Este es sobrasalientemente apropiade para la
tincidn de ldmimas de polistileno, por sjemplo siguiendo el
mado de trabajo que se indica sn el EJemple 1. Proporciona
tinciones uniformes; prdcticamente libres de picaduras trans=-
parent sa,

Con un preparado producido an aueencia de silicato
de matal alcalinmy pero en condicionms por 1o demde enteraw
mente iguales, se obtiensn por el contraric tinciones de L&~
minas que contienen grandes pilcaduras de pigmento y por lo

tento son inutilizables para fines préoticos,
Ejemplo J.
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108 partse de w compueste por sdicidn con potasie
del pigmento Vat Ovange 7 (C.oI. 71.105) con un contenido de
37% de pigmente puro son incorporades con agitacidn en 400 par-
tes de agua potable con un grade de dureza medio, a la que ge
habfan afadids previamente 6 partes de solucidh usual en el
comercic de vidrio soluble potdsico da 352 BS, .La mezcla es
agitada durante 15 minutos y es mezclada con 156 partes de
una dispersidn de polistilene: de acusrdo con sl Ejemplo 1y
lusgoy gota a gota, con dcide clorhfdrico 5 N hasta tanto que
s8 inlcis una coagulacidn, Se asgita ulteriormente durants una
medis hora ¥y se trata el producto coagulado del modo qus se
indica en el Ejemplo 1. La proporcidn de pigmento del prepara-
do as de 40%., Ests, al tefir léminas de polistilsho de acuer~
do con el £Jemplo 1, proporciona tinciocnes altemente transpa-
rentes, uniformes y libres ds picaduraa,.

Un preparade obtenide con fines de comparacidn con

esto preparade de igusl manera pero sin adicidn de vidrie
saluble potdeico durente la hidrdlisie del compuesto por adie
eidn del pigmento proporciona tinciones de ldninas de polieti-
leno de color mds débil y gue contienen picaduras de pigmenta,

Elemplo 4,

60 partes do una dispersidn aouosa, retirada ds la
etepa de preparecidn del procedimiento sl sulfato, que tiene
un sontenids de 50% de didxido de titenies , la cual consiste

prodeminantemente on particules y aglomerados de 0,3 hastae
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7,8 ym, son mezoladas vor agibtacidn con 208 psrtes de agua
potable de grade de dureza msdis, .Ls dispersidn se ajusta
a pH 8,5 con lejfa de sosa dilufda, se afiaden a ssto 2,5 par-
tes de selucidn usual en sl comsrcio de vidrio soluble sddice
con la composicidn indicada en el Ejemple 1, se agita durante
15 minutos y se afiaden a esto 52 partes de uha dispersidn de
polistileno= tal como la utilizada en el Ejemple 1 -, Después
de agitar durante sproximadamente 15 minutes con un agitador
de peletas planas simple se afladen a esta mezcla 25 psrtes de
dcido clorhfdtico 1 N, El producto cosguladoe resultante es
tratads dsl modo qus s¢ indica an sl Ejemple 1, Elwpreparado
abtenido, cuya proporcidn de pigmento ss de GG¥%, proporcionay
al ser ilncorporado del modo indizade on el Ejemplo 1 en una
14mina de polietilsno, una tincidn uniforme libre de picadu-
ras; de tono puramente blancs, teniendo la ldmina al mismo
tismpo una superficle lisa, 5L la tincidn se lleva a ceba con
un preparade Gue se ha obtenido a partir de las mismas sustan-
clas de partida y en las mismas condiciones, paro sin silica-
te de mstal alcalino, esta tincidn eos de aolor claraménbe néds
ddbil y contiens numercsas plcaduras de pigmento gruesas y
finas., La superficie de la ldmine es ligeramente &spera.

Ejemple S5

Las condiclonsa de snsayo de acusrdo can el Ejempl
4 se modifican en el sentido de que en lugar ds la dispersidn

do polietileno allf utilizads se emples une dispersidn de cera

26012072 - 12 bl
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de pelistileno. Esta se cbtieny ingorporando con agitacidn
la mesa fundida calients a base de 2 partes de dcide ladri-
ce ; 18 partes de cera de pniietilanu adyascentemente oxide-
da con ui peso molecular medio de 2,000, cuya denslidad es

5 ds 0,93 a 0,95 g/cms, cuye Indice de acidez se encusntra en=
tre 23 y 28, y cuye fndice de saponificacidn ascisende a un
valor entrs 40y 55, en la solucidn calentada a génc de 0,5
partes de hidrdxide de potasio en 100 partes de ague desali-
ficada, y a continuscidn agitenda sn frfe, Los prepardtos

L0 obtenidos de acuerds con les datos del Ejemplo 4 com o ain
vidrio soluble sddico proporcionan tincicnss de polietilene
gue se gorresponden con las obtenides de souerdo con al Ejem—
plo: 4,

Elempla: G,

15 Empleando 216 pertes do nitrato de plemo, 62,1 par-
tow de bloromato de sodio, 14,7 pertes de sulfato de sodie,
10,8 partes de clorure de sodio, 36,3 pertes de lejfa de so-
se al 48%, 2,2 partes de carbonate ds sodio, 32,8 partes de
sulfaete de aluminioc cristalizedo, 32,8 partoe de selucidn: de

20 vidrio Qulubla gddico con un contenldo de 27,2¢ da doldo siw
lfedns y une proporoidn molar de sxnb L MaQU'de aproximada=
monte 3,4, el como 470 partes en: volumen de una salucidnm de
tedtluorure do antimonde en doido ndtrice, cuys aontanide
corresponde a 25 ¢ de tridxidw de antimenie por Litvre, se pre-

28 paru de menere conoolida un plgmento de amarilleo de crome de

26412472 - 13 -



sltu valor, estable Frenew a la iuz ¥y a lss productos gquimi-
cos. La suspensidn acuoss do pigmento obtenida de este modo,
con una preoporcidn de pigmento de 220 partes, o& ajustada a
pH 8 con lejfa de sosa dilufda y es mezolada con 236 partes
5 de una dispersidn de polietileno empleada an el Ejemplo Y,-
Agregando dcido nftrico al 5% hasta lograr un pH 6 se romps
la dispersidn. Se calienta a 80%C y se trata, despuds del en-
Priemlento a 708C; del modo qus se indica en el Ejemplo l.
Con este proparade, cuya proporcidn de plgmento es de 70%,
10 as logran tinciones de palistilenao, que se carasterizan por
una superficie lisa de ia ldmina, uniPormidad y completa
ausencia de picaduras,
La prasente selicitud que corresponde a la presen-
tada en Repitnlica Federal Alemana, sl 29 de Enero de 1972,
15 bajo el ndmers P 22 04 223,5, seo acege & los beneficles del
Artfoule 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industriale

20
REXVINDICACIONES
28 Los puntes de invenaidn propia y nusva gue 8e pre-
26012,72 - 14 -
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sentan para que sean Objeto de esta solicitud de Patente de
Invencibén en Espafia, por VEINTE afios, son los que se recogsn
en las reivindicacionss siguisntes:

12,~ Procedimiento para la produccién de prepara-
dos de pigmento para la tincién de poliolefinas, caracteri-
zado porque a los pigmentos se afiade la solucién acuosa de
un silicato de metal alcalino y una dispersién de polistile
no, y se efactda el tratamientoc del modo usual para pigmen-—
tos.

228, Procedimiento seqdn la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la solucién de silicato de metal alecanilo
y la dispersién de polietileno son afiadidos durante la pro-
ducecidn o formacién de los pigmentos.

32,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y
2, caracterizado porque los silicatos de metal alcalino se
gmplean en cantidad de 2 a 10% de soluciones usuales en el
comercio de vidrio soluble, referido al preparado ds pigmen-
to.

42, Procedimisnto segin las reivindicaciones 1 vy
2, caracterizado porque se emplea material de vehiculo de
poligtileno en cantidades de 5 a 95% en peso, preferiblemen-
te de 30 a 80% en peso, referido al preparado de pigmento.

58,~ Procedimiento para la produccién de prepara-
dos de pigmento para la tincidn de poliolefinas.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

=15
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cede, y para los fines gue se han especificada,
Esta NMemoria consta de discissis hojas sscritas

a méquina por una sola cara.
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