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La tíncién da ([¡abaciales sintéticas termopléstioos se 

efectúa en general mediante pigmentos orgánicos o inorgánicas.No 

obstante, ia  incorpotacídn de pigmentos en forma de polvo en al 

material s intético plantea en la práctica, con frecuencia, c ie r- 

5 ta3 dificu ltades, que han de ser atribuidas a la  insuficiente

dlsparsabilidad dal pigmento en e l producto que ha de ser teñ i­

do. En tales casos sa obtienen tinciones irregulares, con pica­

duras y la mayor parte de las veces de débil color. Por lo tan­

to  los materiales sintéticos son teñidos normalmente con produc- 

10 tos a base de pigmentos y un material de vehículo apropiado, loa

cuales contienen los pigmentos en una forma fácilmente dispersable. 

Con su ayuda se logra en muchos casos una mejor tinciéh del ma­

te r ia l sin tético. Para la preparacién de tales productos, que eon 

designados de diferentes maneras como concentrados de pigmento,

15 tandas patrén, dispersiones de pigmento o preparados de pigmen­

to , se han conocido varios procedimientos. Así, desde hace mu­

cho tiempo se sabe que mediante amasado de pigmentos en forma de 

polvo can materialas da vehículo apropiados ae pueden obtener 

preparados de pigmento para diferentes sectores de empleo. No 

20 obstante, esta procedimiento es costoso en cuanto a los aparatos,

dado que precisa de costosas instalaciones de amasado.

En la  memoria de patente británica ndmero 954.938 y 

en la  memoria de patente alemana 1.156.761 se han descrito otros 

procedimientos para la  produccién de preparados de pigmentos.

25 Estos procedimientos parten de pigmentos terminados que, para
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la transformación en preparados, son sométideg a mía disper­

sión fina mediante molienda art húmedo o a una dispersión en 

presencia de un agenta dispersante orgánico^ Estos métodos 

exigen etapas adicionales de procedimiento y por lo  tanto 

5 también son técnicamente muy costosos*

Un método técnicamente sencillo para la producción 

de preparados de pigmentos azoicos para la tincién de poli 

(cloruro de v in ilo ) puede verse en la  memoria de publicación 

alemana 1.644+210* Em éate la  producción del preparado aa 

10 dispone dentro del proceso de.preparación de los colorantes 

de pigmento, de manera que se suprime una producción separa­

da del preparado.

Eate método, en principio, también es apropiado pa­

ra la  producción de preparados de pigmento para teñ ir p o lie le - 

JtS finae. No obstante, en las ooncentracionas de pigmento usualman- 

te pretendidas conduce a preparados que en polió lefinas propor­

cionan n̂s distribución todavía insuficiente del pigmento*' Esto< 

se hace manifiesto de modo desventajoso especialmente en la 

tinción de léminas de polia la fina, dado que para la  tincióhi 

20 de dichas láminas sa establecen móximas exigencias en cuanto 

a la  distribución fina de los pigmentos dentro del material 

sintético. No deban aparecer ni aglomerados gruesos de pigmant- 

te ni grava de pigmento,, dado que entonces es defectuosa la  

transparencia de las léminas*

2S Se ha encontrado ahora que se pueden producir prepa­

rados de pigmento de color intenso, disparsables en p o lio le - 

finaa de moda especialmente fé c i l ,  añadiendo durante le  pre-
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paración a formación da pigmentos orgánicos o inorgánicos pe­

queñas cantidades de un s ilica to  de metal alcalino aoluble en 

agua y de un polímero da stileno dispersado o suspendido, y 

efectuando Bl tratamiento del modo usual para pigmentos. Como 

s ilica tos  para e l procedimiento de acuerdo con el inventa aon 

apropiados s ilica tos  da metal alcalino solubles en agua (vi*i 

drios solubles). Estos son añadidos o bien en forma sólida o 

bien en forma de solución acuosa. Oe modo preferib le se uti­

lizan  soluciones usuales en al comercio de vidrio soluble só­

dico y de v idrio  soluble potásico ("v idrios líqu idos"), cuya 

porción de s ilica to  corresponde a la  proporoión molar de 

SiOg : Nâ O ó KgO entre 1:1 y 4:1, por ejemplo vidrios solu­

bles sódicos de 379-409SÓ. ó 589-609 8á con una proporción 

molar de SiO^ : Mâ O ^  aproximadamente 3,4 o aproximadamente 

2,1 o vidrios solubles potásicos de 359 Bá o 429 Bá con una 

proporción molar da SiO^ : K̂ O de aproximadamente 3,8 o apro­

ximadamente 3,2. La cantidad necesaria de s ilica to  se ajusta 

sobre todo al contenido de ácido s il íc ic o  de la  solución uti­

lizada da v idrio  soluble; esta cantidad puede eer hecha va­

ria r dentro de amplios lím ites y preferiblemente es de 2 a 10% 

de "vidrios líquidos" usuales en e l comercio, referido al pre­

parado de pigmento terminado.

Como materiales de vehículo son apropiados p o lie t i-  

lenoa de peao molecular desde bajo hasta medio, debiéndose en­

tender como ta l en el presente caso los de aproximadamente

23
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410883 2
2.G0Ü h&st* 30.0U8. Estog ..8 obtienen {Radiante polimerización 

ert disparsión de atileno o mediante disperaión de polietllenos 

oxidados de baja peso molecular, en agua o en soluciones acuo­

sas en presencia de agentes de reparto o distribución. La adi- 

S ción de material de vehículo está entre 5 y 95% en peso, y pre­

feriblemente entra 30 y 80%, referido al peso del preparado 

terminado.

El procedimiento es apropiado para preparar pigmentos 

orgánicas e inorgánicas, que son producidos o formados en ais- 

10 temas puramente acuosos o an sistemas acuosos que contienan

disolventes orgánicos, por ejemplo pigmentos azoicos, pigmen­

tos da ácido perilentatracarboxílico o pigmentos de ácido naf- 

talentatracat'baxílico, dioxazinas, qulnacridortaa, indigoides, 

colorantes de anbraquinona, plgmantos de cadmio y cromo, ade- 

15 más pigmentos de óxidos da hierro y dióxido de titan io.

El modo de trabajo para la producción del preparado 

se ajusta ampliamente al proceso da producción o formación 

y tespectivamante tratamiento u lterior del pigmento que en 

cada caso se ha da preparar, y por lo  tanto para cada caso 

20 se debe llevar a cabo de manera diferente. En e l caso de pig­

mentos azoicos se añaden e l s ilica to  y la dispersión de po lí­

mero en el transcurso de la copulación o antee o despuás del 

tratamiento tármiae u lterior, realizado de manera usual# En 

e!. caso da pigmentos orgánicos, que son distribuidos fina- 

28 mente mediante una molienda de sal an seco o una molienda en
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hdmado,. su anadea e'í s r l ic ^ o  y í.a uiap.-rt-síóR de polímero an­

tee a después del extracte acuosa a* sal o antea a después de 

la distribución fina. En el caso de pigmentos da ácido nafta- 

lente t rae a rb o x Í1 ic o , dioxazina, quinscridons y ftalooianina, 

la  preparación se efectáa con s ilica tos  y material polímero 

durante ai proceso de producción o formación, por ejemplo al 

calentar en alaternas acuosos o que contienen disolventes pa­

ra estructurar e l grano de pigmento o la modificación crieta - 

lina  deseada o durante 1a h idrólis is  de salea a de compuestos 

por adición a modo de sales, así como durante la  disolución 

y nueva precipitación de los pigmentos# La producción de loa 

preparados da pigmentos inorgánicos se efectúa durante o des­

pués de la  precipitación del pigmento o durante el proceso de 

tratamiento u lterior o a continuación del mismo.

El tratamiento del preparado se efeotóa mediante adi­

ción de un agente con efecto coagulador a la  mezcla de pigmen- 

to-silicato-m atarial de vehículo, avsntualmente con calenta­

miento adicional. En calidad de sustancias coagulantes se pue­

den emplear, dependiendo del pigmento, ácidos minerales y/o 

sales solubles en agua, preferiblemente sales de cationes po­

livalentes. El aislamiento de loe preparados se efactóa del 

modo usual para el pigmento puro mediante filtrac ión  con suc­

ción, lavado, seoado y molienda.

Loa preparados producidos aagón el procedimiento de 

acuerdo con el Invento muestran especialmente en la tinción

26 .12 .72 6



410883
campiña en láminas üí. paiíetileno a en la  tinción durante 

la  hilatura da pcliolefinaa una sobresaliente distribución 

dal pigmento y una sobresaliente intensidad da color* que 

son claramente mejores que en el caso de preparados que ha­

bían sido producidos sin adición de s ilica to  de metal alca­

lino. Además de e llo , el procedimiento de realizar la pre­

paración durante e l proceso da producción y formación de 

los pigmentos se puede llevar a oabo da modo técnicamente 

racional y no exige ningdna atapa especial de procedimien­

to, El método as especialmente apropiado para la obtención 

de preparados de pigmento en forma de polvo, que están ga­

nando importancia debido a la creciente utilización de ma­

te r ia l po lio le fín ico  en forma da polvo. La producción de ta 

lea preparados en forma de polvo a partir de tandea patrón 

obtenidas en amasadoras por u lterior molienda ea ooatoeo y 

plantea problemas técnicos. En comparaoión con aato loa 

preparados obtenidos segón e l método da acuerdo con al in­

vento resultan con una textura blanda y pueden ear molidoa 

de manera similar a la  da loa pigmentos puros.

Para explicar e l invento sirven loe siguientaa 

Ejemplos, en los cuales, a menos que se indique otra cosa, 

las partes son partea en peso y loe porcentajes son porcen­

tajes ponderales.

Ejemplo 1.

41,9 partea da aoato-acatilamino-(4-cloro-2,&-di-
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metuxij-baneeno son disueH.ns ar¡ ISO pactes da agua desa lin ­

eada y 21 partes de le j ía  de sosa ai 33%. Una mitad de la  so­

lución ss añadida gota a gota, con agitación, a la  solución 

enfriada a aproximadamente 109C de 6,2 partas de ócido aoó- 

t ie o , 0,08 partes de tr ifo s fa to  de sodio y 0,4 partas de un 

producto obtenido por reacción de adición de 20 moles de óxi­

do de etilano con 1 mol de alcohol estearíllco , en 70 partea 

da agua,

El precipitado asi obtenido del componente da copu­

lación es ajustado a pH 5,4 con le j ía  de sosa y ás mezclado 

con 1,1 partee de dimatil-graaa de coco-aminoÓxida. Para ello  

aa añade gota a gota la  solución de sal de bis-díazonio obte­

nida de manera usual por díazotaoión da 9,7 partes de 3,3 '-d i-  

aloro-4y4'-diaminodifenil.o, en e l transcurso de aproximadamen­

te  1̂ - horaa, mantenióndoea en 4,S el valor del pH de la maz­

ó la , se agita ulteriormente durante 15 minutos, se ajusta a 

pHi 8 con le j ía  de sosa, se añaden a esto 5 partee da una so­

lución usual an e l comercio de vidrio soluble eódico, que 

contiene aproximadamente 43% de s ilica to  con una proporción 

molar da S10  ̂ : NaC de alrededor de 2,8, y ea calienta la 

mezcla durante 1 hora a una temperatura de 8Q-8S0C, Luego ea 

agregan a esto 182 partas de una dispersión obtenida median­

te polimerización en dispersión, que contiene 38% da polis- 

tileno con un paso molecular medio da 18,000-28.000 y S% da 

laurato da potasio, y cuyas partículas de polímero tienen un

26,12 ,72
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diámetro de 0,1 -  0,3 ûm. iügdiartte adición gota a gota da ácido 

clorhídrico diluido a asta mezcla hasta reacción débilmente áoi- 

da sa astablaoe una coagulación, Ss f i l t r a  con succión e l produc­

to coagulado, se la lava a neutralidad con agua, ae le  saca a 

6Q0C y sa musís de manera usual.. El preparado) contiene una pro­

porción de pigmento de 30%.

Para al ensayo del preparado en cuanto a la técnica de 

utilización as mezclan íntimamente entre e í 30 partee de éste jun­

tamente con 270 partas de granulado de polietilano de alta pre­

sión), incoloro, apropiado para la producción de láminas. Se hace 

pasar la mezcla a través da un axtrusor, cuyas zonas da tempera­

tura astÓn calentadas a H0-18UaC, hasta un cabezal, da soplado de 

láminas y se moldea por soplado para formar una lámina da 20-25 ûm. 

de espesor da capa.

Una pieza de B rm de longitud de áata aa avaluada en lo 

que se refiera  al tono de color, a la  intensidad de od o r  y a 

la distribución del pigmento. La tinción uniforma asi obtenida 

es transparente y usté enteramente lib ra  da picaduras. Un prepa­

rado producido a titu lo  comparativo a partir da la segunda mitad 

de la solución del componente de copulación de modo enteramente 

igual, paro an ausencia da s ilica to  de sodio, proporciona una 

tinción de láminas con un color claramente más dábll, atravesa­

da por numerosas picaduras da pigmento de diferentes tamaffos.-

70 partes da una mazóla consistente en 20% del odoran­

te de pigmento d i- fs ',  5- d im etilfan ilj -imida da ácido perilen-

20, 12.72 9
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-"3,4,g,lU^tatracarboMÍ3íc^¡ y eái BG% da sulfate da sodio, la 

cual contiene el pigmento en forma molida en sal, son incor­

poradas en 508 partes da agua potable de grado de dureza me­

dia* Con le j ía  de sosa diluida se ajusta al extracto de sal 

a pH 8, se mezcla con 91 partas de una dispersión da polia- 

tileno de acuerdo con el Ejemplo 1 y después de esto com 2,5 

partes de una solución usual en al comercio de vidrio solu­

ble potásico de 350 8á. Se agita durante una hora y ae ajus­

ta la mezcla con ácido clorhídrico diluido hasta reacción 

acida dábil con al reactivo Conga, se agita ulteriormente du­

rante una media hora más, se f i l t r a  con succión el producto 

coagulado, se lava a neutralidad con agua y se seca a 60BC.

La subsiguiente molienda en un molino de espigas proporciona 

un preparado en forma de polvo fino con una proporción de pig­

mento de 30%*.Este es sobresalientemente apropiado para la 

tinción da lámíntaa de polietileno, por ejemplo siguiendo el 

modo de trabajo que ae indica en el Ejemplo 1. Proporciona 

tinciones uniformas, prácticamente lib res  de picaduras trans­

parentes*

Con un preparado producido an ausencia de s ilica to  

de metal alcalino',. pero en condicionas por lo  demás entera­

mente iguales, se obtienen por e l contrario tinciones da lá ­

minas que contienen grandes picaduras de pigmento y por lo 

tanto son inutilizablea para finas práoticos*

Ejemplo 3.

26*12.72 10
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188 paitas da ust compuesto por adición con potasio 

del pigmento Vat Orange 7 (G .I. 731. IOS) con un contenido de 

37% de pigmento puro son incorporadas con agitación en 400 par­

tea de agua potable con un grado de dureza medio, a la que aa 

g habían añadido previamente 6 partas da solución usual en el 

comercio de vidrio soluble potásico de 35B BÓ. La mezcla as 

agitada durante 15 minutos y es mezclada con 156 partes de 

una dispersión de polietilano.de acuerdo con el Ejemplo 1 y 

luego, gota a gota, con ácido clorhídrico 5 N hasta tanto que 

10 se in icia  una coagulación. Se agita ulteriormente durante una 

media hora y se trata el producto coagulado del modo que sa 

indica en el Ejemplo 1. La proporción de pigmento del prepana­

do as de 40%. Este, al teñ ir láminas de poliatileno de acuer­

do con e l Ejemplo 1, proporciona tinciones altamente transpá- 

1S rentes, uniformas y lib res de picaduras.

Un preparado obtenido con finas de comparación con 

este preparado de igual manera pero sin adición de vidrio 

soluble potásico durante la h idró lis is  del compuesto por adi­

ción dal pigmento proporciona tinciones de láminas de p o lie t i-  

28 leño de color más dábil y que contienen picaduras de pigmento.

60 partes da una dispersión acuosa, retirada de la 

etapa de preparación dal procedimiento al sulfato, que tiene 

un contenido de 50% de dióxido de t ita n io  , la cual consiste 

28 predominantemente an partículas y aglomerados da 0,3 hasta

26. 12.72 H
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7,5 pa, san mezcladas con agitación con 2Ü0 pactes da agua 

í
potable da grado de dureza medio, Ls dispersión se ajusta 

a pH 8,5 con le j ía  de sosa diluida, se añaden a esto 2,5 par­

tea de solución usual en e l comercio da vidrio soluble sódico' 

g con la  composición indicada en el Ejemplo 1, se agita durante 

15 minutos y se añaden a esto 52 partes de una dispersión de 

po lie tileno- ta l como la  utilizada en el Ejemplo 1 Osspuás 

dB agitar durante aproximadamente 15 minutas aon un agitador 

de paletas planas simple se añaden a esta mezcla 28 partes de 

10 ácido clorhídrica 1 N. El producto coagulado resultante es 

tratado del modo que se indica en el Ejemplo 1. Elnpraparado 

obtenido, cuya proporción de pigmento es da 6p%, proporciona, 

al ser incorporado del modo indicado en el Ejemplo 1 en una 

lámina de polietileno , una tinción uniforme lib re  de picadu- 

15 ras, de tono puramente blanco, teniendo la lámina al mismo

tiempo una superficie lisa . Si la tinción se lleva  a cabo con 

un preparado que se ha obtenido a partir de las mismas sustan­

cias de partida y en las mismas condiciones, pero sin s ilic a ­

to da metal alcalino, esta tinción es de color claramente más 

20 dábil y contiene numerosas picaduras de pigmento gruesas y 

finas. La superficie de la  lámina es ligeramente áspera.

Ejemplo 5.'

Las condioiones de ensayo de acuerdo can e l EjempJO 

4 se modifican en e l sentido de que en lugar de la dispersión 

25 de polietileno a l l í  utilizada se emplea una dispersión de cera

26.12.72 12
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de polistiiano. Esta sa obtiene inoorporandu con agitación 

la maaa fundida caliente a base de 2 partee de ácido lad ri- 

ce y 18 partes da cera de polietileno adyacentemente oxida­

da con un peso molecular medio da 2.000, cuya densidad es 

S de 0,93 a 0,9S g/cnt , cuyo índice da acidez se encuentra en­

tre  23 y 28, y cuyo- índice de saponificación asciende a un 

valor entre 40 y 55, en la  solución calentada a 95BC de 0,S 

partes de hidróxido de potasio en 100 partes de agua daaali- 

ficada,. y a continuación agitando en fr ío , Los preparados 

10 obtenidos da acuerda con las datos del Ejemplo 4 con) o sin 

vidrio soluble sódico proporcionan tinciones de polietileno 

que se corresponden con las obtenidas de acuerdo oon e l Ejem­

plo: 4.

E.! emolo) 6.

15 Empleando 216 partes de nitrato de plomo, 62,1 par­

tes de bicromato de sodio, 14,7 partea de sulfato de sodio:, 

10,8 partas de cloruro de sodio, 36,3 partes de le j ía  de so­

sa al 4S%,. 2,2 partea de carbonato de sodio,. 32,8 partas de 

sulfato de aluminio crista lizado, 32,8 partes da soluoiÓn de 

20 vidrio: soluble sódico con un contenido de 27,2%: da ácido s i­

líc ic o  y una proporción molar da Sitüg !; Mâ O de aproximada­

mente 3,4, así como 470 partea en volumen de una solución) de 

trifluoruro de antimonio en íoido n ítr ico , cuyo aontanida 

corresponde a 2S:g de trióx ido  da antimonio por l i t r o ,  ee pre- 

28 para de manera conocida un pigmento dB amarillo de cremot da

26.-12.72 13
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sito va lor, estable frencM a .i.a luz y a lu í productos quími­

cos.. La suspensión acuosa de pigmento obtenida de este modo, 

con una proporción da pigmento de 220 partes, es ajustada a 

pH 8 can le j ía  de sosa diluida y es mezclada con 236 partas 

5 da una dispersión de polÍBtileno empleada en al Ejemplo I ,  

Agregando ácido n ítrico  al hasta lograr un pH 6 se rompe 

la  disperaión. Se calienta a 808C y se trata, despuás del en­

friamiento a 70BC, del modo que se indica en e l Ejemplo 1.,

Con este preparado, cuya proporción de pigmento es de 70%,

10 se logran tinciones de po lietileno , que ae caracterizan por 

una superficie l is a  de la  lámina, uniformidad y completa 

ausencia de picaduras.

La presente solicitud que corresponde a la  presen­

tada en Repdthlioa Federal Alemana, al 29 de Enero de 1972,

IR bajo e l ndmero P 22 04 223,5, se acoge a loa beneficios del 

Artículo 51 del vigente Estatuto aobre Propiedad Industrial.

20
REIVINDICACIONES

2S Los puntas da invención propia y nueva que ea pre<*

26.12..7 2 14
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sentar) para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 

Invención en España, por VEINTE años, son los que se recogen 

en las reivindicaciones siguientes:

13.- Procedimiento para la producción de prepara­

dos de pigmento para la tinción da poliolefinas, caracteri­

zado porque a los pigmentos se añade la solución acuosa de 

un silicato de metal alcalino y una dispersión de polietilje 

no, y se efectúa el tratamiento del modo usual para pigmen­

tos.

2 3 .- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque la solución de silicato de metal alcanilo 

y la dispersión de polietileno son añadidos durante la  pro­

ducción o formación de los pigmentos.

33.- Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 

2, caracterizado porque los silicatos de metal alcalino se 

emplean en cantidad de 2 a 10% de soluciones usuales en el 

comercio de vidrio soluble, referido al preparado de pigmen­

to.

43.- Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 

2, caracterizado porque se emplea material de vehículo de 

polietileno en cantidades de 5 a 95% en peso, preferiblemen­

te de 30 a 80% en peso, referido al preparado de pigmento.

53.- Procedimiento para la  producción de prepara­

dos de pigmento para la tinción de poliolefinas.

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

-1'5-
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cede, y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de dieciseis hojas escritas 

a máquina por una sola cara.

Madrid,

P.A .
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