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entidad japonesa

establecida en 22, 2-chome, Imebashi, Higashi-ku,

Osaka, Japén

por: "UN METODO PARA TREPARAR UNA COMPOSICION ACUOSA QUE
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Esta invencidn se refiere a una composicidn acuo
sa que coantiene una sustancia formadora de color para papel

de registro sensible & la presidn, y a un método para produ

“eir esta composicidn.,

M4s especificamente, esta invencidén se refiere a
una composicién acuosa que comprende una dispersidén de.par-
ticulas finas de un mineral arcilloso del grupo de la ﬁ&ﬁ§¥
morillonita, un mineral arcilloso del ftipo de halloysité'éel
grupo de la caglinita, o uno de sus productos tratado con
4cido, en un medio acuoso que contiene un disolvente vrgani
co miscible con sgua en cantidad que no excede de 30% en pe
80, teniendo dicha composicidén un coeficiente de afinidzd
para el agua (Kw) segin se define més sdelante en esta iemo
ria, de 1,3 a 3, y a un método para producir dicha composi-
cidn, ,

Los papeles de registro sensibles a la presi&n
convencionales, con alguna excepcidn en el caso de papeles
especiales, son en todos los casos aquellos que estén basa-
dos en una reaccidn de desarrollo de color atribuible a la
transferencia de electrones entre un compuesto leuco de un
colorante organico donador de electrones y una sustancia
formadora de color que es un aceptador de electrones (Paten
te de EE,UU, 2.548,366).

El compuesto leuco de un colorante orginico, el

- reactivo de color, puede ser, por ejemplo, una mezcla de dos
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colorantes gque exhiben comportamientos de coloracidn dife-
rentes uno de otro. Uno de estos colorasntes es el que, co

mo por ejemplo en el caso de derivados del trifenilmetano,
desarrolla color intenso e inmediatamente al ponerse en con
tacto con un Acido sdlido, pero que tiene tendencia a debili
tarse fdcilmente (colorante primario que desarrolla colpr).
El segundo colorante es aguel que no desarrolla color inms-
diatamente al ponerse en contacto con un dcide sdélido sino
que desarrolla completamente su color después de un lapso de

varios digs y exhibe suficiente solidez a la luz solar,Un

‘ejemplo de uno de tales colorantes es un azul acil—leuéomet;

leno (colorante secundario que desarrolla color).

Por otra parte, se usan en general écidos sélidos
como sustanciss formadoras de color, pero también se¢ ussen
particulas finemente divididas de un polimero sintéiico orga
nico tal como una resina de fenol, Los 4cidos sdélidos conoci
dos incluyen caolin, bentonita, atapulgita, gel de silice,
arcilla decida, arcilla activada y halloysita.

El papel de registro sensible a la presién que
utiliza estos colorentes y formadores de color, esté consti
tuido por dos clases de papel: uno la hoja de transferencia
(a la que se denomina como dorso recubierto o simplemente
DR), una hoJa de papel que ha sido recubierta con microcap-
sulas que constan de una cubierta de gelificacidn, goma arg

biga o una resina sintética, y una solucidén oleosa de colo-
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rantes primario y secundario de desarrollo de color y que
poseen un tamsfio de varias micras de didmetro, y la otra
la hoja de recepcién (a la que se denomina como frente re
cubierto o simplemente FR), una hoja de papel recubierta
con una sustancia formadora de color tal como el 4cido 89
1ido o el polimero orgénico sintético descritos. Cuando las
dos hojas de papel se superponen con sus superficies rabh;
biertas una frente a la otra y se aplica presidn con un'lé
piz, un boligrafo o una méquina de escribir, las cdpsulas
de la porcidén en gue ha sido aplicada ls presién se rompen
y los colorantes oleoso e incoloro se ponen en contacto:con
el formador de color desarrollando color e imprimiendo de
este modo esta porcidén con una marca coloreada. Cuandoe -se
necesitan dos o mis copias, Se usen una o més hojas de pa-
pel intermedias, que se denominen en general como hcja con
frente y dorso recubieftos (o FDR), una hoja que tienec el
frente recubierto con la sustancia formadora de color y el
dorso recubierto con los colorantes que desarrollan color,
intercaladas entre la hoja de transferencia y la hoja de
recepcidn,

En el procedimiento convencional pars producir una
hoja de recepcién u hoja intermedis usendo un écido sélido
como formador de color, una arcilla &cida que pertensce a los
minerales arcillosos de la montmorillonita o su producto

tratado con dcido (arcilla activada), se pulveriza en seco
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hasta obtener particulas de las cuales el 75% en peso, por
lo menos, tienen no més de 10 micras de tamafio de partiou-
la y no mds del 15% en peso, aproximadamente, de las cuales
tienen no mds de 1 micra de tamafio de perticula, y estas par
ticulas se depositan sobre hojas de papel y se unen a ellas,
utilizando una gran cantidad de una pasta tal como caseina,
carboximetilcelulosa, o un adhesivo sintético tal como un:ié
tex de SBR para formar la hoja de recepcidén u hoja intermo-
dia. |

Estas hojas de recepcién u hojas intermedias~g§n—
vencionales son gruesas y tienen un tacto éspero en la Super
ficie y un brillo superficial deficiente. Ademéds, ya que el
color se desarrolla sobre las particulas de decido sélido dg
positadas sobre la hoja de recepcién u hoja intermedia, las
particulas tienden a desprenderse o exfollarse. Tamtién, es
tas hojas tienen el defecto de ser muy abrasivas contra la
maquinaria y ocasionan desgaste de partes de las méquinas,
tipos de imprenta, etc.

Un objetb principal de esta invencién es proporcio
nar una composicién acuosa que contiene une gustancia forma-
dora de color sélida para un papel de registro sensible a la
presién, que tiene buenas capacidades de desarrollo de color
primario y secundario y muy buensa propiedad de uniformidad,
asi como wn método para producir la composicién acuosa.

Otro objeto de esta invencidén es proporcionar una
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composicién_acuosa que contiene una sustancia formsdora de
color para un papel de registro sensible a la presidén, que
cuando se deposita sobre una hoja de recepcién u hoja inter
media y se une a slla, proporciona una superficie uniforme
y brillante y tiene una tendencia reducida a ocasionar dgg
gaste o dafio a los tipos de dlmprenta o cuchilas cortantes
cuando se imprime o se corta la hoja, asi como tambiénjﬁhf
método pars producir la composicién acuosa. :’f

Todavia otro objeto de esta invencidén es prob&i—
cionar una composicidén acuosa que contiene una sustancia;
formadora de color para un papel de registro semsible ‘g la
presién que tiene una viscosidad relativamente baja y pve-
de depositarse fécilmente ain a una concentracién relative-
mente alta, y un método para producir la composicién.acuo-
8a. f

Otros objetos y ventajas de esta invencidén serén
evidentes de la descripcidén que sigus.

Conforme a la presente invencién, los objetos ¥y
ventajas enteriores pueden ser conseguidos mediante una con
posicién acuosa que comprends una dispersién de particulas
finas de un minersl arcilloso del grupo de la montmorilloni
ta, un minersl arcilloso del tipo de halloysita del grupo
de la caolinita, o uno de sus productos tratado con égcido,
en un medio scuoso que contiene un disolvente orgénico mis-

cible con ague en cantidad que no excede de 30% en peso, te
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niendo diche composicién un coeficiente de afinidad para

el agua (Xw), definido a continuacién, de 1,3 a 3:

W. - W
Kw = 1l 2

W x (5,85 1072 x AX )

B
en lg que Wl es el peso en gramos de una porcidn precipié~
tada de una muestra que queda en un tubo de precipitacién
contrifuga cuando se toma en dicho tubo de preclpitacian
centrifuga una cantidad dada (por ejemplo, 5 g) de lg muss
tra de dicha composicidn acuosa que contiene dicho mineral
arcilloso o su producto tratado con écido en una concentra
cién de 10% en peso, cuyo PpH ha sido ajustado a 2 (f,O,B)
con une solucién acuosa de deido clorhidrico o de nidréxi-
do sbédico, y se hace girar mediante un separador centrifu-
go durante 10 minutos con un efecto centrifugo de 800 G, ¥y
el 1liquido que sobrenada resulfante Se separa; W2 es el pe
so en gramos del sélido obtenido secando dicha porcién pre
cipitada (W gramos) a 5009C a un contenido de humedad en
equilibrio; A es la normalided de dicha solucién acuosa de
4cido clorhidrico o hidréxido sbédico usada para ajustar el
pH de dicha composicidn acuosa a 2 (* 0,5); X es la canti-
dad en mililitros de dicha solucibn acuosa de dcido clorhi
drico o hidrdxido sédico; y B es el peso en gramos de dicha

composicibn acuosa usada como muestra (por ejemplo, 5 g).
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Ademés; conforme a la presente invencién, la com-
posicién acuosa antes descrita pueds ser.producida, por ejem
plo, secando un mineral arcilloso del grupo de la moantmorillo
nita, un mineral arcilloso de tipo halloysita del grupo de
la caolinita, o uno de sus productos tratado con écido, a
una temperatura que no excede de 6502C, si se desea pulveri-
zando en seco dicho mineral arcilloso o uno de sus producfos
tratado con dcido (pulverizacidén en atmésfera gaseosa), pﬁl—
verizéndole despuds en un medio liquido que comprende aéua,
un disolvente orgénico o une mezcla de éstos, si se degea
reemplazendo dicho medio liquido por un medio acuoso que con
tiene no més de 30% en peso (incluyendo cero por ciemte) de
un disolvente orginico miscible con ague para formar.una dis
persidén de las particulas finamente dividides de dicho mi-
neral arcilloso o su producto tratado con &cido, en.dicho mg
dio acuoso, y ajustando el coeficiente de afinidad para el
agua, segin se define por la siguiente ecuacién, de dicha com
posicién acuosa a no menos de 1,3 pero no més de 3

Kw = Wl B WE

WpW, x (5,85 x 1072 x _4X)
B

en la que W, es el peso en gramos de una porcidén precipitads

1
de una muestre que queda en un tubo de precipitacién centri-

fuga cuando se toma en dicho tubo de precipitacidn centrifu-



10

15

20

25

13.3.73

411044

ga una caentidad dada (por ejemplo, 5 g) de la muestra de
dicha composicién acuosa que contiene dicho mineral arci-
1loso o su producto tratado con dcido en una concentracidn
de 10% en peso, cuyo pH ha sido ajustado a o(} 0,5) con una
solucidn acuosa de écido clorhidrico o hidréxido sédico, ¥
se hace girar mediente un separador centrifugo durante 10 ]
minutos con un efecto centrifugo de 800 G, y el liquido:gﬁé‘
sobrenada resultante se separs; W2 es el peso en gramos déi
a61ido obtenido secando dicha poreidén precipitada (W1 gramos)
e 5000C, a un contenido de humedad en equilibrio; A o8 13
normalidad de dicha solucién acuosa de &cido olorhidriod‘o
nidréxido sédico usais pars ajustar el pH de dicha composi
oién acuosa & 2( 0,5); X es la cantidad en mililitros de
dicha solucidn acuosa de deido olorhidrico o hidréxido sé-

dico; y B es el peso en gramos de dichs composioién abudaa

wtilizads como muestra (por ejemplo, 5 &)

I, Mineral arcilloso de partide utilizsble en la presen-

te invencidn

Tos minerales arcillosos del grupo de la montmo=
rillonita se clasifican en dos tipos, el tipo dlootaédrico
y ol tipo triocctaédrico. Un ejemplo tipico conocido ez la
arcilla doide o sub-bentonita, Afin cuando un mineral arcille

g0 del grupo de la montmorillonite varia en composicidén se-
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gin el lugar en que se presenta, consta fundamentalmente

de 3102 ¥y A1203
les como MgO, F3203 (Feb), Ca0, Na.zO, K,0 y 1nO. Una sus-

y contiene otros diversos ingredientes ta

pensidén acuosa de este mineral tiene generalmente un pH de
4,5 a 9 aproximadamente, Cualquiera de tales minerales ar-
cillosos del grupo de la montmorillonita puede ser usado
como material en la presente invencidn, pero de estos;ﬁiﬁ@—
rales son preferidos aquellos que tienen un &rea supeffiéial
especifica de 60 m%/g"por lo menos y en especial 85 m?/g por
1o menos. Los minerales arcillosos del grupo de la mqptmpri
llonita que tienen un drea superficial especifica comprendi
da en este intervalo se denominan, en general, arcillé,éci-
da o sub-bentonita. Los productos obtenidos tratando sstas
arcillas de montmorillonita, tales como arcilla &cida o
sub-bentonita, con un écido orgénico o inorgénico tal §omo
dcido acético, dcido férmico, dcido oxdlico, dcido citrico,
4dcido sulfdrico, &cido clorhidrico o écido nitrico, o con una
solucidén acuosa de este dcido orgdnico o inorgénico, se deng
minen arcillas activadas, que son preferidas debido a un drea
superficial aumentada y & una capacidad de adsorcién de co-
lorantes incrementada, comparades con las arcillas écidas,
Cuando la solucidn acuosa se usa en este tratamiento acido,
ls concentracidén de la solucidén acuosa es habitualmente de
5% por lo menos, de preferencia de 10% por lo menos. Si se

desea, la solucién acuosa puede calentarse a una temperatura

- 10 -
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no superior a unos 3008C, en general no superior a 1002C,
El tiempo de tratemiento puede ser més corto con temperatu-
ras de calentamiento més altes, y varis segin las tenmpera-
furas de calentemiento. En general, estd comprendido entre
varios minutos y verias decenas de horas. Después de este
tratamiento doido, la arcilla se lava generalmente con sgua.
En la presente Memoria Desoriptive y en las reivindioaéio}
nes, a este producto obtenido tratendo el mineral arcilloéo
de montmorillonita con el doido inorgénico u orgénico o, su
soluclén seuosa, que se denomina habitualmente arcilla a¢ti
vada, se hace referencia como un producto tretado con.acido
del mineral arcilloso de montmorillonita. Estos productos
tratados oon dcido son arcillas de partida preferidas en la
presente invencidn, y agquéllos que tienen un drea suﬁéffi-
oial especifica de 100 m%/g por lo menos, exhiben una capa-
cidad exoelente de desarrollo de color, y son espeoiéiﬁen—
te preferidoes. Las suspensiones acuosas (por ejemplo, sus-
pensiones acuosas al 10% en peso) de tales productos trata~-
dos con 4oido, habitualmente tienen un pH inferior a 4,5.
Otro tipo de mineral arcilloso que puede usarse en
la presente invencidén ee la halloysite que pertenece al gru-
po de la oamolinita. la ocomposicién de estos minerales arci-
1losos de halloysita y el pH de sus suspensiones scuosas son

gimilares a los de la arcilla doida o sub«bentonita entes

desorita,

- 1]l -
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También puede usarse como arcilla de partida en
osta invencidn los productos obtenidos por tratamiento con
4cido de esta halloysita, de la misma forma que en el caso
de arcilla dcida o sub-bentonita.

La halloysita tiene habituslmente un Area super—
ficial especifica de 85 m?/g, pero son especialmente prefe—
ridas aquellas que tienen un Area superficial especifica.de
100 m%/g por lo menos, .

Los productos tratados con édecido de los mineréies
arcillosos de montmorillonita o de halloysita del grupo de
la csolinita, son preferidos debido & un &rea superficial
aumentada y a una capacidad aumentade de desarrollo de co-
lor para colorantes primarios y secundarios sensibles a la
presién, comparados con aquellos que no estén tratados con
doido., Principalmente, los productos tratados con écido de
los minerales arcillosos de montmorillonita son espéciél—

mente preferidos,
11, Desecacién

Los minerales arcillosos de montmorillonita o de
halloysita del grupo de la caolinita, o sus productos trata
dos con doido anteriormente descritos, se secan (o calci-
nen) a una temperatura tal que su estructura estratificada

no se destruys, en especial a una temperatura comprendida
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entre 2000C y 6502¢, preferiblemente entre 2508C y 6002C y
especialmente preferible entre 3002C y 5002C, y si se desea,
se pulverizan en estado seco (en atmésfera gaseosa) en un
pulverizador tal como un molino de rodillos, un molino de bo
1las o un molino tubular. El producto gque resulta luego se
pulveriza en himedo como se deseribirg més adelente.

Se prefiere que después de la desecacién y pdivg—
rizacién opcional anteriores, el contenido de particuléé~éue
tiene un temafio de particula no mayor de 1 micre se ajuéta

a no menos del 10% en peso. e

III. Pulverizacidn en humedo I

Bl minersl ercilloso o su producto tratado.con dci
do, secado y opcionalmente pulverizado en seco, se pulveriza
en himedo entonces en un medio liquido que comprende (a) agua,
(b) un disolvente orgénico, o (¢) una mezola del disolvente
orgénico y agua, de modo que su coeficiente de afinidad pars
el agua (Kw) segin se ha definido anteriormente, es 1,3 a 3,
preferiblemente de 1,4 a 2,7,

El disolvente orgénico (b) puede ser (b-1l) wn di-
solvente orgénico polar miscible con agua o (b-2) un disol-
vente orgénico no polar inmiscible con agua. La pulveriza-
cibén puede efectuarse con medios adecuados ocualesquiera tales

como utilizendo un molino de bolas, un molino tubular, un

- 13 =
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molino kedy, un homogeneizador, un molino de alta velocidad,
un molino coloidal, o un moledor o por irradiacidén ultraséd-
nica., Alternativamente, puede efectuarse sgitando con un agi
tador de tipo convencional equipedo con aspas de agitacidn.
Si se desea, después de este tratamiento de pulverizacién,
se clasifican las particulas més finamente divididas (elu~
triacién) para separar el mineral arcilloso o su producto. -
tratado con dcido gue tiene el coeficiente de afinidad para
el agua especificado.

El grado de la pulverizacidn o agitacién anterio-
res y/o el tiempo'requerido para ello pueden ser fales gue
la composicidén acuose conforme a la presente invencidn que
comprende una dispersién del minergl arcilloso del grupo de
la montmorillonita, mineral arcilloso de halloysita del gru
po de la caolinita o su producto tratado con 4cido, en un
medio acuoso que contiene no més del 30% en peso del disol
vente organico miscible con agua, tiene un coeficiente de
afinidad para el agua (Xw) de 1,3 por lo menos pero menos de
3, preferiblemente de 1,4 a 2,7,

Habitualmente, tal tratamiento de pulverizacidn
puede llevarse a cabo en dicho medio ligquido durante un pe-
riodo de tiempo comprendido entre vgrios minutos a varias de
cengs de hores,

| Adecuadamente, la pulverizacién en humedo se lle-

va a cabo no sélo hasta el grado y durante el tiempo que

- 14 =
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haocen que la composicidn aocuosa de esta invencidn tenge el
coeficiente de sfinidad pare el agua anteriormente especi=-
ficado (Kw); sino también, cuando la pulverizacién en seco
no se efectia antes de la pulverizacidén en hdimedo, dicha
composicidn acuosa se pulveriza en himedo de modo que el mi
neral arcilloso o su producto itratado con Acido oontenido~en
é1 se divide en particules de las cusles gl menos 15% éﬁ*pé-
g0, ventajosamente sl menos 20% en peso, son particulas‘Qde
tienen un didmetro de particula no mayor de 1 micra.

Bl disolvente orgdénico poler (disolvente orgénico
miseible con agua) utilizado para la pulverizacidn en'hﬁmg
do puede ser, por ejemplo, un alcohol tal como metancl, "etg
nol, butenol, isopropanol, etilenglicol, propilenglicol o
glicerina, o una cetona tel como acetona o metil-etil-cetp
na. Bstos se usan o bien solos o en combinacién, Se prefig
ren aquéllos que tienen un punto de ebullicidén no mayér de
1002C, en especisl no meyor de 902C, por su faclilidad de eve
poracidén después de que la composicién aouosa de esta inven-
cién ha sido depositada, por ejemplo, sobre una hoja de base

para une hoja de recepoidn.
En el procedimiento de pulverizacién en himedo, pue

de utilizarse el disolvente orgdnico no polar (disolvente
inmiscible con agua) citado en (b=2) enteriormente. Ejemplos
de uno de teles disolventes son un hidrocarburo tal como pro

pano, butano, pentano, hexano, ciclohexeno, benceno, tolueno

- 15 -
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o xileno, un hidrocarburo halogenado tal como tetracloruro
de carbono, tricloroetileno, perclorocetileno, tricloroeta-
no, clorobenceno, diclorobenceno, o triclorobenceno, o un
éster tal como acetato de metilo o acetato de etilo. Estos
5 disolventes no polares son preferiblemente voldtiles, de-
bido a la necesidad de ser reemplazados por el medio acuoso
gque contiene no més de 30% en peso del disolvente orgéniéqf
niscible con agua. Son especialmente preferidos aquellosjgue
tienen un punto de ebullicidén no superior a 1008C, en espe-
10 cial no mayor de 902C, -y

No sélamente el agua, sino que también puede:usa;
se para poner en practica la pulverizacién en hﬁmedo,upg
mezels de agua y el disolvente orgénico polar emteriormente
descrito, una mezcla de agua y el disolvente orgénico no po

15 lar o una mezola del disolvente orgénico polar y el disol-
vente orgénico no polar.

Mediante la pulverizacién en himedo en tal medio
1iquido, el mineral arcilloso o su producto tratado con &ci
do se divide uniformemente en particulas més finas y su pro

20 piedad de hidratacién sumenta hasta que el coeficiente de
afinidad para el agua, como se ha definido con anterioridad
en esta Memoria, alcanze un valor adecuado comprendido entre
1,37 3.

81 el mineral arcilloso del grupo de la montmori-

25 llonita, el mineral arcilloso del tipo halloysita del grupo

1303073 '- 16 -
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de la caolinita, o uno de sus productos tratadoes con dei-
do, simplemente ‘se pulverizen en seco, & incluso si las
particulas pulverizedas que resultan se dispersan en el
medio acuoso usado en esta invencidén que contlene no més
de 30% en peso de un disolvente orgénico mis¢ible con agua,
es miy diffcil o edn imposible, eumenter el coeficiente de
ofinidad para el agua (Ew) a mds de 1,3,

Conforme & la téenica de pulverizacién en humedo
segin la presente invencién, le propledad de hidrataoién
del mineral arcilloso aumenta y como resultado su coef:cien
to de afinidad para el agua sumenta. Ademés, el mtneral ar-
¢illoso puede ser pulverizado muy uniformemente en compara-
cidn con le téonica de pulverizacifn en seco.

Txiste una relacién especifica entre la tempera-
ture a que se lleva a cabo la etapa de desecacidn entes de
1a pulverizacién en himedo y la viscosidad (unidad,.centi-
poises, por ejemplo) de la composicidén acuosa obtenida des-
pués del trataﬂienfo en himedo. En general, con temperatu-
ras de desecamcidén més altas para el minersl arcilloso de par
tida, la viscosidad de la composicién acuosa que resulte dis
minuye, y cusnto mayor s la temperatura de desecacién, mas
largo es el tiempo requerido para el tratamiento en himedo
para obtener un coeficiente de ofinidad pera el agua especi
£ico, Sin embargo mediesnte la pulverizacién en himedo el mi

neral areilloso o su producto tratado con deido después de
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gecarle a una temperatura no mayor de 6502C y si se desea,
despudés de olasificar adioionalmente (elutriamcién) las par
ticulas finamente divididas del mineral arcilloso, puede
obtenerse una composicidén acuosa de viscosidad relativamen
te baja a la vez que aumente su coeficlente de afinidad pg
ro ol sgua (XKw) a 1,3-3, preferiblemente 1,4=2,7. Esta com
posicién acuose puede depositarse fécilmente sobre una;ﬁoié
de base de une hoja de recepcidn u hoja intermedia, ¥y dea{
pués de seoar, ftiene buenas capacidades de desarrollo Ge co
lor primario y seoundario y proporciona une uniformidaq Su-
perficial muy buena., Por consigulente es muy Gtil come sds-
tenois formedora de color pare pepel de registro sensible a
la presién. ’

Cuendo se use un medio mcuoso (que puede estar cong
tituido sélamente por agua) que contiene no més de 30%'én P8
80 de un disolvente ofgénioo niscible con ague (disdl?énte
orgénico polar) para la pulverizeocién en himedo sntes mencip
nade como medio liguido, la composiclén scuose de esta in-
venoién se obtiene directamente medisnte esta pulverizacidn
en himedo, Si se desea, tal composicidn amcuosa puede ser sg
metide a una operacidén tal como decantecién o eveporacién
pare eliminar parte del medio meuoso. O puede afladirse a eg
te composicién amouosa un medio acuoso de composicidn adecug
da para ocontrolar le concentrgoién del mineral arcilloso o

su producto tratado con doido dispersedo en la composicidn
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acuosa,

Si el medio liquido para la pulverizacidn en hime
do es diferente del medio acuoso que contiene no més de
30% en peso de un disolvente organico miscible con agua, por
ejemplo, cuando es un disolvente organico miscible con agua,
un disolvente orgénico no polar, una mezcla de éstos, una
mezcla de agua y mas de 30% en peso de un disolvente orgéﬂi
co miscible con agua, 0 une mezcla de ggua y un disolventd
orgénico no polar, es necesario que después de la pulvebizg
cidn en himedo, tal medio liquido sea reemplazado porluﬁ3
medio scunoso que contenga no més de 30% en peso (ineluso ce’
ro por ciento) del disolvente organico miscible con agua pa
ra constituir la composicidén acuosa de esta invenclén. Este
reemplazo puede llevarse a cabo por medios o procedimientos
cualesquiera conocidos por los expertos en la técniéa._

Por ejemplo, cuando la pulverizacién en himedo se
1leva @ cabo en un disolvente orgénico polar o una solucién
acuose del disolvente orgénico polar en una concentracién de
més de 30% en peso, la concentracidén del disolvente orgénico
polar en el medlo se ajusta a un valor no mayor de 30% en pe
80, ¥ 80 ajusta'el coeficiente de afinidad para el agua se-
gin se ha definido anteriormente, a 1,3-3, preferiblemente
1,4-2,7. E1 ajuste de la concentracién del disolvente orga-
nico polar se lleva a cabo, por ejemplo, separando ¥ elimi-~

nendo parte o casi la totalided del disolvente orgénico de
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la composicidn pulverizada en humedo por medios arbitrarios
tales como decentacién, filitracién o evaporacién, y afindien
do una cantidad adecuada de agua o de un medio ascuoso que
contiene no més de 30% en peso del disolvente organico, y si
se fesea, agitando la mezclapara formar una dispersién uni-
forme. .

Cuando la pulverizacién en hémedo se lleve a° Gabo
en un disolvente orgénico no polar, éste se reemplaza 56r5un
medio acuoso que contiene no mds de 30% en peso (inolué;’ce-
ro por ciento) de un disolvente orgénico polar para ajustar
el coeficiente de afinidaed para el agua, como se ha defini-
do anteriormente, e un valor comprendido entre 1,3 y 3, pre
feriblemente entre 1,4 y 2,7. Este reemplazo puede llevarse
a cabo fécilmente afindiendo aguas o un medlo acuoso qué con~—
‘tiene un disolvente orgénico polar en una doncentracidén ade
ouada a la composicidén pulverizede en himedo, si se deses
agitando la mezola y separando el disolvente orgénico no po
lar, por ejemplo por decentacién, ELl mismo procedimiento pug
de ser eplicado cuando lg pulverizacién en himedo se lleva
s cabo utilizando agua y un disolvente orgénico no polar.

Lg composicidn acuose de esta invencién puede con
$ener ademis un hidréxido slcalino tal como el hidréxide 8¢
dico o el hidréxido potdsico, una sal de dcido fosférico
tal como el hexametefosfato sédico o el fosfato trisédico,

une sal de amonio tal como carbonato de amonio o sulfato
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411044
aménico, un hidréxido de metal alcalinotérreo o de un metal
térreo, tal como el hidréxido de calcio, el hidréxido de
magnesio, o el hidréxido de aluminio, un auxiliar o diluyen
te que forma color, tal como un éxido o hidréxido de un me-
tal anfétero tal como zine, estafio o bismuto, o un complejo
de un metal de transicién tel como hierro, cobalto o cobre,
y otro aditivo tal como un agente tenscactivo o aglutinanﬁé.
Estos aditivos se afiaden durante la pulverizacién en hﬁébﬁo
o después de reemplazar el medio 1iquido por el medio éé&o—
so usado en esta invencidén, Si se demea, después de lélddi-
cidn, la mezcla se agite para formar une composicidn uhifog
me,

Conforme & esta invencidn, puede obtenerse -por el
procedimiento entes descrito, une composicidén acuoss gque con
tiene de 5 a 40% en peso, preferiblemente de 10 a 30%43; pe-
so, del mineral arcilloso del grupo de la montmorill&ﬁi%a,
del mineral arcilloso tipo halloysite del grupo de la caoli
nita, o uno de sus productos tratados con doido., Las parti-
culas del minersl arcilloso (o su producto tratado con 4ci-
do) estdn pulverizadas muy uniformemente en la conposicidn
gouosa, y la composicién acuosa tiene una propleded de hidra
tacidn sumentada como pone de manifiesto el coeficiente de
afinidad para el sgua antes desorito, Ademéds, la composicién
acuosa tiene une viscosidad relaetivamente beja y puede depo=

sitarse con facilidad sobre un papel de base, proporcionando
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ung wniformidad superficial elevada. Las hojas de recepcidn
u hojas intermedias obtenidas depositando como capa esta so
lucidén scuosa tienen superficies uniformes y brillantes, y
son delgadas. Poseen una tendencis reducida a ocasionar des
gaste a las cuchillas cortantes o tipos de imprenta, y las
capaclidades de desarrollo de color, primaerio y secundario,
han probado ser excelentes., Las diversas ventajas de la com—
posicifn acuosa de esta invencidén serd demostrade més especi
ficamente mediante los Ejemplos siguientes,

Le invencién serd ilustrada ademds por los Ejsmplos
que siguen, en los que las condiciones de tratamiento con
deido, el método de pulverizacién, y los métodos de ensayo
para el coeficlente de afinidad pare el agua, tamaefio de par
ti{cula, uniformidad, capacidad de desarrollo de color y.érea

superficial especifice fueron los mostrados a ocontinnacidn.,

(1) Tratamiento con dcido

La srcilla en ensayo, 1 Xg (sobre base seca), se
coloca en 1,8 litros de dcido sulfdrico de 34% (en peso), y
se trata durante 12 horas a 850C, seguido de lavado con

aguea.,

(2) Mortero (molturacibén de desintegracién)

Una cantidad adecuada de la arcilla en ensayo o de
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su producto tratado con dcido se coloca en un mortero, ¥y
se desintegra ligeramente durante 5 minutos mediante una

nano de mortero.

(3) Pulverizacidn en seco

La arcilla en emsayo o su producto tratado 09n“éc;
do se seca y se pulverizen 100 g de esta muestra en un Eéii-
no de bolas de 1 litro utilizendo 500 ml de bolas cerémies
que tienen un didmetro de 5 mm (unos 800 g). Se deteréi&é el
tiempo requerido para le pulverizaecién. Las partioulasfpulvg
rizadas se tamizen a través de un tamiz de 0,500 mm Ce- dber-

tura, y se usan como muestra de ensayo.

(4) Pulverizacién en mimedo

Ta arcilla en ensayo o su producto tratado con dci
do (30 g) se coloca en un molino de bolas de 1 litro junto
con 500 ml de bolas cerémicas que tienen un didmetro de 5 mm
(eproximedamente 800 g) y 270 g de ague (concentracién 10%
en peso aproximadamente), y se pulveriza en estado himedo.

Se determina el tiempo requerido para la pulverizacién,

(5) Coeficiente de afinidad para el ague
Se trota una composicién acuosa que contiene el mi
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neral arcilloso en ensayo o su producto tratado con gecido,
con una solucién acuosa de deido clorhidrico o de hidréxi-
do sédico para ajustar su pH a 2(£ 0,5) y su concentracién
g 10% en peso (5002 base). Despuds se usa como muestra una
clerta cantidaed (por ejemplo, 5 g) de la composicidén acuo-
sg tratads, Do muestra se coloca en un tubo de precipita—
cién centrifuge y se hace girar mediante una centrifuge du-
rante 10 minutos con un efecto centrifugo de 800 G, EL 1i-
quido que sobrenada resultante se separa del tubo, por ejem
plo mediante decantacién. El peso de la porcidn precipitada
que permenece en el tubo se denomiga Wl‘ E1l coeficients de
afinidad para el agua, Kw, se calcula de la siguiente ecua-
cidn,

Kw = 1 2

W_-W_ x (5,8 x 10™% x A% )
2 1 '?E'

en la que W_ es el peso en gramos del sélido obtenido secan

2
do dicha porcidn precipitada (W1 gramos) a 5002C a un conte
nido de humedad en equilibrio; A es la normalidad de dicha

solucidn acuosa de &cido clorhidrico o de hidréxido sbdico

.utilizada para ajusté& el pH de dicha composicidén acuosa a

2(i 0,5); X es la cantidad en mililitros de dicha solucidn

souosa de deido olorhidrico o hidréxido sédico; y B es el

- 24 =



10

15

20

25

13.3.73

peso en gramos de dicha composicidn acuosa usada como mues-
tra (por ejemplo, 5 gramos),

El pH de la composicién acuosa puede medirse me-
diente métodos conocidos, por ejemplo utilizando un medidor
de pH de electrodo de vidrio o un papel de emsayo de pH.

Fn la definicién enterior del coeficiente de afi-
nidad para el agua, la rotacién de la centrifuga con un é%@ﬁ
to centrifugo de 800 G significa que el tubo de precipifém,f_
cién se hace girar de modo que la aceleracién debida a Ta-
fuerza centrifuge que actia en un punto situado a 1/2 @e.la
profundidad de la suspensién acuosa contenida en el tubo.de
precipitacidn centrifuga sea 800 veces meyor que la acelera
cién de la gravedad. El efecto centrifugo (Z) se calocula sg

gin la ecuacién siguiente.

2
Efecto centrifugo (Z) =r x (—2-1%62-) x 1/980

2

2 e

9 x 10

L]

en la que r es la distancia en centimetros desde el centro
del eje de rotacién de la centrifuga hesta 1/2 de la profun=-
didad de la suspensién en el disolvente polar contenida en
el tubo de precipitacién; y n es la velocidad de rotacidn del

tubo de precipitacién en revoluciones por minuto.
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Las condiciones especificas derla medida son las
slguientes:

Le muestra en ensayo (10 g sobre base seca) se og
loca en un vaso de 300 ml y se mezola con ague y efiade doi-
do clorhidrico acuoso 12N pars formar una suspensidén que tie
ne una concentracién de sélidos del 10% en psso cuyo pH ha
gido ajustado a 2(i 0,2) utilizando un medidor de pH de eleg
trodo de vidrio, Se pesan oon exactitud cinco gramos de la
suspensién en un tubo de precipitacién centrifugs de viirio
provisto de tapén que tiene un didmetro interior de 15 mm y
ung longitud de 100 a 120 mm y se aglta vigorosamente a tem
perature ambiente durante 30 minutos, por medio de un vibra
dor que produce un movimiento de vaivén 100 veces por minu
to, E1 tubo de precipitacién se coloca después en un sepa-
rador centrifugo (el radio méximo de rotacidén es de 55 mm)
v 8¢ hace girar durante 10 minutos a 2500 revoluciones por
minuto., (La acelerscidn debida a la fuerze oentrifuéa que
gotia en el punto situado a 1/2 de la profundided de la sug
pensidén liquida en el tubo de precipitacién corresponde a
800 veces la amceleracién de la gravedad, La aceleracién de
la fuerza centrifuga en el fondo del tubo de precipitacidn
es 1,061 x 106 om/seg2 % 1083 G). E1 1liguido que sobrenada
resultante se separa y despuée se determina con éxaotitud
el peso de la porcidém precipitads que permanece én el tubo

de preoipitecidén centrifuga y se seca medlante una estufa
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de temperatura constante a 1102C hasta alecanzar un contenido
de humedad de equilibrio. Se deja enfriar en un desecador ¥
se determina su peso., La relacién del peso de medio acuoso

al contenido de sélidos de la poreidn precipitada se express

como el coeficlente de afinidad para el agua(Kw).

(6) Método de medide del tamafio de particuls de los miné?ééi

.

les arcillosos

La medida del temefio de partioula se lleva aiqa?o
wtilizando una pipeta de sedimentacién de Andressen, Los de
talles estén deseritos en la Enciclopedia de Tecnologia Qui
mica (R.,E. Kirk y D.Othmer), Vol. 12, pag. 490 (1954) . Espe
o{ficemente esta medida se efectia conforme a JIS Z A901 uti
1izendo un instrumentc de medida del tamafio de particula pa-
re, polvos de ensayo. Ya que la dispersién iniciel de particu
las es de importencia especial en la presente inveneibn, el
tamafio de particula se mide por el método siguiente.

Se coloca una composicidén acuosa que tilene un con-
tenido de sélidos de unos 5 g en un frasco de boca estrecha
de 1 1itro y se agita con la adicién de 500 ml de una solu-
cién acuosa al 0,12% de pirofosfato sédico (Na4P207.10H20).
TLa mezcla se agita vigorosamente durante 30 minutos por me-

dio de un vibrador que tiene un movimiento de vailvén de 140

veces por minuto y que tiene una amplitud de 8 om, Después
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de agitar, la mezcla se pasa al cilindro de uné pipeta de
Andreasen, se llena hasta la linea marcada 20 om, y después
se mezcla bien, Inmediatamente, se aspira la muestra a un
depdsito de liquido y se coloca en un frasco de medida con
un tamefio de 5 x 5 cm (aproximadamente 100 ml). E1 depési-
to de liquido se lava dos veces con agua y el liguido de la
vado se coloca también en el mismo frasco, La muestra se sg-
ca a 1102C hasta puso constante, Después de secar, se deja -
enfriar la muestra a temperatura ambiente en un desecadour y
se determina su peso (W1 g). Este se usa como blanco.

Despuds de recoger el blanco, la suspensién se agi
ta bien otra vez y se deja en reposo. Se toman precauciones
para que no vibre el aparato total hasta que se recoge toda
lg muestra.

Ia velocidad de precipitacidén (velocidad terminal)
de particulas finas en un liguido se considera que obedece
la Ley de Stokes, La velocidad « (cm/se;) de una particu-
la que tiene un didmetro de d ( /o ) ¥ una densidad e(g/cmg)
que sedimenta en un liquido que tiene una densidad E'
(g/cm}) y una viscosidad /) (centipoises) se expresa medisn

te lg ecuacidn siguiente,

4= --ggg' x 107 x a? (€ ¢ L (em/seg.)

(
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Por consiguiente, el tiempo (t en segundos) re-
querido para que una particula que tiene un diémetro de 1
micra, presente en la superficie del liquido, sedimente a
la profundided de 19,5 om (el nivel del liguido se hace
descender 0,5 om para cada muestreo) se exprese mediente la

ecuacién siguiente.

o195 o ..35L.. 5. X
] =~ 58 x 107 x € T

1
- ¢

= 3,58 x 107 x (seg.)

Por ejemplo, cuando una partioula de arcillie gue
tiene una densidad e = 2,4 g/om; sedimenta en agua a 208C
(f = 1cp, €'=1g/om), t = 256,000 segundos (72 hores
6 minutos y 40 segundos)., En otras palabras, cusndo hen trang
currido 71 horas, 6 minutos y. 40 segundos despude de agitar,
por lo menos aquellas partfoulas que tienen un didmetro de
1 micra o mayor no existen, Si en este momento se aspira sua
vemente una muestrs desde estae profundided sl depdsito de 1i
quido de modo que no ocasione trastorno a la capa de sUEpEN=
sidén, la muestra no contiene particulas que posean un difme-
tro superior a 1 miora. De la misma forme que en el caso del
blanco, la muestra aspirada se colooca en un frasco de medida
(5 x5 om, 10 ml) y ol depbsito de liquido se lava dos veces
con agua., Bl liquido de lavado se affade al mismo frasco de
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medida y después se seca la muestra a 1102C hasta peso cong
tante. Se enfris en el desecador y se pesa (W2 gramos). Bl
contenido de particulas que tienen un didmetro de particulas

de 1 micra o menos se calcula mediante la férmula siguiente.

Contenido (%) = 2 2 x 100

en la que W"l ¥ W'2 son los pesos en gramos de los frascos
de medida cuando se obtienen respectivamente los pesos Wl_y
L

2

(7) Propiedad de uniformided

Un método similar al método BEKK para medj: la uni
formidad 4e lg superficie del papel (véase (Norme TAPPI T
479, Sm-48 Método Mejorado; Tappi, Vol. 54, N? 5, pag. 789
(1971)).
(7-1) Aparato

Una parte de un tubo esialonado (A) que tiene un
didmetro exterior de 9 mm para asegurar un tubo de caucho
(didmetro interior 6 mm), estd acoplado a uno de los extre-
mos de un tubo grueso de acero inoxidable (didmetro interior

15 mm, longitud unos 80 mm), y una parte salienté (B) que tig

.ne un espesor de 8 mm y un didmetro exterior de 40 mm estd
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acoplade al otro extremo, La parte anular (didmetro exterior
40 mm, didmetro interior 15 mm) sobre la superficie externa
estd soabada con precisién. ELl aparato ineluye también (¢)
un disco inoxidable que tiene un espesor de 10 mm y un did=
metro de 50 mm y estd acabado en la superficie externa, (D)
un mendmetro de mercurio, (E) une llave de tres vias, (F) tu
bos que oonducen a una bomba de vacio (tubo de caucho grﬁéap,
colectores), y (G) un peso. En funoionamiento, el tubo grue-
g0 de moero inoxidable estd erguide perpendicularmente e (3B)
en la parte superior y (A) en la parte inferior., A y E eayén
conectados uno con otro mediante el tubo de caucho y lasidos
rames de E estén conectadas a D y F mediante los tubos de
caucho, Un colector de mercurio (de unos 130 ml) estéd unido
entre E y D,

(7=2) Procedimiento
30 g de la composicién acuosa de muestra que tiene

une concentracién de 20% en puso (concentracidén ajustada por
filtracién y conocentracién o dilueidn oon agua), se colocen
en un vaso de 100 ml y se agita completamente después de afia
dir 1 ml de létex de SER al 50%, Despuds se deposita sobre
papel Kent que tiene una longitud de 15 om y una anchura de
10 om utilizando una varille de recubrimiento (No. 10 produg
to de R;D. Specialties Compeny, EE.UU.), y ee deja secar es-
ponténeamente., El papel recubierto se inserte entre les su-

perficies de scero inoxidable acabadas B y ¢ (con la super-
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ficie recubierta frente a la superficie B). El peso (G) se
coloca sobre C (G40 = 1.326 g), y se conecta a la bomba de
vacio mediante la llave de tres vias, Se continda la aspi-
reeidn hasta que la lectura del menémetro de mercurio al-
canza de =90 a =100 mm de Hg e inmediatamente se cierra el
lado de succidn de la llave de tres vias, Se mide el tiempo
comenzando cuando la lectura del manémetro es -80 mn de Hg.T
y terminando cuando alcenza -~20 mm de Hg utilizando un c:g;
németro, y el tiempo en segundos medido de este modo detegz
mina la propiedad de uniformidad.

Cuando no hay nada interpuesto entre B y C (blen

co) este tiempo es de unos 60 minutos.

(8) Gapacidad de desarrollo de color

(8-1) Preparacién de una hoja de recepcidn como muestra de
ensayos-

30 g de la composicién acuosa de muestra que tie-
ne une concentracién de 20% en peso (habiéndose ajustado la
concentracién mediante Filtracién y concentracién o diluoién
con agua), ¥y completamente agitada despuds de la adiociédn de
1 ml de létex de SBR al 50%. La mezcla se deposita sobre pa
pel Kent que tiene una longitud de 15 cm y una enchura de
10 em utilizendo una varilla de recubrimiento (No., 10, produc

to de R.D, Specislties Company, EE.UU.). Se preparen de es-
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te modo cinco hojas de papel recubiertas y se deja secar
esponténeamente el recubrimiento.
(8-2) Capacidad de desarrollo de color primerio:-

Una hoja de trensferencia recublerta con capsulas
que contienen un colorante primario que desarrolla color
(lactons del violeta cristal) se superpone sobre la hoja de
recepeién snteriormente preparada, y se desarrolla color . °
aplicando presién. En otras palabras, estas hojas estén su%
perpuestas de modo que la superficie recubierta de sustan-'
cla formedora de oolor de la hoja de recepcidn esté frenfg
a la superficie recubierta con cépsules de la hoja de tféﬁg
ferencia, y se aplica una presién de 500 Kg/cmz pars aplas-—
tar completamente las cédpsulas y formar color sobre la,ho~
ja de recepcidn,

(8~3) Evaluacién de la capacidad de desarrollo de color
primeriot=

La densidad visual de la superficie coloreads de
la hoja de recepoidn se mide mediante un densitémetro al ca
bo de 1 hora y 168 horas respectivamente después del desarro
110 del color. La evaluaclén se hace baséndose en el valor

promedio de las cinco muestras y observacién a simple vis-

ta.

X El desarrollo de color es débil e impractiog

ble.
Zfi& : B1 desarrollo de color es débil pero practi-
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cable,

O

Mejor desarrollo de color que -
: Desarrollo de color sumamente bueno.

(8-4) Capacidad de desarrollo de color secundario:-

-

Desarrollo de color suficientemente practica

ble, igual que el producto convencional.

(A) Método de desarrolle de color

El mismo que el método indicado en (8-2) excepto
que se usa une hoja de transferencis recublerta con cdpeu- -
las que contienen un colorante secundario que desarrollalco-
lor (azul de benzoil=leucometileno) en lugar de la hoja de
trensferencia recubierts con cdpsulas que contienen el colg
rente primario que desarrolla color. ,

(B) Evaluscién de la capacided de desarrollo de color. se-
cundario,

Se usa el método (8-3) con respecto la superficie
coloreada de la hoja de recepcién obtenids mediante el mé-
todo anterior. Los resultados se muestran en las tablas que
aparecen en los Ejemplos; la capacidad de desarrollo de co=-
lor después de 1 horg y 168 horas se proporciona como eva-

luaseién global,

(9) Area superficial especifica
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Se mide el 4rea superficial especifica de cada muesg
tra segin el denominado método BET basado en la adsorcidn de
nitrégeno gaseoso. Para detalles, puede hacerse referencia
a la bibliografia de referencia siguiente.

S. Brunauer, P.H. Emmet, E. Teller, J. Am, Chem
Soc. Vol., 60, 309 (1938)

Una parte de la suspensién cuya concentracién y pH
han sido ajustados a 10% en peso y 2(i 0,5) para medir'sufcog
ficiente de afinidad para el agua, se seca a 1509C hasta pe-
so constante. La muestra desecada (0,5 a 0,6 g) se ccloca en
un frasco de medida, se seca a 1109C durante una horafy’des-
puds se pesa con precisién. La muestra se coloca en_uﬁrtubo
de muestrs deo adsorcién (2-5 ml), y se caliente a 2009C. El
tubo se desairea después hasta que el grado de vacio dentro
del tubo alcanza 10~* mm de Hg, y se deja enfriar la mues-
tra. Entonces, el tubo de muestra de adsorcidn se coloca en
nitrégeno liquido a unos -196¢C, la cantidad de N2 g£a8e080
adsorbido se mide en 4 a 5 puntos entre PNZ/Po = 0,05-0,30
(PNZ: Presidn del nitrdgeno gaseoso, Po; Presidn atmosféri-
ca en el momento de la medida), La cantidad de N2 gaseo0s0
adsorbido, de lg que ha sido sustrafda el volumen muerto,
se convierte en la cantidad de adsorcidén a 02C y 1 atmés-
fera y se sustituye en la férmula B.E.T:. para determinar
Vn (cm3/g) (8sto muestra la cantided de nitrégeno gaseoso

adsorbido que se necesita para formar una capa monomolecu-

- 35 =
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lar sobre la superficie de la muestra).
Tl 4rea superficial especifica S se calcula basén

dose en la ecuacidn siguiente.

2
S = 4,35 x 'm (n/g )

Ejemplos 1 a 4 o

Cada una de las sustanciss arcilla &cida que se pre
senta en Nekajo-machi, Kitakambara-gun, Prefectura de Niigg—
ta, Japén (a la que se denomina arcilla dcidea A), arcilla -
4cida que se presenta en Shibata, Prefectura de Niigata (que
se denomina como arcille dcida B), halloysita hidratadéjqﬁe
se presenta en Niigate, y un producto tratado con deido de
le arcille é4cids A, se secd durante 90 minutos a unarfémpe-
ratura de 110, 200, 300, 400, 500 y 6002C resPectivaﬁsnte,

y se pulverizé en agua paras formar una composicién acuosa.
Se midieron el coeficiente de afinided para el agua, la pro
piedad de uniformidad, el tamafio de particula, la capacidad
de desarrollo de color y el drea superfioial especifica de

cada muestra. Los resultados se muestren en las Tablas 1 a

4.



Tabla 1

4

~

.- PR

Experimentos sobre Arceilla Acida A

° * (m

Tempera-— . Conseni i Capacidad de
tura de . Coeficien jdo de par { Propie~ desarrollo de Area super-
secado Método de | Tiempo | te de afi |ticulas dad de color fiecial es
antes de | pulveriza | de pul | nidad paralcon tama- | unifor- pecifica
la pulve: cidn veriza] el agua fio-de 1 ,m | midad Primg~ | Secun~ - e
rizacidén cidn (Kw) 0 menos (seg.) rio" dario | (n“/g)
(20) (min,) {Z)

Comp. Ej. w

1-1 110 Mortero -~ 1,2 = - > 115
Comp. Ej. >

1-2 " En seco 30 .4 i,2 10 10 i1%
Ej. 1-1 n En mimedo | 10 2,0 10 10 > > Y135
Comp. Ej. > i

1-3 200 Mortero - 1,2 - - 115
Comp. EJ.

1-4 " En seco 30 1,2 10 5 > > 115
Ej. 1-2 " En himedo | 10 1,8 15 20 \/ > 115
Comp. Ej.

1-5 300 Mortero - ,2 -— - 110

Comp. EJ.
- 1-6 n En seco 30 i,2 5 5 110
Ej. 1-3 n En hdimedo | 30 2,0 20 20 O O 110
OOB@.. Ej. O O -

Jop. & 400 Mortero - 1,1 - - 100

3
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Tempera— Conteni Capacidad de
tura de i Coeficien ;| do de par desarrollo de Area superx
secado Método de | Tiempo te de afi ticulas Propiedad coloxr ficial es
antes de | pulveriza | de pulve |nidad pa- | con tama- | de unifor pecifica
la pulve cion rizacion |ra el agua] fio de 1 midad Prima--{ Secun- P
Opera— rizacidén (min.) (xw) 0 meno (seg.) rio dario (n“/g)
cidén No. (eC) (%)
Comp. Ej.

1- 400 En seco 30 1,1 5 5 100
Ej. 1-4 " En himedo 10 1,5 20 20 O O 100
Ej. 1-5 " En hdmedo 60 2,4 30 30 O O . 100
Comp. EJj. ~
1-9 500 Mortero - 1,0 - - 80
Comp. Ej. Inferior

1-10 " En seco 30 . 1,0 5 a5 80
Bj. 1-6 " Bn hémedo | 30 1,5 20 20 O Q 80
Ej. 1-7 u En humedo 60 1,7 30 30 O O 80
Comp. Ej. Inferior -

1-11 600 Mortero - a l - - T0
.Comp. Ej. Inferior Inferior -
112 . " En seco 30 al 5 abs T0
Ej. 1-8 " En himedo 50 1,5 20 Superior v

. " a 20 70

73
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Tempera— Conteni Capacidad de
tura de Coeficien [ do de par desarrollo de Area super
secado Método de | Tiempo te de afi | ticulas Propiedad color fiecial e5
antes de | pulveriza | de pulve | nidad pa= | con tamafio| de unifor pecifiea
1z pulve cidn rizacidn | ra el agua| de 1 /a midad Primg- | Secun-— >
Opera- rizacidn (min.) (Xw) o mehos (seg.) rio dario (n/g)
cién No. (20) (%)
Bj. 1-9 600 En hdmedo 60 1,7 Superior Superior AHHV AHHV
a 20 a 20 , 70
Ej. 1-10 " En hdmedo 1200 2,6 Superior Superior
a 85 a 20 70

-
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Tabla 2

M..B. Y Nw @ ) o N¢ Experimentos sobre Arcilla Acidg B

40

[}

Tempera-

tura de 3 Coeficien Propie Capacidad de

secado Método de | Tiempo | te de mwu. Qowﬁmuubo dad dé desarrollo de Area super-

antes de noﬁ“_.qmu.u.mm. de HE.H nidad pa— de Humux_“u.os unifor color Fficial es

la pulve cién verizg | ra el agua| las de 1 /% | midad pecifica
Opera- rizacidn cidn (Ew) o menos (seg.) Prima | Secun-— o
cidn No. (20) (min.,) (#) rio dario (n/g)
Comp, EJ. . IR ot ' - e -

2-1 110 Mortero - 1,2 - - . 125

Comp. Ej. .

2.2 " En seco 30. .1 1,2 10 10 / - 125 ..
Ej. 2-1 " En himedo | 10 2,0 10 10 | D D 125
Comp. Ej.

2-3 200 Mortero o= 1,1 ~ - A > 125
Comp. Ej. Inferior

24 " En seco 30 i,2 a 10 5 . 125
Ej. 2-2 " En hidmedo | 10 1,8 10 20 > > 125
Comp., Ej. .

2.5 300 Mortero - 1,1 - - 125
Comp., EJ. _ Inferior :

26 . En seco B (o N , 1,1 a5 5 125 - .

73
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T-
Tempera-— ’
tura de B Coeficien : Propie Capacidad de
secado Método de | Tiempo |te de afi Contenido | dad de desarrollo de Area super
antes de pulveriza | de pul |nidad pa- de particu | unifor color ficial es
la pulve cidn veriza |ra el agua| las de 1 a | midad pecifica
Opera— rizacidn cidén (Kw) 0 menos (seg.) Prima | Sscun- >
¢idén No. (eC) (min.) (%) rio dario (m“/=)
Ej. 2-3 300 En himedo 30 2,0 15 20 O O 125
Comp. Bj. .,
2-7 400 Mortero - 1,0 - - 120
ooaw. Ej. Inferior
2~ n En seco 30 1,0 as 5 120
Ej. 2-4 n En himedo 60 2,4 20 30 O O 120
Comp. Ej.
2-9 500 Mortero - 1 - - 30
Comp. EJ. Inferior a Inferior
2-10 " En seco 30 1 5 ab 90
Ej. 2-5 u En hidmedo 120 2,5 20 30 Q O 90
Comp. EJ. Inferior
2-11 600 Mortero - al - - 60
Comp. Ej. Inferior Inferior Inferior
2-12 n En seco 30 al ab a5 60

13.3.73;



N

Asuntos [Tempera
tura de
secado Método de |Tiempo |[Coeficien Capacidad de
antes de | pulveriza— |de pulve|te de afi |Contenido Propie desarrollo de Area super-
la pulve cidén rizacién |nidad pa= |de particu | dad de color ficial espe
rizacidn (min.) |ra el agua|las de 1, u [unifor cifica

Opera- (2¢) (Kw) 0 menos midad Prima | Secun- o

cién No, (%) (seg.) rio dario (n°/g)

Ej. 2-6 600 En himedo 30 1,5 20 20 O O 60

B3, 2-7 n En hdmedo | 150 2,5 25 40 O O 60

- 58

42
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Tabla 3

ha A o Nw N—v Experimentos sobre Holloysita
1N e o X A

Tempera
tura de Coeficien
secado Método de | Tiempo |te de mH.M oob&mﬁw@o Propiedad Capacidad de Area super-
antes de | pulveriza | de pul nidad pa- {de particu| de unifor ~desarrollo ficial es-
la pulve ciodn verizg |ra el agua {las de 1 m midad de color pecifica
Opera-\ |rizacidn cidn (Ew) o menos * (seg.) |Prima Secun o
cién No. (eC) (min.) (#) rio dario (m“/g)
Comp. Ej.
3-1 110 Mortero - 1,2 - - 85
Comp. Ej. .
3-2 " En seco 30 1,2 10 10 85
qu.. 3.1 " En himedo | 30 1,7 10 10 O O 85
Comp. Ej.
3-3 200 Mortero - 1,1 - - 85
Comp. Bj. Inferior
3-4 " En seco 30 i,1 10 a 10 85
B5. 3-2 2 | En himedo | 240 2,4 50 40 O O 85
Comp. Ej. .
3-5 300 Mortero - 1,0 - - O O 85
Comp. Ej. Inferior .
3-6 n En seco 30 1,0 5 a 10 85 :

43
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2R
T
N hsuntos | Tempera—
tura de Coeficien Capacidad de
secado Método de | Tiempo | te de afi | Contenido | Propiedad | desarrocllo de Area super—
antes de | pulveriza- de pul | nidad pa- de particu| de uni- color ficigl es-—
la pulve cién veriza | ra el agua| las de 1 A1 | formidad pecifica
Opera- rizacion cidn (xw) 0 menos (seg.) Prima | Secundg 5
cién No. (ec) : (min.) (%) rio rio (n=/g)
Ej. 3-3 300 En mimedo 240 2,4 50 40 O O 85
Comp. EJ. . .
3-7 400 Mortero - 1,0 - - . 80
Comp. Ej. ]
3-8 " En seco 30 1,1 5 5 ) 8o
Ej. 3-4 " En hdmedo 360 2,5 50 Inferior |
a 50 80
Comp, Ej. ) N\
3-9 500 Mortero - 1,0 - - 80
Comp., EJ.
3-10 " En seco 30 1,1 5 5 80
Ej. 3-5 " En hdimedo 480 2,5 50 Superior
a 50 80
Comp., EJ.
3-11 600 Mortero - 1,0 - - 64
Comp. Ej.
3-12 " En seco 30 1,1 5 5 64 -

13.5.‘7'3
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Tempera-

’

tura de , Coeficien i Capacidad de
secado Metodo de Tiempo te de afi- ooﬁdmbwmo Propiedad desarrollo de Area super
antes de | pulverizg de wﬁH nidad para de wmdapoﬁ de unifor color ficial es—
la pulve cién verizg | el agua las de 1 4 | midad pecifica
Opera- rizacidén cidn (Ew) 0 menos (seg.) Prima | Secun-~
cién No, (eC) (min.) (%) rio dario (n2/ &)
Ej. 3-6 600 | En himedo | 240 1,6 50 30 O O 64
Ej. 3-7 " En hidmedo 1320 2,3 80 60 @ O 64
1 B
-
|
b
T
~t

45
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Tabla 4

Experimentos sobre Arcilla Acida

A tratada con

.,xaw 41 A oim_

Tempera
tura de , Coeficien Capacidad de
secado Método de | Tiempo | te de afi Contenido Propiedad desarrollo de Area super
antes de | pulveriza |de pul |nidad para| de particu | de unifor color ficial es-
la pulve cidn verizg | el agua las de 1/a | midad pecifica
rizacion cidén (xw) 0 menos (seg.) Prima~ | Secun—~ >
(2C) (min.) (%) rio dario (n"/g)
110 Mortero - i,2 - - @ @ 250
" En seco 30 1,2 10 10 @ @ 250
" En humedo 30 2,7 15 Inferior
_a 20 ! 250
Comp. Ej. N /
A=3 200 Mortero - 1,2 - - 250
Comp. Ej. | ,
4-4 u En seco 30 1,2 10 10 250
Ej. 4-2 n En humedo 70 2,5 45 Superior @ @
a 50 . 250
Comp. Ej.
45 300 | Mortero - 1,1 - - @ @ 250
Comp. Ej. :
. A=6 " En seco 30 1,2 10 10 o b 250

46
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Tempera

tura de ) Coeficien , Capacidad de

secado Método de | Tiempo te de afi | Contenido Propiedad desarrollio de Arez super
antes de | pulveriza|de pul | nidad para| de particu | de unifor ‘ color ficial es—
la pulve cién veriza | el agua las de 1 A | midad 5 3 pecifica

OMm.H.mm rizacién cién (Xw) 0 menos (seg.) Prima-| Secun- 2

cion No. (20) (min.) (#£) rio dario (m/g)
Ej. .4-3- 300 En himedo 90 2,4 45 50 @ , @ 250
Comp. Ej. , B

4-7 400 Mortero - 1,1 - - O @ 250
ooam. EJ. _ - 7

4— u En seco 30 1,1 5 >. @ O 230
5. 4-4 " En hmedo | 45 1,8 20 30 @ @ 250
B3, 4-5 n En hémedo | 180 2,4 45 55 @ @ 250
Comp. Ej. -

4-9 500 Mortero - 1,1 - - 200
Comp. EJ.

4-10 " En seco 30 1,1 5 5 : 200
Ej. 4-6 n En hiimedo 240 2,4 45 55 . @ @ 200
¢omp. B. 1n _ A“”v
P 4-11 600 Mortero - 1,0 - - @ : . 200

13.3.73
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Asuntos Tempera Coeficiente
tura de , Tiempo de Capacidad de
secado Metodo de de pul afinidad pa | Contenido Propiedad desarrollo de Area super
antes de | pulveriza | verizg | ra el agua | de particu | de unifor coloxr ficial es4
la pulve cidn cidn las de 1,4 | mjdad = 7 pecifica
Opera- rizacidén (min.) (Rw) 0 menos (seg.) Prima— | Secun- 5
cién No. (eC) (%) rio dario (n/g)
Comp. EJ. @
4-12 600 En seco 30 1,1 5 5 - 200
Bj. 4-T " En hdmedo| 90 1,7 20 25 @ @ 200
Ej. 4-8 u En humedo| 360 2,4 45 60 @ @ 200
Ej. 4-9 " En hdmedo| 600 3 50 Superior .
a 60 ) 200

48R
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Ejemplo 5

Se secé un producto tratado con dcido de la aroi-

1la doida A, y 86 pulverizé on un disolvente orgénico polar

5 o su solucidn acuosa. El liquido se separé por filtracidn y
so afladié agua para formar una composicién acuosa que tenia

una concentracién de 20% en peso aproximsdamente. Se midle-

pron 61 coeficlente de afinidad pare el sgua, la propiedad de
uniformidad, el tamafio de particula, la capecidad de desarrg

10 1lo de color y el 4rea superfiolal especifica de cadae mves<.

tpa, Los resultados se indlcen en lu Table 5.

13.3.73 - 49 -



Tabla 5

Experimentos sobre Arcillas Acida A tratada con acido
/ Asunto | Tempera Proporcidn
tura de de disol- Capacidad de
secado vente polar | Tiempo | Coeficien |Contenido desarroilo de Area super
‘ahtes de a agua en de pul | te de afi |de particu | Propiedad coloxr ficial es-—
la pulve | Medio el medio verizg |nidad paraflas con ta | de unifor . pecifica
Dpera— rizacién | 1iquido| liguido cidén el agua |{mafio de 1 m | midad Prima— | Secun| >
. (eC) (min.) (Xw) 0 menos (seg.) rio dario (n“/g)
cion No. (%)
Bj. :
5-1 300 Etanol | 100 : O 120 2,6 45 Superior
. a 60 225
© |©
5-2 500 " " 120 2,4 40 50 180
Ej. Etanol \
5-3 300 + 75 2 25 120 2,6 45 Saperior
agua a 60 225
2j.
5-4 500 " " 120 2,4 40 50 180
(continda)

3,73
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Pabla 5 {continuacidn)

3
. mAﬁmHHQUI )
5-5 | 300 + 50 : 50 120 2,6 15 o | © @ 225
aguaa >
L(-W“- - \ r
5-6 500 " n 120 2,4 40 50 @ @ 180
*3; ‘ | © | ©

5-7 300 " 25 ¢ 75 [--—120 2,6 45 . 60 / - 225
Ej.

5-8 | 500 n " 120 2,4 40 50 @ @ 180
Comp. Producto -
Ej. 300 pulveri- - 120 1,2 15 20 250

5-1 zado en . @ ,

seco
Comp.
Ej. 500 " - 120 1,0 10 - 10 @ @ 200

5=2 .

K

3

13
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Ejemplo 6

Se secd a 3002C un producto tratado con dcido de
la arcilla dcida A y se pulverizé en un disolvente organico
no polar o ¢n una mezcla de un disolvente orgénico no polar
y un disolvente orginico polar. Se elimind el disolvente v
se afladié agua para formar una composicién acuosa que tenis
ung concentracidn de 15% en peso aproximsdemente., Se midie-
ron el coeficiente de afinidad para el agus, el contenido de
particulas que tenian un tamefio de particulas de 1 micra o mg
nos, la propieded de uniformidad, la capacidad de desarrolig
de color y el drea superficisl especifica. Los resultadogjéé

muestran en la Tebla 6,




) a hw F Tabla 6
Proporcién | Tiempo | Coeficien |Contenido T &
de de pul | te de afI |de particu |Propiedad| Capacidad de Area superfi-
mezclado de| veriza | nidad para las con ta de desarrollo de cigl especi-
disolventes | cion el agua mafio de 1 /e vniformi color fica
Opera (min,) (xw) 0 menos dad Primg | Secun— >
cidn N (%) (seg.) rio dario (m“/g)
Ej.
6-1 benceno - 120 2,2 26 30 220
Ej. \
6-2 " - 600 2,6 40 60 220
Ej. Tetra—
6-3 cloru-
ro de - 120 2,0 25 30 @ . @ 220
carbo- \
no .
Ej.
6-4 |n-hexa - 120 2,1 30 40 @ @ 220
no _
s
{continda)

3

.
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Tabla 6 (continuacidn)

¢
o

—y

6-5 benceno— | benceno:etanol

etanol (= 60/40) 120 2,4 30 40 g @ 200
Ej. benceno:etanol

6-6 " (=-30/70) 120 2,3 30 40 @ @ 200
Ej. benceno- | benceno:agua

6-7 agua (= 20/80 120 2,5 30 30 250
Comp. Producto
Ej. | pulveri- AHHV

5-1 zado en 120 1,2 15 20 250

seco

LN



10

13.3.73

411044

Ejemplo 7

Se sfiadieron 20 ml de una solucidn acuosa al 10%
de hidréxido sbédico a 100 g (sobrs base seca) de un produg
$o tratado con decido de la aroilla écida A y se mezeld com
pletemente, La mezcla se secd a 1100C y se pulverizd en un
disolvente orgénico polar o su solucidn acuosae. El liquido
se elimind por filtracidn y se afiadid agua para formar una
composicién acuosa que tenis uns concentracidén de 25% aprg
ximadamente., Se midieron el coeficiente de afinidad para
el agua, el temafio de partioula, la propieded de uniformi-.
dad, la capacidad de desarrollo de color y el érea super-

ficial especifica. Los resultados se muestran en la Table

T




Tabla 7

oomﬁwowmbdm,

seco

Disolvente |Proporcidn | Tiempo ooﬁﬁmSHmo N ) Capacidad de
polar de de pul-| de afinidad |de. particu [Propiedad .desarrollo de Area superfi-
disolvente | veriza-— | para el agua|las con ta |de unifor | colox cial especi-~
a agua cion maiio de 14 midad fica
(min.) (Xw) o menos (seg.) Prima- | Secun- 5
(%) rio dario (n%/g)
etanol 100:0 120 2,5 45 Superior
a 60 235
etanol-agua T5:25 120 2,5 40 60 AHHV AHHV 225
Ej.
7-3 " 50:50 120 2,5 35 50 @ @ 200
Comp. Producto
E3. pulveri— - 120 1,2 15 20 @ @ 250
5-1 zado en




Ejemplo 8

Un producto tratado con dcido de arcilla dcida A
se secd a 30020 y se pulverizé en etenol, en una solucién
5 aouosa de etenol o en agus. Si se desea, el liguido se eli
mina por filtracidn. Se afiadid etanol, ague o una mezcla de
estas sustanciass para formar una composicidn acuosa que ere
ung dispersién del producto tratado con écido de la arcilla
decida A a una concentracién de 20% en peso en un medio acug
10 g0 que contenis 30% en peso de etanol, Se midieron el coe-

ficiente de afinidad para el agua, le propledad de unifor-
midad, el tamafio de partioula, la capacidaed de desarrollou'

de ocolor y el érea superficial espscifica. Los resultados

se indican en la Tabla 8.

13.3.73 - 57 =~



Tabla 8

Contenido:

Tempera— Proporcidn - :
tura de de disol- Tiempo | Coeficien |de wm&dwom. Propiedad| Capacidad de
secado vente polar|de pul | te de afi—~|las con ta |de unifor; desarrollo Area super-
antes de a agua en veriza | nidad para|mafio de d\ﬁ midad de color ficial espe
la pulve | Medio 1i-{ el medio |[cidn el agua 0 menos cifica
owmﬂm rizacidén | quido liguido { Primg—~ {Secun-— 2,
cién N (2oC) (min. ) (Bw) (%) (seg.) rio dario (m/=)
Ej. : :
-1 300 Etanol - 120 2,4 45 Superior @ @
a 60 225
Bj. y
82 " Etanol- | 70:50 120 2,4 45 Superior @ @
agua a 60 225
Ej. e .
8.3 n " 50:50 120 2,3 45 Superior @ @
a 60 225 |
Ej. :
B4 n " 30:70 120 2,4 45 Superior @ @
a 60 225
Ej. :
8-5 " Agua - 120 2,5 50 Superior AHHV AHHV
a 60 250
Comp. Producto :
Ej. " pulveri- - 1 120 1,2 15 10 250
5-1 zado en ,
SeC0o -3
:

13.3.73



Ejemplo 9

Se midieron las viscosidades de las suspensiones
de muestra en el Ejemplo 4~1 (temperaturs de desecacién
5 1100¢), Ejemplo 4-2 (temperatura de desecacién 2002C), Ejem
plo 4~3 (temperatura de desecacién 3002C), Ejemplo 4-5 (tem
peratura de desecacién 4008C), Ejemplo 4-6 (temperatura de
desecacién 5008¢) y Ejemplo 4-8 (temperatura de desecacién
6008C), mediente un viscosimetro tipo Brookfield (viscosi-
10 metro tipe B). Los resultados se muestran en la Figura 1 en
la que ol eJe de ordenadas representa la viscosidad en cen=
tipoises y el eje de abscisas la temperatura de desecacién
en grados centigrados entes de la palverizacidn,
Eeta solicitud que corresponde = las presentadas
15 en el Japén, los dias 28 de Enero de 1.972, con el numero
9785/72, 16 de Pebrero de 1.972, con el Ne 15609/72 y 6 de
Marzo de 1,972, con el Ne 22288/72, se acoge & los benefi-
cioe del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiédad

Industrial,
20
Reivindicaciones
25 Los puntog de invencidén propla y nueve que se pre
13.3.73 - 59 -
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sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen en las reivindicaciones siguientes:

12.- Un método para preparar una composicidn acuo-
sa que contiene un formador de color para papel de registro
sensible a la presidn que tiene uniformidad excelente, que
comprende secar un mineral arecilloso del grupo de la montma
rillenita, un mineral arcilloso del tipo de halloysita del
grupe de la caolinita, o uno de sus productos tratados con
dcido, a una temperatura que no excede de 6509, si se de-
sea pulverizar en seco dicho mineral arcilloso (pulverizaﬂ
do en una atmdsfera gaseosa), pulverizar despuéds o agitarle
en un medio liquido que comprende agua, un dis&ivente orgé-
nico o una mezcla de éstos, reemplazar si se desea dicha me
dio liquido por un medio acuoso que contiene no mis de 30%
en peso (incluso cero por ciento) de un disolvente orgénico
miscible caon agua para formar una dispersidn de las particu
las finamente divididas de dicho mineral arcilloso o su pro
ducto tratado con dcido en dicho medio acuoso, y ajustar
el coeficiente de afinidad para el agua, definido por la
acuacidn siquiente, de dicha composicidn acuosa a no menos

de 1,3 pero no mds de 3:
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K = -
W, - Uy x (5,85 x 1072 x ,_/Bﬁ__)

en la que Ul es el peso en gramos de una porcidn precipita-

da de una muestra que permanece en un tuba de precipitacidn
centrifuga cuando una cantidad dada (por ejemplo, 5 g) de

la muestra de dicha caomposicidn acuosa gue contiene dicho
mineral arcilloso o su producto tratado con dcido a una con
centracidn de 10% en peso, cuyo pH ha sido ajustada a Z(i 0,5)
con una solucidn acuosa de dcido clorhidrico o de hidrdxido
sddico, se introduce en dicho tubo de precipitacidn centrifu
ga y se hace girar mediante un separador centrifugo durante
10 minutos con un efecto centrifugo de 800 G, y el liquido

gue sobrenada resultante se separa; U, es el peso en gramos

2
del sdlido obtenido secando dicha porcidn precipitada (ul
gramos) a 5002C a un contenido de humedad en equilibrio; A
es la normalidad de dicha solucidn acuosa de dcido clorhidri
co o hidréxido sddico usada para ajustar el pH de dicha com-
posicidn acuosa a 2 (i 0,5); X es la cantidad en mililitros
de dicha solucidn acuosa de dcido clorhidrico o hidréxido sd
dico; v B es el peso en gramos de dicha composicidn acuosa
usada como muestra (por ejemplo, 5 g).

2,~ Un método segin la reivindicacidn 12, en el

que dicho mineral arcilloso o su producte tratado con &cido

se seca a una temperatura que no excede de 65020, si se de~
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sea, se pulveriza en seco, y después se pulveriza en un me-
dio acuoso que contiene no mds de 30% en peso (incluso cero
por ciento) de un disolvente orgénico miscible con agua,
ajustando con ello el coeficiente de afinidad para el agua
al,3 - 3.

38,- Un método seqdn la reivindicacidn 12, en el
que dicho mineral arcilloso o su producto tratado con &cido
se seca a una temperatura que no excede de 6508C, si se de-
sea, se pulveriza en seco, y se pulveriza en un disolvente
orgénico polar o una solucidn acuosa de dicho disolvente or
gdnico polar gue contiene el disolvente en una cantidad su-
perior al 30% en peso, y después se ajusta la concentracidn
del disolvente orgdnico polar en el medio a no mis de 30%
en peso, ajustando con ello el coeficiente de afinidad para
el agua al,3 - 3,

48,- Un método segiin la reivindicacidn 12, en el
que dicho mineral arcilloso o su producto tratado can 4cido
se seca a una temperatura que no excede de 6502C, se pulve-
riza en seco si se desea, y se pulveriza en un disolvente or
gdnico no polar, y después el disolvente orgénico no polar
se reemplaza por un medio acuoso que contiene no mis de 30%
en peso (incluso cero por ciento) de un disolvente orgdnico
polar, ajustando con ello el coeficiente de afinidad para el
agua a 1,3 ~ 3.

528,- Un método seqin cualquiera de las reivindica
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ciones 128 a 48, en el quse dicha pulverizacion se lleva a ca
bo de modo que al menos 15% en peso de las particulas del mi
neral arcilloso o su producto tratado con dcido dispersas en
dicha composicidn acuosa, tienen un tamafio de particula de

1 micra o menos, determinado por &1 método de la pipeta de
Andreasen,

68,- Un método segin cualquiera de las reivindi-
caciones 12 a 52, en el que dicha pulverizacidn se lleva a
cabo de modo que sl coeficiente de afinidad para el agua de
dicha composicidn acuosa alcanza un intervalo camprendide
entre 1,4 - 2,7.

72,- Un método para preparar una composicidn acug
sa que contiene un formador de color para papel de registro
sensible a la presidn.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompafian y con los
fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de sesenta y tres hojas escri

tas # mdquina por una sola cara.

Madrid,
13 JUN, 1975
P. A

Aioario 4e BiZULUry
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