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MEMORTA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere & nuevas dispersiones de
i sélidos en liquidos y, en particular, a nueves dispersiones
pigmentarias que tienen propiedades mejoradas de estabilidad

y manipulacidn.

Los pigmentos, en virtud de su gran intensided, me~
tices brillantes y propiedades de solidez tienen gran impor.
tancia comercisl en una amplia game de aplicaciones,

Sin embargo, aunque sus propiedades de solidez son
por lo general excelentes, los pigmentos cuando se guardan en

10. forma de dispersiones en disolventes no acuosos para usarlos
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en sistemas de pinturas y de tintes, adolecen de wn defecto
particular. Bste defecto consiste en la tendencia de las par-
ticulas de pigmento a flocularse, después de 1o cual la dis-
persifbn se vuelve dificil de manipular.

Se:han;realizado muchos intentos para superar este
problems de la floculacién y estos intentos hen tenido di-
versos grados de fortuna. ?or ejemplo, ia patente briténi?a
ne 949739 describe el uso de derivados ftalocianinicos inhi-
bidores de la floculacidn, de la férmule :

=N n

Pc;(cH2
‘\sz
donde V
Pe representa un radical ftalocianinico;
Rl o8 hidrégeno o un radical alifdtico ¥y
R, es un radical alifdtico o bien

Rl y RQ, junto con el dtomo de nitrégeno al que estén
unidos, formsn wn radical heteroclclico; y
&1,2,364‘0

Ha

No obstante, estos derivados ftalocianfnicos estdn
de por si_colorgados, y este factor limita su uso a Llos - casos
en que los pigmentos afiadidos y tratados som de tonalidad se
mejante.

Mds recientemente, la patente alemena ng 2, 041l. 033
describe ciertos estabilizadores de poliurea para dispersio-
nes de pigmento, incoloros, que, como es légico, son inheren-
temente mds aptos para aplicacién general.

Ahora hemos descublerto otro grupo mds de materia-
1és incoloros eminentemente 8ptos para usar como estabiliza-
dores, los cuales reducen la floculacién de las dispersiones
de s6lidos en 1lfquidos y particularmente, las dispersiones pig-
mentarias., ‘
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Segfin el invento gue aqul se expone, se establece
una dispersién, resistante a la flocwlacidn, de wn s6lido en
un liquido, dispersién que'comprende un material séiido en
particules, un disolvente orgénico y, como estabilizador, un
material que contiene grupos solubles en ol disolvente orgd-
nico, que presente dos o mds grupos uretdnicos y que carece
de proporcién importante de grupos aminicos bdsicos,

Este invento proporciona también una composicién
seca, resistente a la floculacidn, que comprende un material
s6lido en particulas y, como estabilizador, un material que
contiene dos o mds grupos uretdnicos y que carece de toda
proporeién importente de grupos amfnicos bvdsicos.

El material sélide en particulas puede ser cualguier
s6lido finamente dividido que sea prédcticamente insoluble en
el disolvente orgdnico. Por ejemplo, el s6lido puede Ser un
pigmento o un colorante.

Sin embargo, loe pigmentos tienen interés partiou-
lar y los que pueden usarse en las composiciones de este in-
vento incluyen pigmentos orgénicos como 1los pigmentos azolcos
¥y azometiniocos, las ftalocianinas metdlicas, optativamente
substituidas por halbégeno, pigmentos policfclicos como las
quinacridonas y las dioxacinas, colorantes de tina, antraqui-
nonas e isoindolinonas y sales de pigmentos bdsicos precipi-
tadas con los heteropolidcidos del fésforo, el tungsteno y.
el molibdeno, También pueden usarse pigmentos inorgdnicos,
como el dibxido de titanio y los 6xidos rojo y amarillo de
hierro. Asimismo es utilizable el negro de humo.

El disolvente orgdnico utilizado puede ser cual-
quier liguido - cuyas propledades fisicas, y en particular la
viscosidad y el punto de ebullicidn, lo hagan apto para usar
como medio de dispersién pars sbélidos, Sin embargo, tienen es-
pecial interés les disolventes (como los hidrocarburos alifd.-
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ticos) que son compatibles con los sistemas de tinta para

grabados y los sistemas de pintura, Pueden usarse mezclas
de disolventes, y el disolvente 0 la mezcla de disolvente
pueden usarse en asociacién con aglomerantes, como las rési_
nas de urea con melamina o formaldehfdo o los resinatos de
cine-calelo, tradicionalmente utilizados en tales sistemas
de tinta y de pintura.

Tos estabilizadbres uretdnicos que se utilizan son
productos de cohdensacién que contienen & lo menos dos gru-
pos uretdnicos derivados de la reaccidn de un dompuesto §r07
visto de umo o mds grupoé ds isocianato y wm compussto ofva~

rios compuestos provistos de uno o mis grupos hidroxflicos.

Los estabilizadores uretdnicos tienen preferente-
mente la férmula’ '
0 0

Rl-O-C-NH-Rz—NH;C—O-33

donde
Rl y R3 8¢ derivan de compuestos monohidroxilicos,
0 bien la f£érmula

0 0

n n

R —NHeCwOneR o0 CuHN-R.
L -0 32 HIV o

donde
R4 ¥ 35 8e derivan de compuéstos de monoisocianato,
mientras gque
R, es wn radical prgdnico de puente.

Rl’ R3, R4 ¥y R5 son iguales o diferentes y cada
uno representa, por ejemplo, un radical algquilico o cicloal-
quilico con 1 a 22 dtomos de carbono, wn radical alquflico
con 7 a 40 dtomos de carbono o un radical arilico con 6 a 20
dtomos de carbono, '
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R2 puede Ser, por ejemplo, un radical alquilénico
con 1 & 20 dfomos de carbono, como metileno, trimetileno o
hexametilenoi un radical arilénico con 6 a 40 diomos de car-

bono, como fenmileno o trifenileno; o wn radical aralquiléni-
co con 15 a 40 dtomos de carbono.

R, puede ser tembién un radical polifuncional que
contenga, por ejemplo, grupos de uretano, de éter, de ésier,
de urea, de amide 0 de hidantbina; y puede contener ‘tambi én
grupos de alquilo, cicloalquilo, aralquilo ¢ alguilo,

Los grupos del estabilizador uretdnico que ticnen
solubilidad en el disolvente orgénico utilizado para produ-
clr las dispersiones de este invento pueden pertenccer 2
cualguier agrupacién oledfila, pero son preferentemente gru~
pos alifdticos, saturados o insaturades, de 6 2 22, y prefe-.
rentemente 8 a 20 4tomos de carbono o bien radicales aralqui-
licos provistos de una cadena alquflica a lo menos, que cOon~.
tiene de 1 & 24, y preferentemente de 1 & 20, &tomos de car-
bono, Eﬁemplos de grupos alifdticos saturados son los grupos
de n-hexilo, n-octilo, n-decilo, n-dodecilo, n~octadecilo,
n-eicosilo y n-behenilo, y los radicales alifdticos insatura-
dos apropiados incluyen los grupos de n-~hexenilo, n-decenilo,
tetradecenilo, hexadecenilo y olello; y ejemplos de substi-~

tuyentes aralquilicos son los grupos de p~octilfenilo, pP—no-

nilfenilo y p-dodecilfenilo.

Como se ha indicado antes, los estabilizadores ure.
tdnicos se producen por la reaccién de un isocianato con un

compuesto hidroxilico.

Ejemplos apropiados de isocianatos utilizables co-
mo materiales de partida son, entre otros, los poliisocionaw
tos lo mismo alifdticos que aromdticos, como el tris-(4-iso.
cianofenil)-metanc; pero se prefiere particularmente ol 2,4-
diisocianato de tolueno, optativgmente provisto de una pro.
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poreibn del isdémero 2,6,

Ejemplos de compuestos hidroxflicos utilizados co-
mo material de partida son, entre otros, los fenoles, 1Los al-
coholes y los dcldos carboxilicos.

5. Los ejemplos especificos de fenoles incluyen ol fe-
nol propiamente dicho, los fenoles alquilados o alquenilados
due contienen uno o mds grupos alquilicos o alquenflicos de
1 a 20 dtomos de carbono cada uno, como 1os orto-, meta- y
para-cresoles, xilenoles y mono- y dinonil-fenoles’ los fe-

10. noles aralquilicos, como el 4-(alfa,alfa~dimetil-bencil)-fe-
nol; y los fenoles arilicos, como el 4-hidroxidifenilo, lo
mismo que el alfa- y el beta-nafteno.

Como ejemplos de alcoholes de particular interés
como materiales de partide cabe sefinlar 1los alcoholes alif4-
15_ ticos, saturedos o insaturados, que tienen & 10 menos 4 &to-
mos de carbono, como el n-butanol, el n-octanol, el n-decanol,
el n-tetradecanol, el n-octadecanol, el alcohol miristico,
ol alcohol cetilico y el alcohol oleilico.

Optativamente, el radical alifdtico puede estar
20, ‘interrumpido por uno o mds dtomos de oxigeno o puede conte-
ner otros substituyentes mds, por ejemplo radicales arflicos,
como los radicales fenilicos, o también contener agrupacio-
nes funcionales como las agrupaciones de éster, de amida o de
urea,

25, Entre los ejemplos de dcidos carboxilicos apropia-
dos como materiales de partida se incluyen los dcidos monobéd.
sicos, los dibdsicos y 4dcidos de mayor basicidad. No obshan-
te, tienen particular interés los dcidos dicarboxflicos de
la férmula .

30.
(%) ,(coom),,

donde
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X puecie ser metileno o fenileno y
n es un némero entero por valor de O & 8.

Bstabilizadores uretdnicos preferidos son los pro-

ducidos por reaccibn de un poliisocianato (como el diisocia-

nato de 2,4-tolileno) con el compuesto hidroxilico, Idealmen-
te, la reaccibn se efectta en el mismo disolvente orgdnico
utilizado para preparar la dispersidén final de pigmento, con
lo que se obvia la necesidad de alsler el uretano a parte de
su mezcle reaccional,

Los estabilizadores uretdnicos producidos haciendo
reaocecionar conjuntamente un poliisocianato y compuestos hi~
drox{licos son mezclas complejas de productos. ILas mezclas
tipicas de reactivos incluyen diisocienato de 2,4-tolileno /
p-alquily, o g-fenoles, diisocianato de 2,4-tolileno /. p-al-
Quily o g-fenoles / etilenglicol, diisocianato de 2,4wtolis_
leno / wna mezcla de m-aloadienilclsfenoles isoméricos / mono
oleato de glicerol y dilsocianato de 2,4-tolileno/aleohol
oleflico/neopentilglicol,

Las dispersiones pigmentarias conformes 2 este inven~
0 pueden prepararse por cualquier método conveniente, aungue
las tbécnicas que siguen resultan de interés especial:

a) Molturaci6n en molino de bolas, por un perfodo
prolongado, de una mezcla de pigmento, disolvente orgd-
nioco y estabilizador.

b) adicidn del estabilizador durante el tratamiento
del pigmento con un disolvente, exclusibn de este disol-
vente y luego dispersién, en otro disolvente, de la mez-
cla de pigmento y estabilizadorn,

c) Arrastre del pigmento de la torta de prensa acuosa i
por barrido éon disolvente y luego adicibn del estabili- .
zador en esta etapa.
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eién con sal del pigmento (por ejemplo, un pigmento bruto

de ftalocianina) pare darle forma plgmentaria, y disper—
sién consecutiva del producto en disolvente.

o) Preparacién in situ del establlizador, & partir de: _
sus materiales de partida; durante el tratemiento del pig-
mento como en cualquiera de 12 &epas a), b), ¢) o d).

Ias proporciones relativas de los componentes de
las dispersiones conformes & este invento se eligen con ven-
taja de modo que 1a cantidad del estabilizador uretdnico se
halle dentro de los limites de 5 % & 200 % en peso respecfow
al s6lido en particulas que se halle en la dispersibn, Es_de-
seable que las dispersiones contengen de 10 % a 60 % on peso
de s6lido en particulas, respecto al peso total de la disper—
sibn,

ElL uretano puede usarse solo, como estabilizador
Unico, 0 en asociacién con otros materiales conocidos como _
estabilizadores eficaces para las diépersiones de s6lidos en
liquidos.

Ias dispersiones pigmentariaes conformes a este in-
vento tienen exoelen‘bes‘propiedades de vigor y fluencla cuan-
do se usan en aplicaclones pare revestimiento superficial, to-
les como pinturas, barniees y tintas, y particularmente en
los sistemas de tintas para grabado, Ademds de su excelente
resultado en la aplicaciln, estas dispersiones son ventajosas
porque pueden menipularse convenientements y dosificarse con
facilidad, ya que Se hallan en forme de un liquido bombeabie
myy concentrado. |

4 continuacibn se exponen algunos ejemplos, en ellos
& menos que Se haga constar otra cosa, las partes y los por-
centajes se entienden en peso,.
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4) Se disolvieron en toluen. 1 mol de diisocianato de
2,4~tolileno y 2 moles de p-hepbil-fenol y se calenté la so-
lucitn a 1002 6, Despubs de mantenerla a esta temperatura por
dos horas, se excluy$ el disolvente toluénico, quedando una

Ejemplo 1

mesa pléstica de la composilciéng

7 J 54/ \;x -O-CNH-

\m/

““NHC-O- \//' .;*«}..c s

B) In molino de bolas se moliercn durante 17 horas en una
jarra de miel do 1 libra:

a) 100 partes de piémento rojo C, L. 57

b) 30 partes del estabilizador uretdnico producido
en el apartzdo & de este ejemplo y _,

¢) 300 partes de un disolvente hidrocarbérico alifd-
tico, 38 un intérvalo de destilacidn
de 80 a 1052 C.

Se obtuvo una dispersidn estable y bien desflocula-~
da. Una tinta para rotograbado que se prepardé & partir de as-
ta dispersién mostré propiedades mejoradas de brillo, vigor
y fluencia cuando se la éomparé con wna tinta hecha de una
dispersibn de la que se habla omitido el componente poliure-

tdnico.

Ejemplo 2
Se hicieron reaccionar antre si 1 mol de isocianato
de 2,4=tolileno y 2 moles de alcohol olellilo de la manera que
Se ha descrito en el Ejemplo 1 4).

El estabilizador ureténico asi producido se dispersd
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luego en un disolvente hidrocarbﬁrioo-aiifético como el des-
crito en el Ejemplo 1 B):

Ejemplo 3

Se sometieron & reflujo en acetona durante 4 horas
2 moles de diisocienato de 2,4-+tolileno, 1 mol de hexan-l,6-
diol y 2 moles de dodecilfenol. Iuego se excluyd el disolven-
te por destilacibn,

El estabilizador uretdnico asi producido se disper-
86 a continuacién en un disolvente hidrocarblrico alifdtico
de la menera que Se ha descrito en el Ejemplo 1 B).

Ejemplo 4
Se hicieron reaccionar entre si, seglin el procedi~

miento descrito en el Ejemplo 3, 2 moles de isocianato de_ 244~
tolileno, 1 mol de etilenglicol y 2 moles de alcohol oleilico.

El estabilizador uretdnico asi obtenido se dispersé
luego en disolvente de la manera que Se ha descrito en el

Ejemplo 1 B), pero utilizando como disolvente espiritu blan-
oo'

Ejemplos 5 & 16

4)  Siguiendo el procedimiento descrito en el Ejemplo 3,
se hicleron reaccionar 2 moles de diisocianato de 2,4-toli-
leno, 1 mol de monooleato de glicerol y 2 moles de una mez-

cle de fenol isomérico meta-Cl5~alcadienil-substiﬁuido.

B) En molino de bolas, se molturd por 22 horas une mez.
cla de 10,0 partes en peso del estabilizador uretdnico obbto-
nido en ol Ejemplo 5, 4), 20 partes en peso de beta-fitalo-
cienina ctiprica (pigmento azul 15.3 del C.I.) y 79,0 paries
en peso de wna mezcla 80:20 de disolvente hidrocarblrico ali-
fdtico de 90 & 1058 C de intérvalo de destilacidén y tolueno.
Se obtuvo una dispersiébn fluida,'bien desfloculada.
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tipo y/0 la proporcibn de 1los reactivosi Ias diversas combing

ciones de reactivos que se usaron estdn expuesbas en la o

bla que sigue;

E;]. Némero | Nimero de moles y tipo| Némero de moles|Nfmero de moles
de moles | de fenol vy tipo de alco-i{y tipo de po-
de diiso : ‘hol lieno
oian&Zo-

’aolii ano v
6 '“l “'2 x p-alqu.ilo de ) '”il‘inguno' ‘ 'ﬁ':i.n;g"ma
7 1 2 x p-alquilo de n "
09H19" anol, y -
8 1 2 x fenol subs‘bi-
tuido del Ejemplo S,A) " "
9 1 2 x p=-alquilo de " ?
‘ Clez ~f e 0l ) " "
10 1 2 x-alquilo de C. g )
: H38-feno:l. (prom ? » "
11 2 2 x fenol substituido W ) .
del Ejemplo 5y A by g.ix hexanml , Om
12 .2 2 x*fenol substi’cuido 1 x etilengli-
del Bjemplo 5, A " colL
13 3 2 x fanol substituido i 2 x monooleato
‘del Ejemplo 5, A) N de glicerol
14 3 3 x fenol substituido 1l x glicerol
del Ejemplo 5,.4) "
15| 2 ninguno 2 x aloohol |1 % neopentile
: oleico ™ glicol _
16 2 1 x fenol substituido | 1 x aleohol 1 x etilengli-
“del, Ejemplo 5, A olelqo - col, .
Ejemplo 17 "‘4\ T
204 En una mezcladore intems parae trabajos duros se

mezclaron 67 partes en peso de wna fhaloclenina edpr:.oa de

forms alfa, percialmente clorada (pigmento azul 15,1 del G.I.),

que se halleba en forma de una 'bor'ka de prensa que contenia

50 partes en peso de pigmento seco, 15 partes en peso del o
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tabilizador uretdnico producido segln ol - Ejomplo 4 y 50 volGs

R P N
4 e~
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menes de espiritu blanco, hasta que el pigmento se hubo dis-
persado en el espiritu blanco dejando una capa acuoss incolo-
ra. Luego se aparté la capa acuosa y se prosiguid la mixtu- .

5. racién hasta obtener una dispersién fina de pigmento en espi-
ritu blanco.

Se afiadieron & la dispersibn de pigmento, don mol-
turacibn, 208 vollmenes de espiritu blanco, 1o que dio una
suspensifn de pigmento fluida y bien desfloculada. Esta sus-

10. Pensitén result6 apropiada para mezclar con una pintura blan- _
ca (por ejemplo, une resina larga de aceite y alquida disuel-
ta en espirifu blanco y pigmentada con didxido de titanio) a
fin de obtener una pintura de gran vigor.

emplo 18

15. Se suspendieron en 500 voltmenes de acetona 50 pan.
tes en peso de pigmento de ftaloclanina ctprica de forma heta
(pigmento azul 15,3 del C.I.). Se efiadieron 20 partes en peso
del establlizador ureténico descrito en el Ejemplo 12 y se so-
metié toda la mezcla & r&flujo con agitacibn por 4 horas. ILue-

20, g0 se aﬁadieron despacio 500 partes en peso de agus, mientras
Se excluia la acetone por destilacibn aceotrépica. Se filtré
la suspensibn resultante y se seocd la torta del filtro a 602
G, lo que dio uwna mezcla inthma, seca, de ftalcelanina elpri-
ca y estabilizador uretdnico.

25, 10 partes en peso de esta mezcla Se dispersaron en
52,5 partes en peso de una mezcla 40:60 (peso/peso) de tolue-
no y un disolvente hidrocarbirico glifdtico con intervalo de
deétilacién de 90 a 1052 C, La dispersién fluida asi formada
resulté apta para le coloracién de tintas de rotograbado.

30.

f enplo’

Se repitié el procedimiento del Ejemplo 18, pero on
vez de usar'el‘eStabilizador ureténico preformado del Ejemplo
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12, se afiadieron & la mezcle renccional los materiales de

partide para el estabilizador, a fin de que el uretano se
formare in situ.

Ejemplo 20

Se suspendieron en 125 partes en peso de un disol-~
vente hidrocarbiirico alifdtico con intérvalo de destilacién
de 90 & 1052C 50 partes en peso de pigmento de ftalocianina
ciprica de la forma beta, junto con cantidades de los mate-
riales de partida para el estabilizador uretdnico del Ejem-
plo 13 suficientes para que se formaran 20 partes en pPeso del
estabilizador uretdnico, Se agité toda la mezela a la tempe-
ratura del ambiente por 2 horas y luego se la sometid a re-
flujo por 4 horas, con el fin de asegurar la formacién del
estabilizador uretdnico. A continuscibn se molid la mezcla
en molino de bolas por 22 horas, para producir una disper-
sidén fluida y b;en desfloculada.

Se repitid el procedimiento anterior, pero afiadion-
do al molino de bolas los materiales de partida para el ecsta-
bilizador uwretdnico en lugar de la mezcla reaccional inicial,
con lo cual el uretano se formé durante la fase de dispersiébn
del pigmento.

Ejemplo 21

Se sometieron a reflujo en acetona, por 6 horas,
alcohol oleilico y una solucién al 75 %, asequible en ol co-
mercio, de un poliisocianato alifdtico polifuncional, pro-
visto de 16 a 17 % de grupos NCO, en wna mezcla l:l (peso/pe-
80) de acetato de etilenglicol/xileno, en proporcicnes res-
pectivas suficientes pars proporcionar unae relacion molar 1:1
de grupos de hidroxilo/grupcs de isocianato. Iuego se exclu~
yeron los disolventes.

Moliendo conjuntamente en molino de bolas 3 partes
an peso del estabilizador uretdnico asi producido 30 partes
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en peso de pigmento (pigmento ararillo 12 del G.1.) y 67
partes en peso de un disolvente hidrocarbirico alifdtico con
intervalo de destilacidén de 90 & 1052 C, se produjo una sus-

pensién fluida, apte para colorear cintas de rotograbado.

- Ejemplo 22

Se repitié el procedimiento del Ejemplo 21, salvo

'que el material de partide usado para el isocianato fue wma

gsolucibn el 75 %, asequible en el comercio, de poliisocia-
netos aromiticos,- polifuncionales provistos de 13 % de gru-
pos NCO, en acetato de etilo.

Ejemplo 23

Se sometieron a reflujo durante 6 horas en solu-
cibn ecetbénica 2 moles de diisocianato de hexametileno, 1
mol de hex@n-l,6-diol y 2 moles de alcohol oleflico y luego
s8e excluyd el disolvente.

Moliendo en molino de bbles 3 partes en peso del
uretano asi producido, 30 partes en peso de pigmento (pié—
mento amarillo 12 del C.I.} y 67 partes en peso de un disol-
vente hidrocarbirico alifético con intervaio de destilacibn

d¢e 90 a 1052 C, se obbtuvo una dispersibn fluida.

Ejemplo 24
Se sometieron a reflujo durante 4 horas en S0lu-
cibn toluénica 2 moles de diisocianato de 2,4-t0lileno, 1
mol de bis-fenol & y 2 moles del fenol substituido que se

utilizé en el Ejemplo 5, A), y luego se excluyé el disolven-
te. . 4 )

Moliendo en molino de bolas 20 partes en peso de
ftalocianina clprica de la forma beta (pigmento azul 15,3
del C.I,), 10 partes en peso del uretano producido tal como

se ha expuesto antes y 7O partes en peso de espiritu blanco,
Se produjo una dispersidén fluida,
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Ejemplo 25

Se EOmetieroﬁ a reflujo durante 6 horas en disol.
vente aceténico 2 moles de diisocianato de 2,4-to0lileno, 1
mol de ebtilenglicol y 2 moles de p~octil-fenol y luego se
excluyé el disolvente.

Moliendo en molino de bolas 15 partes en peso de
ftalocianina ctprica (pigmento azul 15,3 del C.I.) 7,5 par-
tes en peso del uretano producido tal como se ha expuesto
antes y 77,5 partes en peso de tolueno, se produjo une qis-

persién fluida.

Ejomplo 26

Se afiadibé despacio 1 mol de dcido oxdlico a 2 moles
de diisocianato de 2,4-tolileno en acetona en reflujo y se
sometid la mezcla a reflujo por 2 horas mds, una Vesz termina-
da la adicidn del dcido oxdlico., Se agregaron 2 moles de al-
cohol oleflico y se prosiguié el reflujo de la mezela por 2
horas todavia. Luego se excluyd el disolvente.

Moliendo en molino de bolas 5 partes en peso de la
combinacién de uretano/amide asf{ formeda, 15 partes en peso
de ftalocianina cliprica de la forma peta (pigmento azul 15,3
del C.I.), 56 partes en peso de un disolvente hidrocarbirico
alifdtico con’intervalo de destilacién de 90 a 1052 Cy 24
partes en peso de tolueno. se produjo una dispersidn fluida.

Ejemplo 27
Se sometieron a reflujo en solucidén aceténica, du-

rente 8 hores, 1 mol de isocianato de 2,4-tolileno y 2 moles
de p-alfa,alfe-dimetilbencilfenol y luego Se excluyd el di-

solvente.

Moliendo 7,5 partes en peso del uretano asi forma.-
do, 15 partes en peso de ftalocianine clprica de la forma pe.
ta (pigmento azul 15.3 del C.I.), 38,75 partes en peso do to-
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lueno y 38,75 partes en peso dg un disolvente hidrocarburo
alifdtico con intervalo de destilacién de 90 a 1052 ¢, se
formé wna dispersién fluida.

Ejemplo 28

-

Se sometieron a reflujo en solucidn aceténica, du-

rente 6 horas, 1 mol de monoetanclamina, 2 moles de alcohol

oleflico y 2 moles de diisocianato de 2,4~tolilenoc y luego
se excluydé el disolvente. Moliendo 10 partes en peso del
uretano asi producido, 25 partes en peso de pigmento (pig-
mento amarillo 12 del C.I.) y 65 partes en peso de wn 3isol-.
vente hidrocarblrico alifdtico con intervalo de destilacién
de 90 & 1052 C, se produjo una dispersidn fluida.
;ﬁempio 29

Moliendo en molino de bolas una mezcla constitui-
da por:

25 partes en peso de pigmento rojo 57 del C.I., _
6,25 partes en peso del estabilizador del Ejemplo 15;
6,25 parftes en peso de una resina fen6lica modificada y

62,5 partes en peso de wna mezcla 80:20 (peso/peso)
de un disolvente hidrocarbliirico alifdtico con in-
tervalo de destilacién de 90 a 1052 Cy tolueno,

‘se obtuvo una dispersibén fluide, apta para la coloracidn

de tintas de grabado.

Ejemplo 30
Se calentd en reflujo una mezcla constituida pors:

18,6 partes en peso de ebilenglicol,

53,6 partes en peso de alcohol oleflico y

35,5 partes en peso de metiletilcetona
¥y, mientras se mantenfan las condiciones de reflujo se
afiadieron, en el cursc de 1 hora,

69,6 partes en peso de diisocianato de 2,4--tolueno.
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Cuando todo el isocianato wstuvo aftadido, se¢ ca-
lents la mezcla en condiciones de reflujo por 8 horas mds
¥ luego se la enfril y se le afiadieron

35,5 partes en peso de 0luenoc.

EL producto reszulté una dispersibn, al 50 % de
meteria sbélida, de wn estabilizador segfn el invento en wna
mezcla l:1 de tolueno y metiletilcetona.

jemplo 31

Agitando, se afiadieron 55 partes en peso de wn di-
solvente hidrocarblrico alifdtico con intérvalo de destila-
cibén de 90 a 1052 C a 20 partes del producto del Ejemplo 30.
4 la mezcla sgitada de estabilizador y disolvente, se afin-
dieron en el ourso de 1 hora 25 partes en peso de una nez-
cla 95:5 (peso/peso) de ftalocianina clprica y resina hidro-
genada (preparada por molturacién en molino de bolas de fta~
locianina cuprica bruta y resina hidrogenada) y luego se oo~
lent6 por 6 horas en condiciones de reflujo la mezcla_total,
se 1a enfrid y se la pasé a un molino de holas. Después de
moler por 16 horas, se obtuvo wna dispersién fluida, apta
para proporcionar tintas de grabado de gran vigor.

Ejemplo 32

Se destilé fraceionadamente el producto del Ejem-
plo 30, 1o que dio una dispersibn en tolueno al 66,7 % do .
materia sélida., Reducida &sta con un disolvente hidrocarbi-
rico alifdtico de intérvalo de destilacidn 90 a 1052 ¢, se
obbuvo una suspensibn, al 50 % de materie s6lida, en un di-
solvente mixto 1:1 de tolueno e hidrocarburo alifdtico.

Se depositaron en un molino de bolas 20 partes en
peso de esta suspensibn, 5 partes en peso de n-propanol, 45
partes en peso de un disolvente hidrocarbirico alifdtico con
intervalos de ebullicién de 90 a 105¢ Cy 30 partes en peso
de la mezcla molida de ftzlocianina ctprica y resina hidrow
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genzda que Se ha descrito en el Fjemplo 31. Moliendo duran—
te 32 howme @ 508 C; se obluvo wna dispersién fluida, apta
para preparar tintes de grabado de gran intensidad coloxris—
%i.ca, ' '

Eiemplo 33
Se molieron en molino de bolas durante 16 horas:

25 partes de pigmento de negro de humo (pigmento
negro 7 del C.I.),
12,5 partes del uretano del Ejemplo 5, 4),
6 partes de un resinato de cinc y calecio y
56,5 partes de una mezcla 3:2 de un disolvente hidrocar-
biirico alifdtico con intérvalo de destilacién de
90 a 1052C y +tolueno,
lo gque produjo une dispersién fluida apta para la coloracitén
de tintas de grabado,

Ejemplo 34
Se afiadieron:
34,8 partes de diisocianato de 2,4-tolueno
a una mezcla en reflujo de _
6,2 partes de etllenglicol
7.4 partes de n-butanol y

26,8 partes de alcohol olellico en
75,2 partes de metiletilcetona,
en el curso de 1/2 hora,

Seo someti6 la mezcla a reflujo por 12 horas mds
¥ luego se excluyé la metiletilcetona,

Moliendo en molino de bolas:
10 partes del producto seoor, )
20 partes del pigmento rojo 166 del C.I. (wn Pig-
nento azoido de condensacidn) y ‘
70 partes de espiritu blanco,
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se¢ ohtuvo una dispersibn fluida apte para reduclir una pintu-

ra a base de esplritu blanco y alquida-gceite largo.

Ejemplo 35

Se molieron durante 24 horas en molino de bolass:

50 partes de la modificaclén rutilo del pigmento de
dibéxido de titanio (Tioxide R~CH2, pigmento blanco
6 del ¢.1.),
15 partes del uretano del Ejemplo 34 y
35 partes de esplritu blanco,
10 que dié una dispersibén fluida.

Ejemplo 36

A) Se sometieron & reflujo

80,4 partes de alcohol olellico,
72,7 partes de alcohol cetilico y
18,6 partes de etilenglicol en
260 partes de metiletilcetona

y se afiadieron, en el curso de 1/2 hora,
104,4 partes de 2,4-diisocianato de to0lueno,

Se mantuvo el reflujo por 12 horas mds y se exclu-
y6 el disolvente.

B) Se molieron en molino de bolas durante 24 horas.

25 partes de pigmento de ftalocianina cfprica de
la forma bete (pigmento azul 15.3 del C.I.),
12,5 partes del uretano del Ejemplo 36, 4) ¥y

62,5 partes de un disolvente hidrocarblrico alifd-
tico con intérvalo de destilacibén de 90 a
1052¢C,

1o que dié wna dispersién fluida,
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"REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencién las siguientes reivin-
dicaciones, con priorided de la solicitud de patente ingle-

sa n® 46746/72 depositada el 11 de Octubre de 1972 y comple-

tada el

l.~ Un procedimiento para preparar una dispersidn
de s6lido en liquido resistente & la floculacidn, caracteri~
zado por combinarse Intimamente 10 & 60 % en peso, respecto
al peso total de la dispersién de un material sélido en par-
ticulas, con un disolvente orgdnico y con 5 % a 200 % en
Peso, respecto al sbélido en particulas contenido en la dis-
persifn, de un componente estabilizedor constituido por un
material que contenga grupos solubles en el disolvente or-
génico y que presente mds de un grupo uretdnico y carezca
de proporcién importante de grupos aminicos bdsicos,

2.~ Un procedimiento, como el definido en la rei-
vindicacién 1, caracterizado en que particularmente la dis~
persifn es wna dispersifén pigmentaria y la combinacién se
efecttia por una de las téenicas siguientes:

8) molturacién en molino de bolas de la composicidn,
pigmenfo, disolvente orgdnico y estabilizador, por
un periodo prolongado;

b) adicibn del estabilizador durante el tratamiento dol
pigmento con un disolvente, exclusién de este disol-
vente y luego dispersidén de le combinacién del pig-
nento y estabilizador en otro disolvente;

o) arrestre del pigmento a partir de la torta de Prensa

acuosa por medio de un disolvente y luego adicifén del
estabilizador en esta fase.

4)  incorporacién del estabilizador durente 18 moltura-

cibn con sal del pigmento bruto para darle forma pig-
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mentaria y dispersidn consecutive en un disolvente

del pigmento asl obtenido,

e) preparacién in situ del estabilizador a partir de
sus meteriales de partida, durante el tratamiento
del pigmento segtn cualqulera de las operaciones
a), b), ¢) y d).

3¢~ Un procedimiento, segtn las reivindicaciones
1 6 2, caracterizado en que el disolvente orgdnico es wn
hidrocarburo alifdtico compatible con los sistemas de tin-
tas para grabados y los sistemas de pinturas.

4e= Un procedimiento, segfn les reivindicaciones
anteriores, cafacterizado en que el estabvilizador uretdni-

co tiene la férmula

0 0
" 1]
Rl-O- C-NH-R 2--.I\T H- C«-O~R3
donde
R es un radical orgénico de puente y

2
Rl y R3 se derivan de compuestos monohidroxilicos, o

bien tiene la férmula

0 0
n i
R¢~NH-C—0-R2-O-C-NH;R5
donde
R4 y R5 se derivan de compuestos de monoisocianato,

5.~ Un procedimiento, Segtn la reivindicacién 4,
caracterizado ‘en que de un modo particular, en el estabili-
zador uretdnico segin la férmula de la reivindicacién 4,
Rl’ R3, R4_ ¥y R5 son iguales o diferentes y cada uno repre-
senta un radical alquilico o cicloalguilico de 2 a 22 dto-
mos de carbono, un radical asalquilico de 7 a 40 dtomos de
carbono o un radical arilico de 6 a 20 dfomos de carbono y

en la que R, es un redical alquilénico de 2 a 20 dtomos de
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carbono, un radical arilénico de € a 20 dtomos de carbono
o un radicel arelquilénico de 7 & 40 dtomos de carbono: ©

6.- Un procedimiento, segfn la reivindicacibn 4,
caracterizado en que mAs especiélmente en ol estabilizador
uretdnico deserito, R, es un radical polifuncional que con-
tiene grupos de uretano, de &ter, de éster, de urea, de omi-
da, de hidantoina, de alquilo, de cicloalquilo, de aralqui-
io 0 de alquilo,

7.~ Un procedimlento, como se define en cualquie-
ra de las reivindicaciones anteriores, en que el estabiliza-
dor es una composicibn compleja de productos derivados de )

la reaccifn de un poliisocianato y un compuesto hidroxflico.

8.~ Un procedimiento, como se¢ define en 18 reivin-
dicacién 7, en que el poliisocianato es el diisocianato de
2, 4=tolileno.

9.~ Un procedimiento, oomo se define en la reivip.
dicacién 7, en que el compuesto hidroxilico es p-alquilo de
C-Cg-fenoles mixtos, etilenglicol, p-alquilo de Cié. fenol,
norwleato de glicerol, alcohol oleflico o neopentilglicol

0 mezclas respectivas,

10.~ Un procedimiento para preparar una dispersidn
de 61ido en llquido resistente a la floeculacién,

Segln se describe y reivindica en la Presente me- .
moria descriptiva que consta de 22 pdginas foliadas y es.
eritas a médquing por una sola de sus caras.

Madrid, a 10 de Octubre de 1973

P-2.  JAIME ISERN
p- P '

~ Fimado: FELIPE PRIETO

mpe,
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