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El objeto de la invencién es un procedimiento para la
obtencién de preparados de colorante en forme granulada o pul=
verulenta, que se caracteriza porque dispersiones o, preferen—
temente, soluciones de colorantes y, en caso dado, plastifican-
tes, agentes ﬁensioactivos asi como otroa agentes amuxiliares,

se pulverizan en fusiones de cera y/o resinas,

Como componente resina o bien cere para la obtencidén
de los preparados de colorante entren en consideracidén todas
las resinza o bien ceras naturales o sintéticas, que sean inao-
lubles o de dificil_disolucién en agua, por ejemplo, ceras &e
parafina, ceras de polietileno y polipropileno, resinas de esti-|
reno-gerilonitrilo, resinas de meleinato, resinas de poliamida,
resinas de cetone, resinas de colofonio o resinas con ung pro-
porcidén predominsnte de colofonio, resinas de PVC, copoiimeroe
de cloruro de vinilo o de cloruro de_vinilideno, éter de celulo-
sa, éster de celulosa, copolimeros de PVC.o acetato de polivini-
10 o las mezclas de estas resinas. Une gran parte de estas resi-

‘nas y ceras se mencionan en Lackrohstoff-Tabellen de Erich

Karsten (Verlag,R. Vincentz, Hannover) as{ como en Ullmenn’s
Enzyklopddie der techn. Chemie, tomo 8, pdginas 393~448; tomo
18, pdginas 262-305. Tienen preferencia las parafinas o bien
poliolefinas con puntos de plastificacién superiores a 50°C.

Como plastificantes entren en consideracién, por ejem-

-,plo,,ios ésteres alquilicos del deido fosférico y deido ftdlico,
| tales como fosfato trioctilico, fislato dibutilico, ftalato

dioctilico.

Como agentes tenaioactivos se pueden emplear los agen-
tae tens;oactivos eniénicos o catiénicos, especialmente los pro-

[ductos de adicién de 6xido etilénico u éxido propilénico a feno-

les alquilicoa, alcoholes slduflicos o dcidos carboxilicos de
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aminas de cadena large o ciclicas o sus salea.

. pueden emplear todos los colorantes hidroinsolubles e hidrosolu-_
‘bles usuales de las mds distintas clases quimioaa, incluyenﬂo

| te un 15 a 35 %.

‘| de la manera siguiente:

-1 = 10 % .en peso de plastificante y/o
-1 = 10 % en peso de agentes tensioactivos y/o

entre amplios limites y esciende por lo general a8 un 5 hasta
: Boojum, as{ como preferente, ea decir, segﬁn la finalidad de om-

-53—

ocadena larga, aal como productos de condensacidn de naftalina,
formaldehido y H 804, aninas y sales amdnioaa, especislmente

Los preparados de colorante pueden contener un 0,1
hasta 50 %, referido al sélido, de plastificante y/0 egentes
tensioactivos. '

Ulteriores agentes suxiliares, que se pueden emplear,
son las ftalimidas N-suatituidas, los deidos silicicos de alto
pééo molecular, drea o talco, que pueden estar contenidos en
los preparados en proporciones dé un 0 a 20 % en peso.

La seleccién del colorante depende esencislmente del
empleo final particular de los preparados. En principio, se

los blanqueadorea épticos.
La proporcidn cuantitativa de colorante en los prepa-
radoa asciende por lo general & un 5 hasta 80 %, preferentemen~

Los preperados dé colorantes preferentes se componen

15 -~ 35 % en peso de colorahte
85. - 65 % en peso de resina o bien cers y, en ceso dado

1 =10 % en peso de otros agentes auxilieres,

El temafio de particula de los preparados puede veriar

pleo
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1,

| tud térmica se puede mantener miy reducido. La fusidn se pulve-

| .secedo, 81 no se desea el producto finasl en forma de uns suspen-

‘I'do toberas de un solo materiel con altas presiones previas hastal

ydos materialea. El margen preferente de 40 hastas 800}mm .86 0b=

a) 10 a 40 um y
b) 40 hasta 800 um, preferentemente 70 hasta 400}um.

Pare la obtencidén de los preparsdos s8e parte por 1o
general convenientemente mezclsndo intensamente el colorante
primeramente en forma discontinua en una caldera .de agitacidn
o en forma continus en un tornillo sinfin con la resina o cera
hidroinsoluble y calentando, seleccionéndose la temperatura
de maners que la solucidn o dispersién del colorante formada en
la fusién de resina o de cera se pueds pulverizar bien. El pro-
cedimiento continuo se empleard ventajosamente para colorantes
sensibles a la temperatura, ya que aqui el tiempo de la solici-

riza entonces en forma en si conocida con una tobera de un solo
materiél o de dos materiales o un disco pulverizador en un-gasi
frio ¢ en un liquido frio. Por el contacto con el gas o el li-
quido solidifican les particulas de colorante a un graﬁulado g8
férico. Al pulverizer en un gas se obtiene directamente el pro-
ducto final, al pulverizar en un liquide se precisa un ulterior

sién. Le pulverizacién se puede realizar mediante seleccidn de
un 6rgano pulverizador adecusdo, de manera que los didmetros. de
las particulas de los granulados esféricos formados se encuen-
tren prédcticamente en su totalidad dentro de los mdrgenes prefe-
rentes.

El mérgen preferente de 10 a 40/um se obtliene emplean-
200 bar, preferentemente hasta 100 bar o empleando toberas de
_tiene pulverizando con toheras de un 5010 material a presiones

de hasta 100 bar. La viscosidad de la fusidén puede ascender
en 8l caso de las toberas pars un 80lo materisl hasta 500 cP,
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‘en el caso de las toberas para dos materisles Hasta 2000 cP.

'_ margen de la granulomefria deseada. La obténoidﬁ seg&n la pre-

10|

| o soluciones de colorante finemente dispérsss, segin la =olubi-

1 pestes de estampacién de buena splicacidén por resqueta, ya que
’ eegﬁn el tamafio de particula de los preparados de colorante se
I‘obtienen unoa efectos de salpicado 11mitadoa o eatampacionea sup

H perficiales.
c,,te, en los cusles el colorante eatd disuelto en la cers 0-en la
25 |

.cera o la reaina.’

- miento se ofrecen méltiples posibilidades de uso:

Segin el estado de 1la téenica se amess ol colorante
con las resines o las ceras y a coﬂﬁinuacién fe solidifica,ib- '
bre cilindros reéfrigeradores o bandae enfriadorss y Se moltura.
Este procedimiento tiene deaventajas, ye que despuéds de la mol=
tﬁracidn aélo una»frgccién del produdto. se encueﬁtra denxfo del

sente invencidn representa, por 1o tanto, un eons1derable Pro=
greso técnico. ' '

Los preparados que se obtienen segin la presente in-
vencién estdn libres de polvo y son £ldidos cuando el tamafio de
particula 8e encuentra por encime de unos 40Jpn, tienen, sin
embargo, un alto peso eapecifico ¥ no son higroscépicos. Seg&n
la resins o cera empleada se diaolverén los preparados de €o0low-
rente en medios orgdnicos, forméndosa dispersiones de colorante

1idad de los colorantes. Ademds, los preparados se pueden repare
tir bien en medios ascuosos espesedos, con lo que se obtienen

‘Tiénen espécialkﬁreterendia los preparados de coloran~

resine, Se trete aqui de molucionss sélides del colorente en la
Para los preperedos obtenidos segin el mevo procedi- |

Son sdecuados, por ejamplo, para tefilr bencina, qceite
de calefaccién, materiales sintéticos o pera la prgparacién
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' 3';°de, preferentemente, materiales fibrosos sintéticos. Al emplear |
, preparados de colorante de tamaﬁo de partioula correspondienxe :
"“Zgév(inferiores a8 40}ng) ae pueden obtener también esﬁﬂmpaeionea -
luperfioialea.- '

© 30 _
.| sente invancién, ain embargo, para la preparacidn de pastaa de By

| tes, por'ejemplo,'para el tefildo de bencina o de sceite de ca-

| quitranes o ceras de parafina, para la preparacién de colorantes

- ?icon temefios de parﬁigqla,de 40-40b um, preferentemente 70-100 |
.20

"1 Pero también es posible con preparsdos adécﬁados, que contienen
’preferentemente colorantes de disperaién, estampar primeramente'

'miento de trannferencia efectos de aalpicado sobre mercancias

de colorantes de estahpacién ¥ leces. En caso de que el taﬁaﬂo )
de particula de los preparados sea superior 8 40/um. 86 deatacah:-
sdemés por una fécil dosificebilidad. Los preparados de coloran=-
té para estos terrencs de aplicacién contienen resinas o ceras,
que se-diguelvanAbien'en lés.medios de aplicacién corregpondiehr“_

lefaccidn, resinas o cerss, tales como asfaltos, bitumenos, al- -

de eitampaoién 0 laéas, resinas o ceras,. tales como resinas de
maleinato, resinas de colofonio, resinas de cetona o copolimeros
de cloruro de vinilo 0 cloruro de vinilideno. Como colorantea

ge empleen pars estos terrenos de aplicacién loa oolorantea uaua
les, por ejemplo, colorantes aoluhlea en grase, as{ 1lamados i
Solvent Deyes, tal y como se describen en el Colour Index, co—
lorantes ds pigmento 0 colorantes de diapérai6n. )

Otro terreno de aplicacién lo representa ls estampaci6#
de textiles en hﬁmedo clésica (estampacidén Aoraminﬂn)), donde
empleéndose_un aglutinante adecuado y granulados de.colq;anxe_
‘#asultan posibles éstgmpacionee de salpicado sobre £ibras SLnxéQ'

ticas, vegetales o mezciaz de fibras sintéticas ¥y vegéfales.

un portador inxermedio (papel) ¥ transferir aegin el procedi-

Preferentemente 86 emplean 1os preparados de la pre- :
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‘ung solucidn sl 5-10 % de un éter de harina de algarroba. Des-—

| 1a fijacidén se puede reslizar también con vapor de agua hajo
*~1presién atmosférica, prgferentementé, sin embargo, bajb 80bre=
presién. Loa tiempos de fijacién se encuentran en este ceso
|'entre 15 y 60 minutos. Después de lever el espesador se obtiens

parados de colorante ocon colorantee de distintos oolores bajo

'"'vellone- y similares de poliésteres arométicoa, Buperpoliamidaa
g zintéticas, éateres de celulose, etc.

estampacidén para producir efectos de aalpiéado sobre materiales
preferentemente de fibras sintéticas. Las pestas de estémpaci6n
empleadas para ello son, anfg.todo, de naturaleza acuosa y conw-
tiénen, ademds de los granuledos de colorante de la presente in-
vencidn con tamefios de particula de 40 hasta 400 wn, preferen~
temente 70 hesta 400 um (0,4-4 % en peso), de agentes espesado-
res para la éstempecién usuales (40-50 % en peso). El resto es

Por ejemplo, para le obténc;én de efectos de salpica=-
do se procede como sigue-

El preparado de colorante pulverulento se introduce y.
agite en un espesamiento de estampgcién acuoed, por ejemplo,

pués se estampan, impregnen o extienden (con una rasqueta) es—
te preparado sobre los sustratos deseados, blancos o previamente

tefiidos, después se seca y mediante aire caliente 0 un gas iner-
te se fija durante 3 a 1 minuto entre 170 hasta 200°C. Ademds, .

un efecto de salpicado tefildo msobre un fondo sin tefiir o bien
previamente tefido. Pero también se pueden estempar varios pre-

las mismas condiciones, obteniéndose salpicadoa de tonslidades

Sustratos adecuados son tejidos. tricotados, léminas,

Como colorantes entran, ‘ante todo, en consideracién
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los colorantes de dispersidn, especialmente los colorantes aséi-
co8 y antraquinénicos, tal y como se desoriben, poxr ejemplo, en.
Colour Index, 38 ediciém (1971), tomo 2, péginas 2479-2T42 o

en Ullmann’s Enzyklop#die der techn. Chemie, tomo 4, péginas 128
Yy sigulentes,y tomo 3, péglnas 726 y siguientes. Tienen prefem
rencia los colorantes que subliman a partir de 160 %.

Otro terreno de empleo preferente de los preparados
de la presente invenciodn es un nuevo procedimiento para la es=
#ampacién de materiales fibrosos laminares de pelo alto por el
procedimiento de estampacidén por temiz, donde preparados de co-
lorantes pulverulentos se aplican a través de un tamiz scbre el
material fibroso, a continuacidén se fije y, en caso dado, los

" componentes no fijados de los preparados de colorante sq_retirah

por succién o lavado.

Bajo "materieles fibrosos laminsres de pelo alio" se
entienden,'en el sentido de la presente invencién, los terciom
pelos, vellones, fieltros, pielss y, ante todo, tapices. Eape-
cialmente adecuados son los tapices de pelo alto de materialea

-, .y fibrosos sintéticos Kidréfobos, tales como, por ejemplo, ayué-
20

;':1nas, triacetato de celulosa y, preferentemente, de poliésteres

1los de poliamidas, poliacrilonitrilos, poliuretanos, poliolefiw

aromdticos,

Para este finalided de empleo especial se recomiendan

.} preparados de colorante con una granulometria de 5 a 40}mm v
| materiales de carga de un 0-3,0 % en peso, referido al colorante

empleado,

- La seleccidn del colorante depende de la naturaleza
del material a estamper. Las poliamidas sintéticas se tiffen, por

"ejemplo, con los colorantes complejos de meital usuales de lz
8erie azéica, pero tembién con los colorantes dcidos conocidos
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por transferencia.

cepillos o, preferentemente, soplado.

{ por vapor sobrecalentado ’(175-185°c), ‘rayos calorifugos (rayos

'(170-220°C) en el plazo de 1-2 minutos.

'vaporizacién es generalmente necesario un proceso de lavedo ul-

“terior.
de la presente invencién tembidn adecusdos para la obtencidn de

-} impresién off-set - pera éstampar soportes suxilisres (por ejem- -
,(,pia, papel) para la esi llamsda estampacidén por transferencia

de la serie azdice y antraquinénica. Para tefiir el polidster,
las poliolefinas, pero también las poliamidas sintéticas son
adobuadoé, ante todo, loas colorantes de diapersidn usuales, t8-
les como los colorantes azdicos, antraquinénicos, estirflicos,
nitro, perinénicos y quinoftalénicos. '

Tienen preferencis loa colorantes de dispersién subli-
mables, tal y como se emplean en la asf llamade eatampacidn

Las fibras de poliacrilonitrilo ge tiflen con lom Cc0loO=

rantes bdaicos usuales, que contienen un grupo emonio. Especiale
mente adecuadas son las bases de colorante libre sublimables

de la serie trifenilmeténica y azometinica.

La géplicacidén de los preperados de colorante se puede |
realizer en forma continua o discontinua mediante rasquets,

A continuscién se aslimenta la mercancia as{ estampada
a un grupo fijador horizontal, donde los colorantes se fijan

infrarrojo) o por una coriiente de aire csliente éstrangulada

Al estampar con colorantes hidrosolubles y fijar por

Finalmente son unos tipos especiales de 108 preparados

colorantes de eatampacién - preferentemente colorsntes para la

(véase Colour Indéx, 3¢ edicidn, tomo 2, Pégina 2480 asi como
les patentes francesas 1 223 330, 1 334 829 y 1 585 119).
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"|-Ejemplo 1 &

J-la

) ge fundén con 2550 & de cera de parafina EH 100, que tiene un

12 190 C Despuéa se pulveriza 1a fusién al eire a través de una

- granulometria de 70-400)wm.

1O

Como colorantes entran en consideracién todos 108 co=
lorantes usuales para le estampacidén por trensferencia, que su-
blimen a 120 hasta 220, preferentemente 160-210°C.

Resinas o bien ceras asdecuadss para la obtencidn de
estos preparados especisles son preferéntemente las resines o
ceras que sSe disuelven en los disolventes empleados para le pre-
paracién de loé colorantes de eatampacidn, por ejemplos

Resinas de maleinato, resinas de colofonio, resinas
de cetona, copolfmeros de cloruro de vinilo o cloruro de vinili-
deno. 7

El procedimiento ¢e la presente invencidén pars la ob-
tencién de los preparados de colorante aai como 8u empleo se
deseribe a continuacién con mds detalle.

Ejemplos

A Obtencidn de los preparados de colorsnte

450 g de un colorante rojo insoluble en agua de Férmu-

punto de fusién de 90-94 c en un aparato provisto de agitador

tobera para un 8010 material. El granulado formado tiene una
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Eienplo 2 A

Como en el ejemplo 1 A se prepara una fusién de colo-
rante~cera de parafine y se pulveriza al aire a través de'una
tobera para dos matericles. El granulede formado tiene una &G~
nulometrie inferior s 40)mn '

Ejemplo 3 A

Por hora, se funden 12 kg de une mezcla, compuesta de
un 15 % en peso de un colorante azul insoluble en agua de férmu~
la ' ' '

¥y 85 % en peso de cere de parafina EH 100 (punto de fusién

;190-94°C) en un tornillo sinfin subiéndose a2 una temperature ale
;| rededor de 190°C. La fusién se pulveriza gl aire 8 través de unJ
'itobera pera dos meterisles y aolidifica. El granulado formado -

15

{iene una granulometria inferior & 401mu

o | Ejem 1o A

: Como en el ejemplo 3 A se prepara una fusi6n, que se

O ?f'pulveriza 8l aire con une {obera para un solo material donde BOﬁ
-} 1i8ifica. El granulado tiene una grannlqmetria de 7Qf400/pm

'quﬁﬁzo‘z Ai

P R

- Como en el ejemplo 1 A hasta 4 A se preperaron ademds
granulados de colorente con los sigulentes colorantess '
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a) H O colorante amarillo

b). . colorante amarillo
CH3—'O- N = NUCH3 , '

colorante azul

colorante violeta

Ejempio 6 4

‘ Como en el sjemplo L A se funde una mezcla de
450 z del colorante mencionedo en el ejemplo 1 A ¥

] 2550 g de une resine de maleinsto que tiene un punto de fusién

de 110-120°C y un fndice de avidez de 210, & uns temperatura de
210 % y se pulverize el aire & través de una tobera de un solo
mat eri'al'
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Bjemplo 7 A

Como en el ejemplo 1 A se funde una mezole de

450 g de un colorante catidnico rojo de la aiguiente constitup

eién

O2N'C\§‘N = N .@ 33 |
/
iy

duaternizado con sulféﬁo dimetflico,y 2550 g de cera de paerafi-

‘ne EH 100, que tiemé un punto de fusidén de 90-9;°c, a una tem-

peratura de 210% y se pulverizs al aire. a travéa de. una tobera
pare un so0lo material. |

Ejemplo 8 A
. Como en el ejemplo 7 A se pulveriza uns Tusibn de
2550 g de cera de parafinae EH 100 (punto de fusién 90-94°c) y

- 1450 g de un colorente ezul de férmula

B Empleo de loa-prépéiedos de solorante
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'ﬁjemglo 33

e

-r'aionante aglutinante de arriba y con este pasia se preparan esw—

'Ejemglo 2B

_b) un tejido de triacetato.

.10 moles de éxido etilémico) y una solucién de poliscrilato amé-

_de‘abﬁllicién 16Q¥220°d). Despuée se introducen 30 g del prepara| -
*JEB de coiprante desorito en el ejemplo 1 A en un kilo del emui—

~liw

Ejemplo 1 B

Preparacién de efectos de salpicado

20 g del preparado de colorante descrito en el ejemplo 1 A 86 in
troducen y agitaen en 500 g de Indalca Péﬁ)l (derivado de harina
de algsrroba) al 4 % en sgua y se complementa al kilo con

480 cc de agua. Esta pesta de estampscidén se estempa sobre un
tejido de poliéster, se seca, se fija con asire caliente durante
un minuto a 170 % ¥y se lava. A

Se obtiens un efecto de salpicado rojo claramente des-
tacado.

Como en el ejemplo 1 se preparan efectos de salpicado
rojo, pero en lugar del tejido de poliéster se estampen en ceda

a) un tejido de poliemida,

En un aglutinénte de emulsidn, obtenido de copolimeros
de acrilato de butilo, estireno, vinilisobutiléter y el metil-
éter de la metacrilmetilolamide y une solucidén acuosa de un oon- |
densado de formeldehido, un emulsionante (alcohol estearflico +

nico (10-%) se introducen y sgitan en 30-40 % de bencina (punto

tampaciones sobre tejidos de polidster. Despuds de fijar durante
1 minuto & 160-170°C se obtienen efectos de salpicado rojos |
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~15=

‘oleros, La emuleién de bencina disuelve el preparado de coloran-

te 8610 muy lentamente, por 1o que no 3¢ obiienen superficies

‘4efiides entre 1los salpicados.

| Ejemplo 4 B

Se procede como en el ejemplo 3 B, pero se emplea el
preparado de colorante descrito en el ejemplo 2 A con una &ra-
nulometria inferior a 4O,P ¥y 8¢ estampa un papel (80 g/h ). E1
papel estampado, secado, se calienta en une instalecién de ter-
moimpreaidén durante 30 segundos en contacto con un tejido de
polideter e 170°C. Por el procedimiento de transferencia se Ob=-
tiene uns estempacidn de tefitdo dubé:ficial.’

"Ejemplo 5 B

20 & del preparado de colorante deacrito en el ¢jem=

1 ple 1 A se 1ntroducen en una combinacién de aglntinanto libre

de bencina usual en el mercado para la estampaci6n de pigmento
himedo.del tipo concentrado Acranin(n) con Acramin SLN(R) '

. (aglutinante de acrilato) ¥ Acramin. ,3232(R (aglutinante de
o acrilate) y con esta pesta de estampacién se estampa un tejido
-t de algoddén. Después de Becar y condensar se obtiene un efecto

20

de ‘salpicedo claro de color.rojo. El oolorante de aiépere16n
es aqui por la solucién original oen la parafina tan claro cono

~9610 aparece en ol poliéater.

Se procede como en ol edemplo 5 B, pero el preparado

‘de colorente desorito en el ejemplo 2 A de una gramilometria
| inferior & 40 p se estampa wobre un tejido mixto de poliéster=-

algodén de la oomponiqiéh 67/33. Despuéds de secar y f£ijar con
vapor HT (vapor de agus recalentado) & 17o°c durante 3 minutos
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se obtiene una estampacidén muy brillante de'muy buenas solideces
especislmente muy buena solidez al lavado y &l roce.

Ejemplo 7 B

El1 preparado de colorante descriito en el ejemplo 2 A

e aplice por rasquete sobre un tejido de pelo de poliéster a

través de una gasa de tamiz basta (27 hilos/cma) y 8e expone en
une zonalorizontal e una calefaccidn por micrqbndaa cortas

(15 segundos 17000) ¥ a-continuacién se £ija ulteriormente me-

diante vapor neutro o bien vapor HT (120-140°C). Se obtiene una
estampacidén que penetra profundamente en el pelo y que'no exlge
ningin lavado. ' '

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse
constar que las disposicliones anteriormente indicadas son sus-
cepfibles de modificaciones de detalle en cuanto no aiferen su

principio fundamental.
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| aién.
' 8ién que sublimen en la zona de 140 & 210°C. -

_’"fina y céras de perafina con puntos de plastificacidén superiore
2c"v { . ’ . . - )

4 sustancialmente &Qacrito en la presente Memoria.

REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencién de preparados de
colorante en forma granulada o bulvérulenta, caracterizado por-
que dispersiones o, preferentemente, socluciones de colorgntes ¥
en caso dado, plastificantes, agentes tensiéactivog, asi como
otros agentes suxiliares, se pulverizan en fusiones de ceras
y/0 resinas insélubles, o bien de diffcil solubilidad en agus.

_ 2.~ Procedimiento segin la reivindicaciéa, caracteri-
zado porque la fusién se pulveriza & grénulos con granulomeiria
de 5 a 40 um.

3.~ Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracte-

rizado porgue como colorante se emplesdn coloran#ea de'diﬁper-

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque como colorante se emplean colorantes de diﬁper-~

5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque como resinas 0 ceras se emplean resinas de poliol

a 50°C .
6.~ Procedimiento para la obtencidén de preparados de
colorante en forma granulada o pulvérulenxa, tal 'y Gomo queda




~18-

BEsta Memoria consta de 18 hojas escritas a méquina

por una sola cara.

Madrid, V1 HOV 1978
BAYER AKTIENGESELLSCHAFP| .
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