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I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN GRANULADO DE 

PIGMENTO, FÁCILMENTE AISLABLE, NO POLVOROSO Y BIEN DIS-

Esto invento se refiere a un procedimiento ¡

para la  preparación de granulados de pigmento y prepa- '
t i

rados pigmentarios fáciimento a isla b le s, no polvorosos 

y de buena dispersión y  se caracteriza por someterse a j 

5* una mixturación turbulenta una suspensión de un pigmento i

o preparado pigmentario orgánico finamente dividido, en 

presencia de coadyuvantes de la  granulación insolublos ¡

en agua, do la  serio do la s resinas naturales, s in tá tica s ¡ 

o sem isintóticas, los ásteres de ácidos dioarboxilioos,

10. de ácido arilcarb o xilico s, de ácidos arilsu lfón icos,

del ácido fosfórico  y del ácido fosforoso, de fe n ils u l-

QUAL!TY



fonamidas o do sales alcalinotórreos de ácidos grasos 

con 12 a 24 átomos de C, pero en ausencia de humectantes, 

en un sistema b ifá sico  constituido por una fase acuosa 

y una segunda fase liquida compuesta predominantemente 

do disolvente orgánico prácticamente insoluble en agua 

en la  que e l  coadyuvante de granulación empleado sea 

por lo  menos parcialmente soluble, hasta que so haya 

formado un granulado; separarse luego e l  granulado, 

constituido fundamentalmente por pigmento o preparado 

pigmentario, coadyuvante do granulación y disolvento  

oxgánlco, y  excluirse del granulado separado e l  d iso l­

vente.

Los pigmentos oigánicos u tiliz a b le s  segán 

este invento pueden pertenecer a las más diversas clases  

químicas; por ejemplo, a la  clase do lo s pigmentos azoi­

cos, azometinicos, antraquinónicos, ftalo cian in ico s, 

nitrosos, porinónicos, perilónicos, dioxacinicos, 

tioin digoidos, iminoisoindolinónicos o quinacrid'onicos. 

Tambión son aptos lo s  complejos m etálicos, por ejemplo 

lo s de colorantes azoicos, azometinicos o metinicos oon 

carácter pigmentario. Asimismo pueden emplearse mezclas 

de diversos pigmentos.

En lugar de los pigmentos puros pueden u ti­

liza rse  tambión preparados pigmentarios acabados, o sea 

preparaciones que además del pigmento contienen, por 

ejemplo, de 20 a 90 % y  preferentemente de 40 a 60 %, 

de una materia de vehículo.

Los pigmentos so hallan  eon ventaja en forma 

finamente dividida, o sea en p artícu las  cuyo tamaño so
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h álla  convenientemente entre 0 ,05  y  5 mieras y como se obL 

tie n e, por ejemplo, mediante molturación o amasadura dô  

los pigmentos brutos, eventualmonte en presencia do d i*  

solventes y otras materias adicionales, o mediante conduc- 

5 . cién apropiada dol proceso áo s ín te sis . Pueden emplearse

en forma de polvo seco o, preferentemente, eii forma do 

to rta  de f i l t r o  hdmedâ

En calidad de coadyuvantes do la  granula­

ción son aptas de preferencia la s  resinas s in té tic a s,

10 . sem isintóticas o naturales. En e l  caSo de la s  resinas

sin té tic a s  o somisintéticaá puede tratarse de productos 

de polimerización, de policondonsación o de poliadición.

En principio, pueden emplearse todas la s  resinas y  

todos lo s  adhesivos o aglomerantes usuales en lá  indus- 

15. t r ia  do los barnices y de laO tin ta s  de imprenta; t a l

como se describen, por ejemplo, en la s  tablas do materias 

primas para barnices de Karsten, 4  ̂ y 5^ edición, Hanno- 

ver 1967 y  respectivamente 1972, y/o on la  obra sobre 

resinas a r t if ic ia le s  para bam icos de Wagnor y Sane, 5^

20. edición, Munich 1971. También pueden u tiliza rse  eventual­

mente como coadyuvantes de la  granulación compuestos ma* 

cromolecularos con carácter do materia s in té tic a , talo s  

como los que se doscriben, por ejemplo, en e l  '% unststoff- 

^Caschenbuoh" de la  Carl-Hansor-Verlag, Munich (1 8  ̂ o d i-  

2$. cién, 1971). De preferencia se emplean la s resinas que no

reaccionan químicamente a l contacto del aire o consigo 

mismas y , eventualmente, no se reticulan.

Clases preferidas de resinas son la s  siguien­

te s:
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5 .

10.

15^

20.

25.

a) La colofonia y su.s derivados en todas fornas; 

por ejemplo, hidrogenados, d i -  o p o li-m erizad o s, 

eeterificad os con alcoholes monovalentes o p o li­

valentes, con resinógenos oomo ácido a c r ilic o  y  

butandiol o ácido maleico y p en ta eritrita, r e s i­

na de colofonia modificada, sales cálcica s o 

zíncicas de la  colofonia, e l  ácido abietinico y  

sus ásteres? la s  resinas fon élicas solubles modi­

ficadas con colofonia y resinas a base de compues­

to s a c r llic o s , lo mismo que otras resinas natura­

le s , como e l  aceite de lin aza, la  goma laca y  

otros copales, y  también la s sales solubles en 

agua de la  rosinamina?

b) resinas de maleinato, resinas alquidicas exentas, 

do aceite,, resinas alquidicas estironizadas, 

resinas alquidicas modificadas con vin ilo-tolu en o, 

resinas alquidicas con ácidos grasos s in té tic o s,  

resinas alquidicas do aceite de lin aza, resinas 

ricinenoalquidicas, resinas alquidicas de aceite  

de ricino, resinas alquidicas de aceite de soja, 

resinas alquidicas de aceite de coco, resinas 

alquidicas de t a lo l  y  de aceite de pescado y  

resinas alquidicas acriladas?

c) resigas terpánicas y resinas terpenfendlicas?

d) resinas de p o liv in ilo , como: acetato de p o liv in ilo ,  

cloruro de p o liv in ilo  y  cloruro de p olivin iliden o, 

p o liv in ila co ta le s , éteres p o liv in ilic o s , polímeros 

mixtos y de in jerto  con diversos monémeros Y in i-  

líe o s , resinas de ácido p o lia c iilic o , como los
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5 .

10,

15.

2 0 .

25.

ásteres de áoido a crilio o  y  .los ásteres de ácido 

met a crilio o , y  sus polimerizados mixtos;

e) polimerizados de estireno y polimerizados mixtos 

de estireno;

f ) p o lio le fin a s, p o lie tile n o , polipropileno, p o l i -  

butileno, poliisobutileno, poliisopreno, p o lio le— 

fin as substituidas, p o lio lefin as halogenadas y  

sus polimerizados mixtos, como lo s polimerizados 

mixtos de et'ileno y  lo s de acetato de v in ilo , y  

otras resinas a r t if ic ia le s  a base de hidrocarburos 

insaturados (por ejemplo, poliestirenos do peso 

molecular bajo, pero en p articu lar la s  p o lio lo f i-  

nas de grado medio de polimerización conocidas 

con e l  nombre do "pot rorro sinas",, preferentemente 

la s  de peso molecular 300 a 5000);

g) resinas de poliamida y de p o liáste r, como 1  as 

resinas de p o lió ste r lin ea les  o ramificadas a 

base de ácido f t á lic o ,  ácido adipico o ácido 

sebácico;

h) resinas de cumarona, de indeno, de cumarona-indono 

y do cetona;

i)  derivados de celulosa; por ejemplo, áteres do 

celulosa, como la  a ce tilcelu lo sa  y la  benciloolu- 

losa en forma comercial ordinaria, lo mismo que 

ásteres de celulosa, como lo s  acetatos de celu­

losa, lo s  acetobutilatos de celulosa y l a  n itr o -  

celulosa, que tambiÓn puedo e sta r  subnitrada.

Como otros coadyuvantes de la  granulación 

cabe c i t a r  lo s  ásteres a lq u ilico s, c ic lo a lq u ilic o s  o



aralqu ílicos de ácidos d icarboxílicos como e l  ácido i t á ­

lic o , e l  ácido adípico y  e l  ácido sebácico (por ejemplo, 

áster d ib u tílico , d io c tilic o , d i-(2 -^ tilh e x ílic o ), d ic i -  

cloh exílico  o d iben cílico del ácido f t á lic o ,  del ácido 

adípico o del ácido sebácico), lo  mismo que lo s  ásteres  

del ácido fosfórico o del ácido fosforoso (por ejemplo, 

fo sfa to s de tr ic r e s ilo  o fo s fito  de tr in o n ilfe n ilo ), ás­

teres arilsu lfó n ico s del fen ol o del cresol, ásteres a r i l -  

carboxilicos (por ejemplo tribenzoato de trim etiloletano)  

y  sales alcalinotárreas de ácidos grasos con 12 a 24 áto­

mos de C (por ejemplo, behenato y  estearato de I¡^).

Se emplean convenientemente de 0 ,1  a 50 par^- 

t e s ,  y preferentemente de 1 a 25 p a rte s , del coadyuvarte 

de granulación por 100 partes del pigmento o preparado 

pigmentario que se ha de granular.

Cuando se emplean preparados pigmentarios, 

la s  materias de vehículo que forman e l  substrato de los  

preparados pueden eventualmente asumir a l  mismo tiempo 

la  función del coadyuvante de granulación, por lo  que en 

estos casos huelga la  adición especial de un coadyuvan­

te  de la  granulación. '

Para l a  realización del procedimiento se em­

plea como primer líquido del sistema b ifá sico  e l  agua.

Como segundo líquido se emplea un disolvente orgánico o 

una mezcla de dos o más disolventes orgánicos que en la s  

condiciones de trabajo dadas sean prácticamente insolu— 

b les en agua, es decir, que no presenten solubilidad su­

perior a 0,1 g por 100 cc.

Disolventes orgánicos de e s ta  índole son,
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por ejemplo, lo s sjgaien tes (lo s  datos de solabilidad  

son lo s  de l a  l i t e r a t  ara para tempe re taras  de 20 a 253 C): 

Hidrocarbnros a l i fá t ic o s  o o ic lo a lifá tic o s :

n-pentano 0,036 g /  100

nQiexano 0,014 M

5 . n-heptano 0,005 M

á ter de petráloo ^ r o , i !!

oiclohoxano 0,01 !!

metilo iclohexano < 0 ,1 t¡

Hidrocarbnros aromáticos:

10. benceno 0,082 g /  100

tolaono 0 ,047 M

mezcla de xileno 0 ,014 M

m esitileno 0,002 !!

etilbenceno 0,002 n

15. n^propilbenceno 0,006 " (15!

cumol .¿10,1 H

Hidrocarbnros a lifá tic o s  halogenados;

Frigen ^33,1  g /  100 cc

tetraoloroetileno 0 ,04 !)

20. tetraclom ro de carbono 0,08 H

1 , 1 , 1 - t  riolo roetaño 0,001 0

Hidrocarbnros aromátioos halogenados:

clorobenceno 0,049 g /  100 (

o-diclorobenceno 0,015 t)

25. Alcoholes:

n-hoptanol 0,09  g/1 0 0  cc

n-octanol 0,054
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iso-octanol 0 , 0 7 g / l 0 0 cc  ̂
(183C)

2*^t ilhexano 1 -1 0 ,0 7 t!

2,2,4-^ rimet il-l-p e n ta n o l 0,03 H

2 ,6-dim etil-4-heptanol 0 ,06 H

Cotonas:

diisob ut i l c  et ona 0 ,05  g /  100 cc

Eteres:

óter d i-n -b u tilico 0,03  g /  100 cc

Esteres:

acetato de fen ilo 0,03  g /  100 cc

acetato de 2 -e tilh e x ilo ¿ 0 ,03 f!

Compuestos nitro aromáticos; 

nitrotolueno-2 0,065  g /  100 cc

Se prefieren e l  tolueno, la  mezcla de xilen os, 

15 . e l  clorobenceno y  e l  l,l,l< -triclo ro eta n o .

De conveniencia lo s disolentes deben elegirse  

de modo que los puntos de ebu llición  pe imiten e x clu ir  lo s  

disolventes por evaporación sin  perjudicar e l  pigmento. En 

ocasiones, un disolvente de punto de eb u llició n  a lto  em- 

20. pleado para la  granulación puede ser excluido por arras­

tr e , despuás de separar los granulados do l a  fase acuosa, 

por otro disolvente, que no ha de ser necesariamente 

i&soluble en agua, pero no debe d isolver e l  coadyuvante 

de la  granulación y ha de ser fácilmente esc lu í  ble por 

25. evaporación.

Los pigmentos que se han de granular pueden 

esta r dispersos o respectivamente suspensos en e l  agua 

o en e l  l'iq u id o  orgánicos en e l  primer caso, durante e l
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proceso de granulación e l  pigmento es trasladado a la  

fase orgánica por una operación de "flash".

Para la  realización del procedimiento se 

emplean convenientemente de 10 a 700 volúmenes de agaa 

5, por 10 partes de pigmento o de preparado pigmentario;

e l  lim ite in ferio r de la  cantidad de agaa lo establece  

la  capacidad do agitación, mientras que por arriba no 

se impone en esencia lim ite ningono. En cierto s casos 

* paode ser ventajosa en esto aspecto la  presencia en e l  

10. agaa de sales inorgánicas. Esto permite, por ejemplo,

rebajar la  solabilidad en e l  agaa de cierto s disolventes  

orgánicos, con lo coal es posible u t i liz a r  tambión lo s  

disolventes qne en e l  agaa para tienen solabilidad sapo-* 

rio r a 0,1 g /  100 cc, pero en solución acuosa salina  

15 . tienen solubilidad in ferio r a 0 ,1  g /  100 cc. Tambión

pueden so r d t i l  una adición do compuestos orgánicos 

hidrotropos en cantidades secundarias; por ejemplo, pa­

ra la  formación más rápida de lo s  granulados, sobre todo 

cuando se parte de pigmentos en polvo secos.

20. la  cantidad del disolvente orgánico empinado

como segunda fase liqu ida se determina según la  cantidad 

del pigmento u tilizad o. De preferencia se l a  e lig e  t a l  

que e l granulado resultante contenga prácticamente toda 

la  cantidad do disolvente orgánico incluida. Una cantidad 

25. de disolvente demasiado pequeña impide la  formación uni­

forme y completa del granulado. S i se emplea una cantidad 

de disolvente demasiado grande, existe e l  riesgo de que 

se formen grumos y do que se d ific u lte  la  elaboración 

fin a l.



Por lo general resalta  conveniente una relam­

erán de 2 a 22 volúmenes de disolvente por 10 partes en 

peso de pigmento

E l proceso de granulación se realiza en ausen­

c ia  de humectantes. En e l  concepto de humectantes se comí 

prenden, por ejemplo, los jabones alcalin os, lo s jabones 

de ácido aminocarboxílico, lo  su lfato s, los sulfonatos, 

lo s  ásteres de ácido graso de áóidos hidroxialeansulf ó n i-  

cos, lo s tonsinros de fo sfa to , la s  sales de amina grasa, 

lo s derivados de ácido graso de aminas polivalentes o am¿- 

noalcoholes p olivalen tes, la s  aminas cu.atemizadas, los  

ásteres de ácido graso de alcoholes p olivalen tes, la s  a l -  

quilolamidas de ácido graso, lo s adactos de óxido de a l -  

qaileno, los sulfonatos de lign in a, los ásteres a lq u ilo la -  

mínicos de ácido graso, los derivados de amidazolilo y  

áoido graso, los derivados cuaternarios de pirimidina o 

imidazol, lo s derivados de betaina, lo s mercaptanos e to x i-  

lados, las amidas etoxiladas, la s  aminas etoxiladas o lo s  

p oliprop ilen glic ole s.

E l procedimiento de este invento puede rea­

liza rse  convenientemente en forma continua o discontinua 

instilando e l  líquido orgánico en la  suspensión acuosa 

d el pigmento, con lo  cual se forma un sistema p o lifá sico ,  

que es sometido a l mismo tiempo a turbulencia intensa.

Para e llo  se establecen normalmente temperaturas de tr a ­

bajo entre IOS c y 35S C.

Los coadyuvantes empleados para la  granulación  

pueden añadirse a l agua, a l disolvente orgánico, a l p ig ­

mento o, durante e l  proceso de granulación, a l sistema po-



l ifá s ic o ; pero preferentemente están disueltos en la  fase 

orgánica.

La mixturación turbulenta se consigne de la  ma­

nera más se n cilla  con e l  empleo de un oigáno agitador. Al 

cabo de breve tiempo se forman entonces normalmente aglome­

rados esféricos constituidos por pigmento, e l  liquido orgá­

nico y e l  coadyuvante de granulación.

Estos aglomerados, que a causa de la  in s o lu b ili-  

- dad del liquido orgánico en e l  agua contienen prácticamente 

toda la  cantidad empleada de este liquido, son aislados de 

la  fase acuosa de manera ya de s í  conocida (por ejemplo, 

por filtr a c ió n ). Los aglomerados, con contenido de d iso l­

vente, se distinguen por ser de f iltr a c ió n  sumamente fá ­

c i l .

Dado que los pigmentos están encamados en e l  

liquido orgánico, la  operación de secamiento resulta senci­

l la .  Para e v ita r  un eventual endurecimiento granular de lo s  

pigmentos y poder e x clu ir  más rápidamente e l  liquido orgá­

nico, e l  secamiento se realiza  preferentemente a tempera­

turas inferiores a 80S c y de conveniencia en vacio.

Los vapores de disolvente que se originan duran­

te  e l  secamiento pueden ser segregados y  aislados. No en­

sucian e l aire de escape n i originan ningán problema eco­

lógico  especial.

En ocasiones puede ser ventajoso expulsar 

primeramente e l  disolvente insoluble en agua contenido 

en los granulados aislados, vallándose del lavado con 

otro disolvente orgánico que sea más f á c i l  de excluirá

En casos especiales es posible congelar e l  l i -
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quilo orgánico y exclu irlo  secando por sublimación.

Los granulados resultantes son u tiliz a b le s  

^ara la s aplicaciones usuales de los pigmentos y muestran 

la  misma buena capacidad de dispersión y la s mismas pro<- 

5. piedades co lo rística s  que los pigmentos pulverulentos

de partida. Están ampliamente exentos de p o lv illo  y pre*. 

sentan una firmeza mecánica relativamente buena, por lo  

que aun despuós de largo tiempo de almacenamiento y del 

transporte en barriles no desprenden polvo 

10 . En los ejemplos que siguen, mientras no se haga

constar otra cosa, las paites sign ifican  partes en peso, 

y  los porcentajes, porcentajes en peso? la s  temperaturas 

están expresadas en grados centígrados.

Ejemplo 1

15 . Un molino de perlas de vidrio con .dispositi^

vo agitador, que tiene una cabida d t i l  de 150 cc aproxi** 

madamente, se carga con 40 g de to rta  de prensa, hámeda 

de agua, que contiene 25 % en peso del pigmento monoazoi- 

co rojo de la  fórmula

25



más 0,4 g Re behenato de Mg y 100 cc de agua.

Después do 30 minutos de agitación mientras so 

refrigera con agua hasta 20ac, e l  behenato de Mg está  

mezclado homogéneamente con e l  pigmento, ahora desaglo­

merado y bien humectado por e l  agua. Se barre entonces 

del molino con unos 250 cc de agua la  suspensión de p ig­

mento y behenato de Mg, ge la  separa de las perlas de v i ­

drio y  se la  deposita en un recipiente agitador. A con­

tinuación so in stila n  en la  suspensión en e l  curso de 20 

minutos, a la  temperatura del ambiente y con agitación  

moderada, 7 cc de xilono. La rapidez de agitación se e l i ­

ge t a l  que a l cabo de 20 minutos de proseguir la  a g ita ­

ción a la  temperatura del ambiente se haya formado un 

granulado esférico constituido por pigmento, behenato 

de 1% y disolvente. So f i l t r a  e l  granulado en un f i l t r o  

de succión, sin  ejercer acción mecánica sobra e l  m aterial 

filtr a d o . A causa del disolvente que todavía se h a lla  en 

e l  granulado, la  f iltr a c ió n  se desarrolla muy rápidamen­

te . A continuación se soca a 603 c en la  cámara secadora 

de vacío e l  granulado cargado de disolvente. Se obtiene 

un granulado esférico de pigmento con un diámetro granular 

de 2 a 3 mm aproximadamente y un contenido de behenato do 

de 4 % aproximadamente, que a l  ser elaborado (por ejem­

plo, laminando hojas de cloruro de p o liv in ilo  blando) 

m anifiesta buenas cualidades de dispersión y buenas pro­

piedades o oloristicas.

Ejemplo 2

En un molino de perlas de vidrio con mecanismo 

agitador, que tiene una cabida ó t i l  de 150 cc aproximada-
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monte, se agitan durante 10 minutos a la  temperatura del 

ambiente 10 g del pigmento amarillo de la  fórmula

10.

15 .

20.

25.

en 130 oc de agua, para desaglomerarlo y humectarlo bien.

A continuación se barre del molino con unos 250 cc de agua 

la  suspensión de pigmento, se la  separa de la s  perlas de 

vidrio y se la  deposita en un recipiente agitador. Se aña­

de entonces una solución de 0,5 g de fta la to  de d io ctilo  

en 4 cc de tolueno y 3 cc de é te r  de petróleo, en e l  curso 

de 20 minutos, a la  temperatura del ambiente y con agita­

ción moderada de la  suspensión de pigmento. La -rapidez de 

la  agitación se e lig e  t a l  que a l cabo de" 20 minutos de 

proseguir la  agitación a la  temperatura del ambiente se 

haya formado un granulado esférico  constituido por pigmen­

to , e l  aditivo y  e l  disolvente. Se f i l t r a  e l  granulado en 

un f i l t r o  de succión sin  ejercer acción mecánica sobre e l  

m aterial f iltr a d o . A consecuencia de los disolventes que 

todavía se hallan en e l  granulado, la  f iltr a c ió n  se desa­

r ro lla  con mucha fa cilid a d . A continuación se seca a 60SC 

en la  cámara secadora de vacio e l  granulado cargado de 

disolvente. So obtiene un granulado osférico de pigmento 

que tiene un diámetro granular de 2 a 3 cm aproximadamente 

y que a l ser elaborado (por ejemplo, en la  laminación de



hojas de oloru.ro de p o liv in llo  blando) m anifiesta l a  mis­

ma capacidad de dispersión y la s  mismas propiedades co lo -  

r istic a s  que e l  pigmento pulverulento de partida, que des­

prendía p o lv illo .

Ejemplo 3

Si se emplea e l  pigmento amarillo u tilizad o  

en e l  Ejemplo 2, pero en lugar del f ta la to  de d io c tilo  

liquido se incluye l a  misma cantidad del f ta la to  sólido  

. de d iciclo h exilo  como ad itiv o , procediondo en lo  demás 

segdn la s  indicaciones del Ejemplo 2 so obtiene un granu­

lado esférico  de pigmento do calidad igualmente buena.

Ejemplo A

S i so toma o l mismo pigmento que en e l  Ejemplo 

2 pero en lugar do 0,5 g de fta la to  do d io ctilo  so emplean 

como aditivo 1 , 1  g del áster g lic e rin ic o  de colofonia po— 

limorizada (Poly Palo E ster 10), procediendo en lo demás 

de la  misma manera que en o l Ejomplo 2 se obtiene un granu­

lado esférico  de pigmento do calidad igualmente buena.

Ejemplo 5

S i se procede como en e l  Ejemplo 2 pero en lu ­

gar de 0,5 g de fta la to  de d io ctilo  so emplean como adi­

tiv o  1 ,1  g del áster p en ta o ritritíco  de colofonia dimeri- 

zada (PentalynK), se obtiene un granulado de pigmento 

de calidad igualmente buena.

Ejemplo 6

Si so procedo como en e l  Ejemplo 2 poro on lugar  

de 0,5 g de fta la to  de d io ctilo  se emplean 1 , 1  g do una 

reina de petróleo aromática (Hercules Resin HC 110), se 

obtiene un granulado esférico  do pigmento de calidad ig u a l-
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mente buena.

Ej em-olo 7

S i se procede como en e l  Ejemplo 2 pero en la ­

ga r do 0 ,5  g de fta la to  de d io c tilo  se emplean 1 , 1  g de 

5 . tribenzoato de trim etiloletano (Benzoflex S 432), se ob­

tiene un granulado esfárico de pigmento de calidad igual­

mente buena.

Eñ emolo 8

.En un molino de perlas de vidrio  con mecanis- 

10 . mo agitador, que tiene una cabida d tilld e  150 cc aproxima­

damente, se agitan durante 10 minutos a la  temperatura 

del ambiente 10 g de amarillo de flavantrona, que con­

tiene 8,5 % de resina de colofonia, en 130 cc de agua, 

para des agióme ración y buena humectación. Seguidamente 

15, se barro del molino con unos 250 cc de agua la  suspensión

de pigmento, se la  separa de la s  perlas de vidrio y  se 

la  deposita en un recipiente agitador. Se añaden entonces 

a la  temperatura del ambiente, en e l  curso de 20 minutos 

y con agitación moderada de la  suspensión de pigmentos,

20. 0 ,5  g de behenato do Mg disueltos en 7 c e d e  xileno. La

rápidos de la  agitación se e lig e  t a l  que a l  cabo de 20 

minutos de proseguir la  agitación a la  temperatura del 

ambiente se haya fornado un granulado esfárico co n stitu i­

do por e l  pigmento, la  resina, e l  behenato de Mg y e l  d i -  

25. solvente. Se f i l t r a  entonces e l  granulado en un f i l t r o

de succión, sin  ejercer acción mecánica sobre e l  material 

filtr a d o . A causa del disolvente que todavía se h alla  en 

e l  granulado, la  f iltr a c ió n  se desarrolla con mucha fa v  

cilid a d . A continuación se descaiga e l  granulado del d i-
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5 .

10.

15 .

solvente en la  cámara de vacio, a 60SCy y  se le  seca. Se 

obtiene un granulado esférico de pignonto con un diáme­

tro  granular de 2 a 3 mm aproximadamente, que elaborado 

por ejemplo, en hojas laminadas do cloruro de p o liv in ilo  

blando, m anifiesta la  misma capacidad de dispersión y la s  

mismas propiedades co lo ristica s  que e l  pigmento amarillo 

de partida, pulverulento y que desprende p o lv illo .

Ejemplo 9

S i se procede como en e l  Ejemplo 8 pero en lu ­

gar de amarillo de flavantrona se emplea e l  pigmento ama­

r il lo  sin .resina de la  fórmula

01 01 0.1 01

H H

se obtiene un granulado de pigmento de calidad igualmen­

te  buena.

Ejemplo 10

20. Si se procede como en e l  Ejemplo 8 pero no so

emplea ningtin. behenato de Mg como aditivo y  en lugar del 

disolvente xilono se emplea una mesóla de disolventes  

constituida por 4 ce do xilono y 4 ce de ciclohexano, la  

cual disuelve un poco la  resina contenida en e l  pigmento, 

2$, se obtiene un granulado de pigmento de calidad igualmen­

te  buena.

Ej emulo 11



Se caiga con 10  g de amarillo de flavantrona,

0 ,5  g de behenato de Mg y 130 cc de agua un molino de per­

las de vidrio con mecanismo agitador, que tiene una capaci­

dad d t i l  de 150 cc aproximadamente. Después de 30 minutos 

de agitación mientras se refrigera con agua a unos 203, 

e l  behenato de %  está mezclado homogéneamente con e l  pig­

mento, ahora desaglomerado y bien humectado por e l  agua.

So barre entonces del molino la  suspensión, por medio de 

unos 250 cc de agua, se la  separa de la s perlas de vidrio  

y se la  deposita en un recipiente agitador. Agitando, a 

la  temperatura del ambiente y en e l  curso de 20 minutos se 

in s t ila  una mezcla de disolventes constituida por 4 cc de 

xileno y 4 cc de ciclohexano. So forma a sí un granulado 

constituido por e l  pigmento amarillo, e l  behenato de 1%, 

lo s disolventes y la  resina contenida en e l  pigmento. Tome.- 

diatamente después de la  in stila c ió n  de la  mezcla de d iso l­

ventes, so pasa e l  granulado a un f i l t r o  de succión, donde 

sin  ejercer acción mecánica sobre o l m aterial riltrad o se 

le  separa del agua. A causa de lo s disolventes que se hallan  

en e l  granulado, la  f iltr a c ió n  se desarrolla con mucha f a ­

cilid a d . En l a  cámara secadora do vacio, .a 503 c , se desear 

ga e l  granulado esférico de pigmento con un diámetro granu­

la r  do 2 a 4 mm aproximadamente, que en la  elaboración, 

por ejemplo, en hojas laminadas do cloruro de p o liv in ilo  

blando, presenta propiedades de dispersión y  co lo rlstica s  

análogas a la s  del pigmento de partida, pulverulento y que 

desprende p o lv illo .

Ejemplo 12

S i se procede como en e l  Ejemplo 11 pero en lu -
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gar del pigmento de flavantrona se emplea un pigmento 

rojo do la  fórmula

10. so in s t ila  en lugar do la  mezcla de disolventes cons­

titu id a  por 4 ce de xileno y  4 ce de ciclohexano una mez­

c la  constituida por 3 ,5  cc de xileno y 4?5 ce de ciclohoxa- 

no y dospuÓs de la  adición de e l la  so a g ita  por 20 minutos 

más a la  temperatura del ambiento, se obtiene un granula- 

15, do de pigmento de calidad igualmente buena.

Ejemplo 13

Se granula e l  pigmento amarillo do la  fám u la

(obtenido por copulación de 3 , 3 '-d ic lo r o -4 y4 '-diam lno-di- 

fen il-l-aco to aco tilam in o -2 ,4-dimotilbonceno tetraazoado)



instilando en 300 cc de una suspensión, obtenida 

directamente de la s ín te sis , que contiene alrededor de 

8 g del pigmento, con agitación, a la  temperatura del am­

biente y en unos 15 minutos, una solución de 0, 2 g de la  

petrorresina Hercules ResinHC 110 en 15 cc de 1, 1 , 1- t r i c l o -  

roetano y eligiendo una velocidad t a l  de agitación que a l  

cabo de 5 minutos de continuar agitando a la. temperatura 

d el ambiente se haya formado un granulado esférico cons­

titu id o  por e l  pigmento, la  resina y e l  disolvente.

En un f i l t r o  de suscción, sin  ejercer acción mecánica, 

se separan los granulados de la fase acuosa, que con­

tiene todavía, impurezas hidrosolabias procedentes de 

la  s ín te sis , y se los lava con 4-00 cc de agua. A causa 

del disolvonte que so halla aún en los granulados, la  

oporación de f iltr a c ió n  y lavado se desarrolla muy 

rápidamente, A continuación se descarga e l  granulado 

del disolvente y se le  soca en le cámara secadora de 

vacío, a 603 c. Se obtiene un granulado esfórico de 

pigmento con un diámetro granular de 1 a 3 nua aproxi­

madamente, que a l ser incorporado, por ejemplo, a 

diversos sistemas para barnices muestra buenas cu ali­

dades de dispersión y buenas propiedades co lo rística s.

Ejemplo 14.

En un vaso de precipitados de 500 cc se de­

saglomeran y mezclan homogéneamente por medio de un agi­

tador de discos dentados, a la  temperatura del ambiente 

y durante unos 20 minutos, 27 g de una to rta de prensa, 

húmeda do agua, que contieno 3 % de resina de colofonia  

y 37 % do pigmento vio le ta  de dioxacina de la  fórmula



21

con 130 cc de agua. Luego ae pasa la suspehsián de 

pigmento y resina de colofonia a un recipiente agitador 

y en unos 15 minutos, a la temperatura dol ambiente y 

-oon agitación moderada, se in stila n  7,5 oc de xileno en 

10. suspensión. La rapidez de la agitación so e lig e  t a l

que a l cabo de 5 minutos do proseguir agitando a la  

temperatura, dol ambiente so haya formado un granulado 

esfórico constituido por pigmento, resina y disolvente.

Se pasa e l  granulado por un f i l t r o  de succión sin  ejercer  

3.5, acción mecánica sobre e l  material filtr a d o , y a. causa 

dol disolvento que se halla todavía en e l  granulado 

e l  proceso do f iltr a c ió n  so desarrolla muy rópidamento.

A oontinueción, en la cámara do vacío y a 602 C, se 

descarga dol disolvente e l  granulado que todavía lo  

20. contiene y  so le soca. Sa obtiene un granulado esfó iico  

de pigmento con un diámetro de grano do 1 a 3 Mm aproxi­

madamente y  un contenido de resina de colofonia do 8 % 

aproximadamente, quo en la elaboración, por ejemplo on 

las hojas laminadas do cloruro do p o liv in ilo  blando,

25. muestra buenas cualidades do dispersión y buenas propie­

dades colorís tic a s.

En un vaso de precipitados de 500 cc so dosaglo- 

moran con 200 cc do agua por medio do un agitador do



discos dentados, a la  temperatura del ambiente y durante 

unos 20 minutos, 30 ,1  g de una torta de prensa, hómeda de 

agua, que contiene 33, 2% del pigmento disazoico amarillo 

de la  fám u la

Se pasa la  suspensián de pigmento a un recipiente agi­

tador y en e l  curso de unos 20 minutos, a la  temperatura 

d el ambiente y  con agitación moderada, se in s t ila  una so­

lución de 0,5 g de acotobutirato de celulosa en 12 cc de 

1 , 1 , 1-tricloroetano. la  rapidez de la  agitación se elige  

t a l  que a l cabo de 5 minutos de continuar l a  agitación  

a la  temperatura del ambiente se haya formado un granula­

do esfórico constituido por pigmento, acotobutirato de 

celulosa y  disolvente. Se pasa e l  granulado por un f i l t r o  

de succión sin  ejercer acción mecánica sobre e l  m aterial 

filtra d o , y a consecuencia del disolvente que todavía se 

h a lla  en e l  granulado la  f iltr a c ió n  se desarrolla muy rá-



pidamente. A continuación se descaiga del disolvente y  se

seca e l  gmnulado en la  cámara secadora de vacío, a 6030.

Se obtiene un granulado esférico de pigmento con un diá­

metro de grano de 1  a 2 mm aproximadamente, que a l  ser  

incorporado, por ejemplo, a hojas laminadas de cloruro de 

p o liv in ilo  blanco muestra buenas cualidades de dispersión  

y buenas propiedades co lo rística s.

Ejemplo 16

S i se toma -el pigmento amarillo empleado en e l  

Ejemplo 15 pero en lugar de 0 ,5  g de acetobutirato de ce­

lulosa se u tiliz a n  0,2  g de un poliostireno (Vestyron 

114-31  de la  fiim a H&ls) disueltos en 10 cc de xileno y se 

procede en lo  demás segdn la s  indicaciones del Ejemplo 15 , 

se obtiene un granulado esfórico de pigmento de calidad  

igualmente buena.

Ejemplo 17 ,

S i se emplea e l  mismo pigmento amarillo que en 

e l  Ejemplo 15 pero en lugar de acetobutirato de celulosa  

se u tiliz a  como coadyuvante de la  granulación la  misma can­

tidad de la  bencensulfonamida D e lla to l MMA, de la  firma Ba- 

yer, y se procede en lo  demás de la  misma manera que en e l  

Ejemplo 15 , se obtiene un granulado esfórico de pigmento 

de calidad igualmente buena.

Ejemplo 18

S i se procede como en e l  Ejemplo 1 5 , pero en lu ­

gar de acetobutirato de celulosa se emplea la  misma can ti­

dad do fosfato de tr ie  resilo , so obtiene un granulado de 

pigmento de calidad igualmente buena.

.  Ejemplo.



S i so procede como en e l  Ejemplo 15 ? pero en 

lugar do acotobutirato de celu losa se emplea la  misma 

cantidad de una resina terpénica (Terpalyn A3 , de la  f i r ­

ma Hercules)? se obtiene un granulado de pigmento de c a l i ­

dad igualmente buena.

Eremelo 20

S i se procede como en e l Ejemplo 15? pero en 

lugar de acetobutirato de celulosa se emplea la  misma can­

tidad de una resina de maleinato (Hobimal P65 , de la  firma 

NV. Zaanochemie? de Holanda), se obtiene un granulado de 

pigmento de calidad igualmente buena.

.Ejemplo

En un molino de perlas de vidrio con mecanismo 

agitador? que tiene una capacidad R til  de 150 cc aproxi­

madamente? se agitan en 130 cc de agua, durante 10 minu­

tos y a la  temperatura del ambiente? 10 g  del pigmento ana­

ranjado de la  fórmula

para des agióme rae ión y buena humectación. Luego se barre 

del molino con unos 250 cc de agua la  suspensión de pigmen­



to , se la  separa de la s p erlas de vidrio y se la  deposita 

en un recipiente agitador. Se aüeden entonces, con agita­

ción moderada, a la  temperatura del ambiente y en e l  curso 

de 20 minutos, 1 ,1  g de fta la to  de d iciclo hexilo  disueltos  

en 5 ce de 1,1 ,1-tr ic lo ro e ta n o  y 3 cc de xileno.

la  rapidez de la  agitación áe e lig e  t a l  que a l  

cabo de 20 minutos de proseguir agitando a la  temperatura 

del ambiente se haya formado un granulado esfárico cons­

titu id o  por pigmento, f ta la to  de dicicio hexilo y  los d i­

solventes. Se pasa e l  granulado por un f i l t r o  de succión 

sin  ejercer acción mecánica sobre e l  m aterial filtra d o ,  

para separarlo del agua. A causa de los disolventes que 

todavía se hallan en e l  granulado, de f iltr a c ió n  se desa­

rro lla  muy rápidamente. A continuación, en una cámara 

secadora de vacio y a 603 C, se descargan del disolvente  

y se secan los granulados. Se obtiene un granulado e s f  ó r i ­

co de pigmento con un diámetro de grano de 1  a 3 mm aproxi­

madamente, que a l  sor incorporado, por ejemplo, a diversos 

sistemas do barnices m anifiesta cualidades de dispersión  

y propiedades co lo rística s  análogas a las del pigmento 

de partida, pulvem iento y que desprendía p o lv illo .

Ejemplo 22

S i se procede de manera análoga a la  del Ejem­

plo 21 pero empleando en lugar del pigmento anaranjado 

un pigmento de beta^Cu-ftalocianina, en lugar de lo s  1 ,1  

g de fta la to  de d iciclo h exilo  1 , 1  g de fta la to  de d io c t i-  

lo y como disolvente 6 cc tan sólo do tolueno, se obtie­

ne un granulado de calidad igualmente buena.

J E j O E R l c _ 2 í _



S i se procede como en e l  Ejemplo 22, pero en _ 

lo gar de fta la to  de d io ctilo  se emplea la  misma cantidad 

de un poliisobu. tile n o  espeso (Oppanol B3 , de la  fiim a  

BASF) y en lugar de 6 cc de tolueno una mezcla de d iso l­

ventes constituida por 4 cc de ciclohexano y 3 cc de tolue­

no, se obtiene un granulado de calidad igualmente buena.

Ejemplo 24

S i se procede como en e l  Ejemplo 23, pero en 

lugar del poliisobutileno se emplean 1 , 1  g de la  resina  

de colofonia mencionada en e l  Ejemplo 4, se obtiene un 

granulado de calidad igualmente buena.

Ejemplo 25

S i se procede como en e l  Ejemplo 23, pero en 

lugar del poliisobutileno se emplea la  misma cantidad de 

un aceite de soja epoxidado (Hheoplast 39), se obtiene un 

granulado de calidad igualmente buena.

Ejemplo 26

Se carga con 10 g del pigmento disazoico rojo 

empleado en e l  Ejemplo 12 y 130 cc de agua un molino de 

perlas de vidrio con mecanismo agitador, que tiene una 

capacidad d t i l  de unos 150 cc. Después de 10 minutos de 

agitación a la  temperatura del ambiente, e l  pigmento que­

da desaglomerado y bien humectado por e l  agua. Se barra 

entonces del molino la  suspensión, por medio de unos 250 

cc de agua, se la  separa de las perlas de vidrio y se la  

pasa a un recipiente agitador. Se añaden en e l  curso de 20 

minutos, a la  temperatura d el ambiente y con agitación  

moderada, 0,5  g de un polisobutileno (Oppanol B3 ) d isu el­

tos en una mezcla de disolventes constituida por 3,5 cc



de xileno y 4*5 ce de ciclohexano. La rapidez de l a  agita­

ción se e lige  t a l  que a l  cabo de 20 minutos de proseguir 

agitando a la  temperstu.ra del ambiente se haya formado 

un granulado esfórico constituido por e l  pigmento, e l  po- 

lisobu tileno y  lo s  disolventes. En un f i l t r o  de succión 

se separa del agua e l  granulado sin  ejercer acción mecáni­

ca sobre, e l  m aterial filtr a d o . A causa de lo s disolventes  

que todavía se hallan en e l  granulado, la  f iltr a c ió n  se de­

sarro lla  muy fácilmente. A continuación, en una cámara se­

cadora de vacio y a 60R C, se descaigan lo s  disolventes  

y  se seca e l  granulado. Se Obtiene un granulado esfórico  

de pigmento con un diámetro de grano de 2 a 4 mm aproxima­

damente, que incorporado, por ejemplo, a hojas laminadas 

de cloruro do p o liv in ilo  blando m anifiesta la s  mismas cua­

lidades de dispersión y la s  mismas propiedades c o lo r is t i-  

cas que e l  pigmento de partida, pulverulento y que despren­

día intenso p o lv illo .

Ejemplo 27

En un molino de perlas de vidrio con mecanismo 

agitador, de una cabida d t i l  de 150 cc aproximadamente, so 

agitan a la  temperatura del ambiente durante 10 minutos 10 g 

g de un preparado pigmentario pulverulento, constituido  

por 50 % de beta-Cu-ftalocianina y 50 % de e tilc e lu lo s a ,  

en 130 cc de agua, para desaglomoración y buena humectación. 

Luego se barre del molino con unos 250 cc de agua la  sus­

pensión azul, se la  separa de las perlas de vidrio y se la  

deposita en un recipiente agitador. Se añade entonces a 

la  suspensión de pigmento, en e l  curso de 20 minutos, a 

la  temperatura del ambiente y con agitación moderada, una



mezcla de disolventes constituida por 4 cc de clorobenceno 

y 2 cc de m etiietilceto n a, la  cu al disuelve un poco la  me- 

tilc o lu lo s a . La Rapidez de la  agitación se e lig e  t a l  que 

a l cabo de 20 minutos ge proseguir agitando a la  tempera­

tura del ambiente se haya formado un granulado esférico  

constituido por e l  preparado pigmentario y los disolventes. 

Bn un f i l t r o  do succión se separa del agua e l  granulado 

sin  ejercer acción mecánica sobre e l  m aterial f iltr a d o . A 

continuación, en una cámara secadora de vacio y a 60SC, 

se descaiga de los disolventes y  se seca e l  granulado.

So obtiene un granulado esférico con un diámetro de grano 

de 2 mm aproximadamente, e l  cual se comporta en la  aplica­

ción igualmente bien que e l producto de partida, pulveru­

lento y que desprendía p o lv illo .

Ejemplo 28

Se procede como en e l  Ejemplo 27, pero en lu gar  

del preparado de e tilc e lu lo s a  se emplea la  misma cantidad 

de un preparado de beta-Ou-ftalocianina a l 50 % que con­

tien e como resina de vehículo un copo .limero de cloruro de 

v in ilo  /  acetato de vin ilo  y  como mezcla de.disolventes  

7 cc de tricloro etan o'y 1  cc de é te r  de petróleo (de pun­

to de eb u llició n  50 a 60a c ) .  Se obtiene asi un granula­

do de preparado pigmentario que tiene calidad igualmente 

buena.

Ejemplo 2q

S i se procede como en e l Ejemplo 27, pero en 

lugar del preparado de e tilc e lu lo s a  se emplea un preparado 

de beta-Cn—ftalocianina a l  50 % que contiene como materia 

de vehículo un behenato de y en lugar de la  mezcla de



disolventes 5 ce solamente de tolueno, se obtiene un gra*- 

nulado de preparado pigmentario con grano de 1 a 4 mm 

aproximadamente de diámetro, que incorporado, por ejemplo, 

a l p o lietiien o  da tin tu ras  de calidad igualmente buena 

que las  del preparado pigmentario en polvo, e l  cual des­

prendía intenso p o lv illo .

REIVINDICACIONES

D escrito e l  objeto del presente invento se deb­

elaran nuevas y de propia invención la s  siguientes r e i ­

vindicaciones con prioridad de l a  solicitu d  de patentes 

suizas na 12519/74 del 13 Septiembre de 1974 y na 

14958/74 del 8 de Noviembre de 1974.

1 . Procedimiento para la  preparación de un 

granulado depigmento fácilmente a isla b le , no polvoroso 

y bien dispersable, caracterizado por someterse a una 

mixturaoión turbulenta, hasta que se haya formado un 

granulado, una suspensión de un pigmento o preparado p ig ­

mentario orgánico finamente dividido, en presencia de 

coadyuvantes de la  granulación insolubles en agua, de la  

serie de la s resinas naturales, s in té tica s  o sem isin táti-  

cas, los derivados de celulosa, la s  sales alcalinotórreas  

de ácidos grasos superiores con 12 a 24 átomos de C, los  

ásteres de ácidos d icarboxílicos, ácidos arilsu lfó n ices  

y ácidos a rilcarb o xilico s, e l  ácido fosfórico y e l  ácido 

fosforoso y las fenilsulfonamidas, pero en ausencia de hu 

humectantes, en un sistema b ifá sico  constituido por una 

fase acuosa y una segunda fase líqd ida constituida predo­

minantemente por disolvente orgánico prácticamente in so-



luble en agua, en la  que e l  coadyuvante de granulación 

, empleado sea soluble por lo menos en parte, separarse e l  

granulado, constituido fundamentalmente por e l  pigmento

0 proparado pigmentario, e l  coadyuvante de granulación

y e l  disolvento orgánicos y excluirse del granulado sepa­

rado o l disolvento.

2. Procedün iento segdn la  reivindicación 1 , 

caracterizado por partirse de una suspensión acuosa del 

pigmento o e l  preparado pigmentario.

3.  Procedimiento segdn la  reivindicación 1 ,  

caracterizado por emplearse como coadyuvante de la  granu­

lación  un derivado de celulosa.

4. Procedimiento segdn la s  reivindicaciones 1 . 

y 2, caracterizado por emplearse como coadyuvante de la  

granulación una sa l alcalinotárrea do un ácido graso con 

12 a 24 átomos de C.

5 . Procedimiento segdn la s  reivindicaciones 1 

y 2, caracterizad o por emplearse como coadyuvante de la  

granulación una resina natural, s in tó tica  o sem isintótica.

__6. Procedimiento segdn las reivindicaciones

1 a 5 , caracterizado por emplearse como disolvente orgá­

nico l,l,l*-triclo ro o ta n o .

7. Procedimiento segdn la s  reivindicaciones

1  a 5 , caracterizado por emplearse como disolvente orgá- 

nico tolueno o xileno.

8. Procedimiento segdn las reivindicaciones 1

a 5 , caracterizado por emplearse como disolvente orgánico 

clorobcnceno.

9 . Procodimionto segdn la s  reivindicaciones 1



a 8, por emplearse por 100 partes Re pumen­

te  de 0,1 a 50 partes del coadyuvarte de granulación.

10. Procedimiento segán las reivindicaciones  

1 a 9 , caracterizado por elegirse la  relación cuantita­

tiv a  de pigmento a disolvente oxgánico de modo que e l  gra­

nulado resultante contenga prácticamente toda l a  cantidad 

do disolvente orgánico incluida.

. . 11 . Procedimiento segdn la s  reivindicaciones*

1 a 10 caracterizado por emplearse por 10 partes de p ig­

mento de 2 a 22 volúmenes de disolvente orgánico.

12 . Procedimiento grgán la s  reivindicaciones

1 a 1 1 , caracterizado por efectuarse lá  mixturación turbu­

lenta con ayuda de un órgano agitado.

13 . Procedimiento segán la  reivindicación 1 ,

caracterizado en que e l disolvente se excluye por evapora­

ción. ^

14. Procedimiento segán la  reivindicación 1 , 

caracterizado, por actuarse sin  aportación externa de ca­

lor.

15 . Procedimiento para la  preparación de un 

granulado de pigmento, fácilmente a isla b le , no polvoroso

y bien dispeusable.

Segán se describe y reivindica en la  presente 

memoria descriptiva, que consta de 32  páginas foliad as y  

escritas a máquina por una sola do sus caras.
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