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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN GRANULADO DE
PIGHENTO, TPACIINENTE AISLABIR, NO POIVOROSO Y BIEN DIS-

_Egte invento pe rofiers a un procedimiento

para la preparecién de grenuledos de pigmento y propa=

[ORERR R

14
rados pigmentarios fécilmente aislables, no polvorosos
¥y de buena dispersiln y se carachoriza por someterse &

una mixfuracién burbulenta una suspensién de un pigmento

o_preparado pigmentario orgénico finamente dividido, on
pregoncia de coadyuvantes de la gramulacién insolubles
en egua, do la série do las rosinag naturales, s:i.ntétipas
0 semigintéticagy, los égteres do &oidos dicarboxiligos,
de dcido arilcag:'boxilicos; de fcidog grilgulfénicos,

del fcido fosfbrico y del Acido fosforoso, de fenilsule-
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fonamidas o do sales alcalj;}otéi'éeos de dcidos gragos '
con 12 a 24 ftomos de C, poro en augencia de humectan-bes;-
on un sisteme bifésico congfituido por una fese acuosa

y une segunda fase liquida compueste predominentemente
do disolvonte orgénico précticemente insoluble on ague
on la que el coadyuvante de granulacidn empleado gea

por lo menos parcialmente soluble, hasta que se haya
formedo un granulado; separarse luego el granulado.,r
constitu:_i_do'fund‘amentalmen'be poi' pilegmento ¢ preparedo
pigmenta.:;io, coadyuvente do grenulacién y disolvento
orghnico, y excluirse del grenuladc separado 6l disole
vente,

Tos pigmentos oxgénicos ubilizebles segin
egbo invento pueden pertenecer a les mds diversas cleges
qu.:f.!;licas; poi' @jemplo, & la clase <‘30 log pigmentos gzoi-—
cos, azomotinicos, entraquindnicos, fHalocianinicos,
nitrosos, peménicos, perilénicos, dioxacinicos;
tioindigoidos, iminoigoindolinénicos o qu?.nacr:i.d'onieos:
También son aptos los co:nplejos metélicos, por ejemplo
los do colorentes azoicos, azometinicos o metinicos con
cardetor pigmontario. Asimismo pueden emplearse mozclas
de diversos pigmentod.

En luger de los pigmontos puros pueden uhi-
lgi:zai‘se tembién preparados plgmentarios acabadOS; 0 sen
proparaciones que adomés dol piguento contienen, por
ejemplo, de 20 a 90 % y proferentemente de 40 a 60 %,
do una meteria de vehfcnlo. ~

Los pigmentos so hallan eon vontaja en forma

finemente dividida, o sea on particulas cuyo temafio so
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hella convenientomente etre 0,05 y 5 micras, como s obk
tiene, por ejomplo, medismte molturacién o zmasadura do.
los pigmentos brutos, eventualmente en pmse_ncia do dim
solventbs y otras materies edicionales, o moediante coz_:gdac.'.
cidn apropieda dol p:rdceso ﬁe gintogis, Pueden omploarsc
en foma de polvo seco o, prbfemn'bemente; ex foma do
torta de Ffiltro himeda.

En ca_lida'.é de coadyuvantt_a_s de la granula~

cidn son eptas de proferencia las rosinas sintdticas,

semisintéticas o natuteles, En ‘el cado de las resinas
slntéticag o somisintéticas puede tratarse de productos
de pglimei-izaoién; de policondensacién o de poliadiciéni
En pi‘ﬁloijpip; puedon omplearse todas lag resinas y
todos los adnesivos o aglomorantes usuales en ld indus—
tria do los barnices y do lad ‘bintas de imprémta; bal
como s6 describen, por ejemplo; ‘en las tablas 4o materias
primas para barnices de Kargton, 48' y 52 odicidn, Hannos
ver 1967 y regpectivemonte 19"72; y/_o on la obra sob?m
r?sinas’arbificialos para baricog de Wegner y Sam; 52
odicién, Munich 1971. Tembién pueden ubilizarse eventuale
mente como coadyuvantos de la granwlaecidn compu.egtos maw
cromoleculares con cardetor do meteria sintétice, tales
como log gle se doscx'iben; por ejemplo, en el "Kunstshoflf-
e-masc_:henbach" de la Car1~Hansoi-Verlag, Mumich (18% odiw
cibn, 1971). De preferencia =0 emplean lag resinas que no
reacciqngn quinicemente al contacto del aire o consigo
mismag y, eventualmente, no ge ;eticulan.

Clases proferides do reginas son las siguienw

tog:
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b)

c)
a)

la_colofonia y sus dexivedos en todas fommas;
por ejemplo, hidrogenados; dle 0 poli-merizadoy.,
egterifizmadon con alecoholeg monovalentes @ polié
valentes, con resinégenos camo écido acrilico y
butandiol o &cido maleico y pentaeritrite, rosi-
na de colofonia modificada, sales céloicgs o
zincicas de la colofonia, 61 écido sbietinico y
sus ésteres; las rosinas fenblicas solubles modir
ficadas con colofonia y iesinag a base de oompges;
tos'acrilicos, lo mismo que oﬁras resinas natura-
leg, como el gcelte de linaza, la goma lace y
otxos copales, y también lag sales golubles en
agua de la rosinaminé;“

?esinas de meleinato, iesinas alguidicas exontas
de mceite, resinas alquidicas estirenizadas, ‘
iesinas alqufdicas modificadas con vinilo-%olueno;
resinas alguidicas con écidos-grasos sintéticos,
reginag elquidicas do aceite de linaza, resinas
ricinenoalquidicas, resinas alqufdicas de aceite
de ricino, resinas slquidicag de =ceite de soja,
resinas alguidicas de aceite de coco, resinas
alqufdicas de talol y de aceite de pescado y
roginag alquidicas acriladas;

rogipas #erpénicas ¥y roginas terpenfendlicas; '
resinas de polivinilo, comoé acetato de polivinilo,
cloruro de polivinilo y cloruro de polivinilideno,
polivinilacetales, éteres polivinilicos, polimeros
mixtos y de injerto con diversos monémeros vinde

licosg, resinag de dcido poliacxilico, como log




dsteres de éoido acrilico y los éstores de éeddo
metacrillco, ¥ sus polimerizedos mixtos; '
@) polimerizados de estireno y polimerizados mixtos
. de estireno; _
5, ~ £) poliolefinas, polietileno, polipropileno, polis
butileno, poliigobgtileno, poliiso;greno; Polioloe
finas substituldas, poliglefinas halogenadas y
sus polimerizedos mixtos, como los polimerizados
mixtog do etileno y log de acetato de vinilo;_ v ;
10. otras resinas artificialos a base de hidrocarburos ;o
insaturados (por ejemplo, poliestirenos de peso
molecular bejo, pero en particular las poliolefi
nag de grado medio de polimerizacibén conocidas
con el nombre de "potrorresinas", preferentemente
15, las de peso molecular 300 & 5000);
g) ;i.esinas de poliamidg v de poliéster; como 1 ag
" :i':GSin.as de polidster linegles o remificadas a
bage de deido f£Hdlico, fcido adfpico o dedldo
gebéeicos; o ) )
20, h) resinas d6 cumarona, d6 indeno, de cumaronawindeno
y 4o cotans; . | .
i) derivados de celulosa; por ojemplo, éteres do
celulosa, como la acetileelulosa y la benclleeluw
losa en foma comen;ial oi'dinaria, lo mismo que
25, éste?:es de celulosa, como 10s acetatos de celum
loga, 1o§ acetobutilatos ge celulosa y la nitro-
colulosa, que tembién puede estar subnitrada.
_Como otros coadyuvantes de la granulacidn

cabe eilar los ésteres alqullicos, cicloalgullicos o
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aralqullicos de 4cidos dicarboxflicos como el dcido fté:-
licoj,ﬂ el écido mdfpico y el 4cigo sebéeico (por ejemplo,
éster dibu:bilico; dioctilico; di—(2—e'bilhex.ilico), dici-
clohexilico o dibencilico del decido fthlico, del 4eido
adfpico o del dcido sebdeico), 1o mismo que los éstereg
del écido fosfdrico o del écido fosforogo (por ejemplo,
fosfatos de tricresilo o fosfito de trinonilfenilo), &s-
teres arilsulfénicos del femol o del cresol, ésteres arile
carboxflicos (por ejemplo tribenzosto de trimetiloletanoc)
y sales alca}inotérxeas de 4cidos grasos con 12 a 24 é.'lzo;-
mos de C (por ejemplo, behenato y egtearato de Mg ). ~
_-’Se-_emplean convenientemente de 0,1 a 50 pais-
tes; y preferentemente de 1 a 25 pairtes, del coadyuvente
de granulaecidén por 100 partes del pigmento o preparado
pigmentaric que sé ha de granqlar:

_ Cuando se emplean proparados pigmeﬁtarips,
las materies de vehiculo que formman el substrato de los
preparados pueden eventualmente asumir al mismo tiempo
la funcién del coadyuvente de granulacidén, por lo que en
egtos casos huelga la adicidn egpecial de un coadyuvenw
to do la granulaciln. i

Para la reglizecibn del procodlmlento 86 Omw
pl@a como primer liguido del sistema bifdsico el CEOTN
Como segundo liguido se emplea un disolvente orgénico o
une mezcla de dos o més disolventes orgdnicos que en las
condiciones de trebajo dades seen préchicemente insolu
bles on agua, es decir, gue no pi‘esenten solubilided sus

perior a 0,1 g por 100 cc.

Disolventes oxgénicog de esta Indole son,

B
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por ejemplo, los sigulentes (los datos de solubilided
son los de la literatura paras temperaturas de 20 a 258 C)s

-

Hidrocarburos aliféticos 0 cicloaliffbicos:

nepontano 0,036 g / 100 cc

n+Hexano 0,014 "

nehepteno 0,005 ®

Stor de petrdleo ?0;1 "

oiclohoxano 0,01 n
metilciclohexano <0,1 C

-

Hid rocarburos aromibticos:

benceno 0,082 g / 100 cc
‘tolueno 0,047
mozela de xileno 0,014
megitileno , 0,002 u
etilbenceno - 0,002 n }
n~propilbenceno 0,006 " (158¢) -
cumol . L0,1 w7
Hidwocarburos slifdticos halogenedos: i
Prigen <0,1 & / 100 co
tetracloroetilenc | 0,04 #
tetracloruro de carbono 0,08 "
1,1,1-tricloroetano 0,001
Hidrocarburos arométicos halogenados.: ‘
clorobenceno 0,049 g / 100 cc
o=~diclorobenceno 0,015 "
Alcoholes‘;
nw~heptanol 0,09 /100 ¢
(182

neoctanol 0,054 w
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iso-octanol : 0,07 g/100 co

| (182C)
201 1hexanoLel 0,07 v
2, 2, 4t rinetil-l-pentenol 0,03 "
2, 6 me i1 4-hoptanol 0,06 "
' Ce‘bonas': )
diisobutilcetona 0,05 g / 100 cc

_Ejzeies;:

éter di~n-butilico 0,03 & / 100 cc
Estems.:- A
acetato de fenilo 0,03 g / 100 ce
acetato de 2-etilhexilo £0,03 "

-~

Compuesgtos nitro arométicos:
nitrotolueno-2 0,065 g/ 100 cc
Se prefieren el tolueno, la mezcla de Xilonos,

el clorobenceno y el 1,1,l~tricloroetanc.

_ De conveniencia log disolentes deben elegirse
de modo que los puntos de ebullicidén permiten excluir los
disolventes por eveporacién sin perjudicar el pigmento, En
ocasiones, un disolvente de punto de ebullicién alto.em-'-
pleado para l1a grenulacién puede ser excluido por arras-
tre, d?spy_és de separar los grauulados de la fase acuosa,
por otro disolvente, gque no ha de ser necesariemente
igsoluble en agua, pero no debe disolver el coadyuvante
de la granulacidén y ha de ser fécilmente exclufble por
evaporacidn.

. Los pigmentos que go han de granular pueden

cetar dlspersos o respectivemente suspensos en el sgua

0 en el 17iguido orgénico; en el primer caso, durante el
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proceso de granulacidn el pigmento es trasladado a la
fase oi'génicg por una oPeracidp de "flush".

Para le realizacibn del p;ooedixﬂien'bo_ g0
emplean convenientemente de 10 a 700 volfmenes de egua
por 10 partes de pigmento o de proparado pigmemtarios
ol limite inferior de la centided de agua lo esgtablece
la capacidad do sgitacién, mientras que por arriba no
se impone en esencia 1fmite ninguno. En ciertos casos
pusde ser ventajosa en este asPeoté le presencia en el
sgua do sales inorgénicaes. Esto pemmite, por ejemplo,
robajar lg golubilidad en el agua de ciertos disolventeg
orgénicos, con lo cual 0s posible ubtilizar tembién los
gisgwlvenilses que en 6l asgua pura btienen solubilidad supew
rior g 0,1 g / 100 ce, pexo en golucidn acuosa salina
tienen solubilidad inferior a 0,1 g / 100 cc. Tembidn
pueden gor Util una adicién de .cor_glpuestos._ozgénicog
hidrotropos on centidades secundariasj por ejemplo, pa-
ra la foi:mac;dn més répide de los granulados, sobre todo
cuando se parte de pigmentos en polvo gecos. i

Ia centided del disolvente orgénico empleado
como gegunda fage 1liquida se detormina segin la cantidad
del pigmento wtilizado. De preferencia se la elige tal
que el grenuledo resultente contenga précticemente toda
la cantided do disolvente oxgénivo inclufda. Una cantidad
de dimolvente demasiado pequefia impide la fommaciln wnle
forme y completa del gramulados Si se emploa una centided
de digolvento demasiado grande, exigte el riesgo de que
go formen grumos y 46 que go dificulte la elsboracidn
final,
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Por lo general resulta conveniente una re lam
cifn de 2 & 22 volUmenes de disolvente por 10 partes en
peso de pigmento }

Bl proceso de granulacidén se realiza on ausen-
cie de humectentes. En el concepto de humsctantes se C O
pronden, poi ejemplo, los jabones alca;inos, los jabongs
de feido aminocarboxflico, lo sulfabos, los sulfonatos,
los ésteres de deido graso de_écidos hidroxialcansulfdn;—
cos, los tensiuros de foafato, las sales de amina grasa,
los derivados de Acido graso de aminag polivalentes o emi
noalcoholes polivglentes, las eminag cuaternizadas, los
égteres de édcido graso de alcoholes polivalentes, las al-
quilolamidas de dcido graso, log a@uotos de bxido de al-
quileno',. los s'ulfonatos de lig;;_ina_z los ésteres alguilolam -
ninicos de fcido graso, los derivados de amidazolilo ¥
doido graso; los derivados cuaterarios do pirimidina o
imidazol, los derivados de betaing, los mercaeptanos etoxi-
lados, las amidas etoxiladas, las aminas etoxiladas o los
poliprOpilenglgcolgs.

E1 procedimiento de esto invento puede rea-
lizarse convenientemente en forma continua o discontinua
instilando el 1fquido oxgénico en la suspensién acuosa
del pigmento, con 1o cual se foma un gistema polifésico;
que es somotido al mismo tiempo a bturbulencia intense.

Para ello se establecen normalmente btempersburas de tra=

. bajo entre 102 C y 352 C.

Los.coadyavantes empleados para la grenuwlacidn
pueden efisdirse al agua, al disolvente orgénico, al pig-

mento o, durante el proceso de grenulacidn, al sistema po-
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lifdsico; pero preferentemente estén disueltos en la fase
orgénicas

_ © Ia mixburacién turbulenta ge consigue de la ma-
ners }nés gencilla con el empleo de wun orgéno sgitador, Al
cabo de breve tiempo se foimen entonces normalmente aglome-
rados esféricos constituldos por pigmento, el liguido orgé-
nico y el coadyuvante de granulacién:

Bstos aglomerados, que a cause de la insolubili-

dad del lfguido ozgéniao en el sgua conbienen précticamente

toda la centided empleada de este l_iquido, son aislados de
la faso gouosa de memera ya de si conocida (por ejemplo,
por ffi.l’bmgidl‘l): Ios sglomerados, con contenido de disol-
vente, ge disbinguen por ser de filtracién sumemente Fféw
eil. '

Dado que los pigmentos estén encamados en el
1fquido omgénico, la operacién de secemiento resulta senci-
lla, Para evitar un eventual endurecimiento granular de los
pigmentos y poder excluir més répidemente el liguido oxgé-
nico, el secamiento se realize preferentemente a tempera-
turas inferiores g 802 C y de comveniencia en vacio. ‘

Ios vapores de disolven’ce_ que se originen duranw
te ol secamiento pueden ser segregados y aislados. No en-
sucian el gire de escape ni originan ningdn problema eco~
18gico especial.

N En ocasiones pusde sor ventajoso expulsar
primeremente el disolvente insoluble én egha contenido
en los granulados aislados, validéndose del lavado con
otro disolvente orgénico que sea més Ffhecil de excluire

En cesos especiales es posible congelar el 1fw
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quido oxgénico y excluirlo secendo por sublimacibn.

Log gresaulados resu:'L'l‘.an'tes gon ubtilizables
mra las aplicaciones usuales de los pigmentos y muestran
le misme buena cepacidad de dispersibn y las mismas prow
piedades coloristicas que los pigmentos palverulen’uos_;_ .
de partida. Bstén emplismente exentos de polvillo ¥ prew-
senten wna fimoeza mecénica relgtivemente buena, por Lo
que aun'_.desp.uds de largo tiempo de almacenamiento y del
transporte en barriles no desprenden polvo

En los sjemplos que siguen, mientras no se haga
congtar otre cosa, les partes gignifican partes en pesq;
y los poigen“cajes, porcentajes en peso; las temperaturas
ostén exprosadas en grados centigrados.

Ejemplo 1

_ Un molino de perlas de vidrio con.disposiftie

vo sgitador, que tiene una cabide Wtil e 150 cc aproxiw
mademente, se carga con 40 g de torta de prense, himeda
de agua, que contiene 25 % en peso del pigmento monoazoi-

¢co rojo de la fémule
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més 0,4 g &0 vehenabo de Mg y LOO cc de agua.
_ Dogpuds do 30 minutos de egitacién mientras go
refrigere con ggua hasta 2090; el behengto de Mg oghé
mezclado homogéneamente cor;‘el pigmento, sghora desaglow
mergdo y bien humectado por el agua. Se barre entonces
del molino con unos 250 cc de agua la suspensiln de pige
mento y behenato de Mg, @&e la separa de las perlas de Vi

drio y se la deposita on un recipiente agitador. A cons

_ tinuacidén se instilen en la suspensién en el curso de 20

minutos, a la temperatura del ambiente y con sgitacién
moderada, 7 cc de xileno., ILa rapidesz de egitacibn me eliw-
ge tal que &l cabo de 20 minutos de proseguir la agita-
cién a la temperatura del embiente so haya formado un
grenulado esférico constitufdo por pigmento, behenato
de Mg y disolvente. Se filtra ol granulado en un filtro
de succién, sin ejercer accidn mecénica sobre el material
filtrado, A causa del disolvente quo todavia se halla en
el granulado, la filtracidn se desarrolle muy répidemen—
%e. A continnacibn se seca a 602 C en la cémara secadora
de vacio el grenulado cargado de disolvente. Se obtiene
un grenulado egférico de pigmonto con un didmetro granular
de 2 a 3 mm aproximedemente y un contenido de behenato do
Mg de 4 % aproximademente, que al sex elaborado (poxr ojems
plo, laminando hojes de cloxuro ge polivinilo blando)
menifiesta buonas cualidedes de dispersibn y buenas pro-
piedades coloristicas.
Ejemplo 2 ]
. En un molino de perlas de vidrio con mecanismo

egitador, gque tiene une cabide §til de 150 cc aproximadae
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mente, seo ggiten durante 10 minutos a la temperaturs del

embiente 10 g del pigmento amarillo de la Férmula

en 130 cc de sgua, para dessglomeraxlo y humectarlo hiene
A continuacién se barre del molino con unos 250 cc de sgua
la suspensién de pigmento, se la separa de las perlas de
vidrio y se la deposita en un recipilente sgitador. Se afia-
de entonces una solucién de 0,5 g de ftalato de dioctilo
en 4 cc de tolueno y 3 cc de é’ce_fi' de petréleo, en el cuwrso
de 20 minutos, a la temperatura del ambiente y con agita-
cién moderada de la suspensidn de pigmento. Ia rapidesz de
la agitacibn se elige tal que al cabo de” 20 minutos de
proseguir la egitacién a la temperatura del embiente se
haya formado un granulado egférico congbitufdo por p_:j.gmenQa
o, ol aditivo y el disolvente;_Se filtrg el granulado en
un f;l-bfo de succién gin ejercer accién mecénica sobre el
material £iltrado. & consecuencia de los disolventes que
todavia se hallan en el granulado, la filtracidn se desaw-
rrolla con mucha facilided. A continuacién se seca a 609C
on la cémara socadora de vaclo el granuledo cargado de '
disolvente, Se obtiene un granuledo osférico de pigmento
que tiene un diémetro granular de 2‘a 3 cm sproximademente

¥ que al ser olaborado (por ejemplo, 6n la lamingcibn de
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hojas de cloruro de polivinilo blendo) manifiests la mig-
me capecidad de disperxsién y las mismas propiedades colo-

rigbticas que ol pigmento pulverulento de partida, que des-

prendfa polvillo.

Eiemplo 3 X

91 se omplea el pigmento emarillo utilizado

en el Ejemplo 2; pero en lugar del ftalato de dioctilo
1iquido se incluye la misma cantidad del £talato gélido

. do diciclohexilo como aditivo, procedlondo on lo demds

gegin las_indlcaciones dol Ejemplo 2 so obtiene un granu-
lado osférico de pigmento do calidad igualmente buena.
Ejoemplo 4
Si se toma ol mismo pigmento que en el Ejemplo
2 poro en lugar d6 0,5 g de ftalato de dioctilo o emplean
como aditivo 1,1 g del éster glicerinico de colofonig pos
limerizada (Poly Pale Estor 10); procediendo en lo demés
de la misma menerg que on ol Ejomplo 2 se obtiene un granu-
lado osférico de pigmento do calided igualmente buena.
Bjemplo 5
Si se procede como en ol Bjemplo 2 pero en 1u~
gar de 0'5 g de ftaleto de dloctllo go emplean como ad1~
tivo 1,1 g del égter pentaerxtratlgo de colofonia dimexrie
zada (Pentalyn K), se obtiene un gremulado de pigmento
de calidad iguelmente buena.
Eiomplo 6
81 g6 procede como en ol Ejemplo 2 poro on lugar
de 0;5 & de ftalato de dioctilo se ompleen 1,1 g de une,
roina de petrbloo aromética (Herculos Rosin HC 110), se

obtiene un granulado esfdérico de pigmento de calided iguale
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mente buena.
Eiewplo 7 _

81 se procede como en el Ejemplo 2 peTo en lus
gar dc O 5 g de ftalato de dioctilo se emplean 1,1l g de
$ribenzoato de trimetiloleteno (Benzoflex § 432),Vse ab=-
tiene un granulado esférico de pigmento de calidad igual;
mente buena,

Bjemplo 8

.Bn un molino de perlas de vidrio con mecanis-

mo ggitador, gque tiene una cabida hillde 150 cc aproxima—
damentc, se gziten durante 10 minutos a la temperatura
del ambiente 10 g de emarillo de f;aVantrona; que con-
tiene 8,5 % de resina de colofonia, en 130 cc de egua,
para deseglomorecién y buena humectacidén. Seguidamente

ge barre del molino con unos 250 cc de agua la suspensidn
de pigmento, se la separa do las p?rlas de vidrio y se

la deposita en un recipiente sgitador. Se afiaden entonces
a la tempergtura del ambiente, en el curgo de 20 minutos
y_éon agitacidn moderada de la suspensibn de pigmentos,
0,5 g de beheneto de Mg disueltos en 7 cc de xilemo. Ia
rapides de la pgitacidn se elige tal que el cabo de 20
minutos de proseguir la agitacidén a la temperatura del
embiente se heya fomado un gremulado esférico constitufm
do por ol pigmento, la yesina, el bekenato de Mg y el di-
golvente., $e filtra entonces 8l grenulado en un filtro

de succibn, gin ejercer accidén mecénice sobre el material
filt;ado; A causa del disolvente que todavia ge halla en
el granulado, la filtracibn se desarrolle con nmucha faw

cilidad. A continuacién se descerga el granulado del di-
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golvente en la cémara de vacio; a 602C, y 80 le seca: Se
obtiene un granuledo esférico de pigﬁenio con un difmom
Tro granular de 2 a 3 mn gproximademente, que elaborado
por ejemplo, on hojas laminadas de cloruro de polivinilo
blendo, menifiesta la misme capacidad de dispersién y las
m;amaﬁ_prqPiedades coloristicas'qus ol pigmento amarillo
do partida, pulverulento y que desprende polvillo,
Ejemplo 9
. Si ee pxoéede como on el Ejemplo 8 pexo en luw-

gaxr de amarillo de flevantrona se emplea el pigmento ema-—

rillo gin resina de la férmula
Gl C

CLe¢ -1 C Ly £l

=

N
H H

g6 obticne un granulado de pigmento de calidad igualmen-

te buena.
Bijemplo 10

Si ge procede como en el Ejemplo 8 peroc no so
emplee ningln behenato de Mg como editivo y en lugar del
disolvente xileno ge emplea una mezcla de disolventes
congtituida por 4 ce de xileno y 4 cc de ciclohexano, la_
cual disuwelve un poco la regine contpnida en 91 pigmento,
g0 obtiene un grenuledo de pigmento de calidad igualmone

te buena;

Biemplo Al
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‘ Se carga con 10 g de em=rillo de flavantrona; _
0,5 g de bohenato de Mg y 130 cc de ggua un molino 4o poIw-
lag de vidrio con mecanismo egitador, que tiene una capaci-
dad dtil de 150 cc aproximademente, Después de 30 minutos
de agi’cacidn_ mientras se refrigera con sgua a unos 209;
el behenato de Mg esté mezclado homogénesmente con elhpig—-
men‘to,_a.hora desgglomerado ¥y bien humectado por el agua;

So barre entonces del molino la suspensién, por medio de
unog 250__cc de aggua, se la separa de lag perlas de v:.i.drio
¥y se la deposita en un reciplonte agitedor. Agitando, a
la temperatura del ambicnte y en ol cursc de 20 qlinu'bos_ se
ingtils una mezcla de dlsolventes constitulde poxr 4 'c'c de
xileno y 4 cc de ciclohoxanos S0 foma asi un grenulado
congtituido por el pigmento amarillo, el behenato de Mg,
los disolventes y la resina contenida on el pigmento. Inme-
diatamento después de la instilacién de la mezcla de disol-
ventos, so pasa el granulado a un £iltro de succidn, donde
sin ejercer accién mecénica sobre ¢l material riltrado se
lo separa del ggua. A causa de log disolventes gue s¢ hallan
en ol granulado, la f;l.l'bracién se desarrolla con mucha fa-
cilidad. En la cémara secadora de vacio,.a 502 C, so descax
ga ol granulado egférico de pigmento con un didmetro gfr‘anu;
lar de 2 a 4mm gproximedemente, gque en la elaboracidn,
por ejgmp.}_o', en hojes laminadas de cloruro de polivinilo
blando, presenta propicdades de dispersién y coloristicas
enélogas a las del pigmento do partida, pulverulento y que
desprende polvillo. | |

Ejemplo 12

81 se procede como en el Ejemplo 1l pexro en luw-



gax del pigmento de flavantrona se emplea un pigmento

rojo do la fémula

¢l . 01

5.

10, so ingtile on lugar do la mezcla de disolventes congw
titulda ;ooi‘ 4 cc de xilono y 4 cc de ciclohexano una mez-
cla congtitulde por 3,5 ce de xileno y 4,5 cc de ciclohoxa~
no y despuds do la adicidén de ella so egita por 20 minutos
més e la temperaturs del ambiente, se obtiens un granule~

15, do de pigmento do calidad iguslmente buena. -

E em - "o l - - e
Se granula el pigmento emarillo de la £4muls
0
Hel=N
20. CHy= ~NH ~CHy
Cl
OH3

(ob‘benido por copulacidn de 3.,'3';-diolom-4,4'—diamino_~di-'?-

fenilwl-acotoacetilanino—2, 4-dinotilbenceno tetraazoado)
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instilando en 300 cc de una suspensidn, obtenida
directamente de la sintesis, que contiene alrededor de

8 g del pizmento, con agitaci&n; a la temperatura del am-
biente y en unos 15 minutos, una solucidén de 0,2 g de la
petrorresing Hercules Regin HC 110 en 15 cc de 1,1,l~triclo~
roetano y eligiendo una velocidad tal de egitacidn que gl
cabo de 5 minutos de continuar sgitando a la temperatura
del amblente se haya formado um granulado eaférico cong~
titufdo por el pigmento, la resina y el digolvente.

En un filtwo de susccidn, sin ejercer accidn mecdnica,

go separan los granulados de 13 fase acuosa, que con-
tiene ‘todavie impurezes hidrogolubles procedentes de

la sintesls, y se log lava con 400 cc de agus. A cause
del digolvonte que so halle aln en los grenulados, la
oporacién de filtracldén y lavedo ge desarrollas muy
répidementc, A continuseidn so descarza el granulado

del d;aolvcnﬁe v se le soca en lo cémara secadora de
vacio, & 608 C. Se obtiene un granulado esférico de
plgmenio con un didmetro grenular de 1 & 3 mm aproxi-
ma&aménje; que al ger incorporado, por ejemplo, a
divergos glghomas pafa bamlcey nuestra buenas cugli-
dedes de dlspersién y buenas propiedades coloristicas.

Biemplo 14

En un vaso de preciplitados de 500 cc ge de-
saglomeran y mezclan homogéneamente por medio de un agiw-
tador de discos dentados, a le toemperatura del ambicntg
¥y durante unos 20 minubos, 27 g do una ‘torta de prensa,
himeda de ezua, que contlenc 3 % de rosina de colofonie

¥ 37 % do plgmento violeta de dioxacineg de la férmula
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NHCOCH3

»CORE OCH CH3

O ,CH NHOC -

con 130 cc dc agua. Inegzo ge pase la suspensidn de
gmento y resine de colofonla a un recipiente egitador

¥ en unos 15 minutos, a la tomperatura dol ambiente y

oon egliacién moderada, se ingtilan 7,5 cc de xileno en

la suspensidén, Ia rapldez de ls egltacidn go elige tal

que al cabo de 5 minutos do progegulr ggitando a la

temperaﬁura del ambiente 80 haya iormado un granulado
esférico constituldo por pigmento, resina y dlsolvente.
Se pasa ¢l ~ranulado por un filtro de suec?én gin ejercoer
sccidn mocdnica sobre ol metericl filtrado, y a causa
del dlegolventoe que se halla todevia en ol granulado
ol procego do filtracidn se degarrolia muy répi@amento:
4 ocontinuccidn, en la cdmera de vacio y a 608 C, ge
descarza del dlsolvente el granulado que todavia lo
conticns y sc le geca. Se obbione un granulsdo egférico
de pigmento con un dimiotro dc grano do 1 a 3 mm aproxi-
madamenisc ¥ wn contenido de rxcgina de golofonia de 8 %
aproximademontc, que en la elabormcidn, por ojomplo‘on
lag hojas laminsdas do cloruro de polivinilo blando,
mucstra buengs cualidades dec diépersién ¥y buensg propio-
dades colorfsticag.
~Ziomolo 15
Bn un vage de preclpitados de 500 ecc s¢ desaglo—

meran con 200 ce do agua por modio do un agliador do-
(44 -
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dlscos dentados, & le temperatuxc del embiente y durante
unos 20 minutos, 30,1 g de une torta de prensa, himeda de
agua, que contiene 33,2 % del pigmento disazoico amarillo

de la £émula

3
) H3
N = Nel=COHN-~ -
) «OH <::> ]
G HOG - -1
H,
Hy

?1-13

—ﬁ—OH o )
| NTHOG o wN=N 3N

Se pasa la suspensidn de pigmento a un recipiente agi-

tador y en ol curso de unos 20 minubos, a la temperabturs
gel ambiente y con sgitacifn moderada, se instila una sow-
lgcién de 0,5 g de abetobuti_i-a'bo de celulosa en 12 cc de
1y1,1-tricloroetanc. Ia repidez de la egitacidn se elige
tal que el cabo de 5 minutos de comtinuar la agitacibn

& la temperatura del ambiente se haya formado un granula-
do esférico consgbtituldo por pigmento, acetobutirato de
celulose y disolvente. Se pasa el granulado por un £iltro
de sl}cfzidn gin ejercer accibn mecénica sobre el material
filtrado, y a consecuencia del disolvente que todavia se

halla en el granulado la filtracidn se desarrolla muy Tée
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pidemento, A continuacién se descarga del disolvente y se
gseca ol granulado en la cémara secadora de vacio, a 5090'.'
Se obtiene un granulado esférico éle‘ pigmento con un a1.8-
metro do greno de 1 & 2 mm aproximadamente, que al sor

incorporado, por ejemplo, & hojas laminadas de cloruro de
polivinilé__blamo muestra buonas cualidades de dispersidn

vy bucnas propiedades coloristicas,

Biemplo 16

Si se toma-el pigmento amarillo empleado en el

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

lulogsa ge utilizen 0,2 g de un pollestireno (Vestyron
11431 de la fima Hils) disueltos en 10 cc de xileno y se
procede en lo demds segin lag indicaciones del Ejemplo 15;
ge obtiene un grenulado esférico’ de pigmento de calidad
igualmente buena.

Ejemplo 17

Si se emplea el mismo pigmento emarillo que en

el Bjemplo 15 pero en lugar ds acetobutirato de celulosa

g6 ubtiliza como coadyuvante de la granulacién la misma cene—

tidad de la bencensulfonamida pellatol MMA, de la £irma Ba=

yer, ¥ se procede on lo demés de la misma memera que en el
Bjempio 15, =6 obtiene un granulado egférico de pigmento
de calidad igualmente buena.

Ejemplo 18

_ Si ge procede como en el Ejomplo 15, pero en luw

gar de acetobutirato de celulosa se omplea la migma canti-
dad de fosfato de 'brioresilo; so obtiene un granulado de
pigmento do calidad igualmente buona.

Ejemplo 19

cey vta
P R
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o Si so procede como en ol Ejemplo 15, pero en
lugar de acetobutirato de celulosa s empléa la miesma
cantidad de una resina 'bérpéng':ca (Texpalyn A3, do la fip-
me. Hamules); g0 obtiene un granulado de pigmento de cali-
dad ilgualmente buena.

Eiemplo 20

' Si se procede como en el Ejemplo 15, pero en
lugar C'e acetobubirato de celulosa ge empléa la misma can-
tided de una resina de maleinato (Hobimal P65, de la fimma
NV. Zasnochemie, de Holanda), se obtiene un granulado de
pigmento de calidad igualmente buena.

Bjemplo 21
- En un molino de perlas de vidrio con mecanismo
agitador; que tiene una capacidad til de 150 cc aproxi-~
madamen'te; se agitan en 130 cc de agua, durante 10 minue~

tos y a la temperatura del ambiente, 10 g del pigmento ana-

ranjado de la fémula

I~I3 CH 3

para desaglomeracién y buena humectacin. Luego se barre

del molino con unos 250 cc 48 egua la suspensién de pigmens
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to; sa_la separa de las pexles de vidrio y se la deposita
en un gpcipiepte agitador. Se affeden antonces; con agltbaw-
cién moderada, & la temperetura el embiente y en el curso
de 20 mmlrbos‘,, 1,1 g de f£talato de diciclohexilo disueltos
en 5 cc de 1,1,l-triclorcetano y 3 cc de xileno.

La rapidez de la sgitacién de elige tal que al
cabo de 20 minutos de proseguir agitando e la temperatura

del embiente se haya formado un granulado esférico ¢ Onge

tituldo por pigmento, ftalato de diciclohexilo y los diw

solventes. Se pasa ol grenulado por un £iltro de succibn
sin ejercer accifn mecénica sobre el material filtrado,
para sepamﬂo del agua., 4 causa ?‘le log disolventeg que
fodavia se hallen en el gramulado, de filtracién se desa-
rrolla nuy répidemente. A cgn’binuacidn, en ung céuara
gecadora de vacfo y a 60¢ C, ge descargaen del disolvente
y @0 secan los grenulados. Se obtiene un grenuledo esféri-
co de pigmento con un didmetro de grano de 1a 3 mn aproxi-
madamen‘ael; gue al ser incorporado, poxr ejemplo, a diversos
gistemas do bamices menifiesta cualidedes de dispersitn
¥ pi'oPiedacjes colorfsticas andlogas a las del pigmonto
de partida, pulverulemto y que desprendia polvillo,
Biemplo 22

_8i so procede de manera anéloga & la del E_jsm;
plc 21 pexo empleendo en lugar del ;p:igmento anamnjado'
un pigmento de beta-Cu-ftaloclanina, en lugar de los 1,1
g de ftalato de diciclohexilo 1,1 g de ftalato de diocti-
lo y como disolvente 6 cc tan s6lo do Holueno, se obtic-

ne un granulado de calided igualaente buena.

Eiemplo 23
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) Si se procede como en o1 Ejemplo 22, pero en
lugar de fhalato de diocetilo se emploa la misma cantidad
de un poliisobu tileno espego (Oppancl B3, de la fima
BASF) y en lugar de 6 cc de tolueno una mezcla de Aisols
\enj:es constitulda por 4 cc de ciclohexano y 3 cc de tolue-
no, se obtiene un granulado de calided igualmente buenas

Ejemplo 24
) Si se procede como en ol Ejelpplo 23, pexo en
lugar del poliisobutiieno se emplean 1,1 g de la resgina
de colofonia mencionada en el Ejemplo 4, se obtiene un
granulado de calidad igualmente buena.
Ejemplo 25

Si se procede como en el Bjemplo 23, pero en
lugar del poliisobutileno se emplea la misma ceantidad de
un aceite de soja epoxidado (Eheoplast 39), se obtiene un

granuiado de calidad igualmente buena.

Biemplo 26 '

_ Se carga con 10 g del pigmento disazoico rog’o
empleado en el Ejemplo 12 y 130 cc de agua un molino de
perlas de vidrio con mecenismo agifador, que tiene una
capacidad Uil de unos 150 cc. Despuds de 10 minutos de
agijbacidn a la temperatura del g.mbie;ﬁ;e, el pigmento quew
da desasglomerado y bien humectadp.por el sgua. Se harre
entonces dgl molino la suspensién; _por medio de unos 250
cc de sgua, se la separa de las perlas de vidrio y se la
pasa a un recipiente agitadox. Se efiaden en 8l curso de 20
minu‘?og; a la temperatura del embiente y con egitacidn
moderada, 0;5 g de un polisobutileno (Oppanol B3) disuel-

tos en una mezcla de disolventes constitufda por 3,5 ce




Se

10,

15,

20.

25.

- 27 -

de xileno ¥ 435 cc de ciclohexeno. Ie rapidez de la sgite-
cidn se elige tal que al cabo de 20 minutos de proseguir
agitando a la temperstura del a;pbiente se haya formado
un grenulado esférico constitufdo por el pigmento, el pow-
lisobutileno y los disolvente_s; En uwn filtro de suceidn
se separa del ague el grenulado sin ejercer accidn mecdnis-
ca sobre el material filtrado. 4 cause 4o los disolventes
que todavia se hallan en 8l granulado, la filtracién se de-
sarrolla muy féeilmente. A continuacién, en una cémara se-
cadora do vaclo y a 602 C, se descargan los disolventes
y se geca el granuledo., Se Ohtione un granulado esférico
de pigmento con un difmetro de grano de 2 a 4 mm gproxima-
damente, que incorporado, por ejemplo, & hojas laminadas
de_cloruro de polivinilo blando menifiesta las mismas cua-
lidades de dispergién y lag migmes propiedades coloxigti-
cas gque el pigmento de partida, pulvemlento y que despren—
dfa intenso polvillo.

Biemplo 27
' IEn un molino de perlas de vidrio con mecanigmo

ggitador, de una cabildsg dtil de 150 cc gproximademente, se
egltan a la tempergtura del embiente duran?;e 10 minutos 10 g
g de un preparado pigmentario pulverulento, consbituido

por 50 % de beta-Cu-ftalocianina y 50 % de e*bilcelu.losa;

en 130 cc de agua, para desaglomoracidén y buena humectacibn.
Luego se barre del molino con unos 250 cc de agua la sus=
Pusién azul, se la separa de lag perlas de vidrio y se la
deposita en un recipiente agitador. Se afiade entonces a

la suspensifn de pigmento, en ol curso de 20 minutos; a

la temperatura del ambiente y con agltacién moderada, una
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me zcla '_ee digolventes constitufda por 4 eco ée clorobenceno
¥ 2 cc de metiietileetona, la cual disuslve un poco la mew
'bilcelulpsa: La rgpigez de la agi:b_acién se elige tal que
al cabo de 20 minutos de proseg_u.ii- agitando g la tempera-
tura del embiente s8¢ haya formado un granulade esférico
cons’cituidg por el preparado pignentario y los disolventes.
Bn un £iltro do succién se separa del sgua 61 granulado
gin ejexrcer gccién mecénica sob:b;a el material filtrado. A
continuacién, en una cémara secadora de vacfo y a 602C,

se descarga de los disolventes y se seca el gmnu_lada,l

Se obtiene un granulado esférico con un didmetro de greno
de 2 mm aproximgdamente, el cual se comporta en la aplica-
cién igualmente bion que el producto de partida, pulveru-
lento y que desprendis polvillo.

Ejemplo 28

4 ‘S'e procede como en ol Ejemplo 27, pero en luga;é'
del preparado de etilcelulosa se emplea la misma cantidad
de un preparado de beta-Cu-ftalocianina al 50 % que 9_011_-—-
ticne como resina de vehfculo un c0polime_ro de cloruro de
vinilo / acetato de vinilo y como mezcla de.disolventes
7 cc de tricloroetano’y 1 ce de éfer de petrdleo (de pune
to ge ebullicién 50 a 602 C). Se obtiene asl un granule-
do de preparsdo pigmentario que tione calidad igualmente
buena. |
Biemplo 29 '

. Si ge procede como en ol Ejemplo 27, perc en
lugar del preparado 46 etilcelulosa g6 emplea un preparado
de beta-Cu-ftalocianina al 50 % que contlene como materia

de vehiculo un behenato de Mg v en luger de la mezcle de
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disolventes 5 cc solamente de tolueno, s6 obtiene un gram
nulado de preparado pigmentario con gremo de 1 a 4 mm ‘
aproximademente de didmetro, que incorporado, por ejemplo,
al polietileno da tinturas de calidad lgualmente buensa
que las del preparado pigmentario en polvo, el cual deg=
prendia intenso polvillo.
_FEIVINDICAC TONES _

Descrito o1 objeto dol pregente invento se dew
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes rei-
vindicaciones con priorided de la solicitud de patentes
suizas n® 12519/74 del 13 Septiembro de 1974 y ne
14958/74 el 8 de Noviembre de 1974,

l. Procedimiento para la pxeparacidn de un
granilado de pigmento fécilmente aislable, no polvoroso
y bien disperseble, csracterizado por someterse a una
mixturapién turbulenta, hasta que se haya formado un
granulado, una suspensién 4 un pigmento o preparado pig-
mentario oxgénico fingmente aiviaido; en presencia de
coadyuvantes de la granulacibn insolubles en agua, de la
serie de lag resinas naturales, gintéticas o semiginidti-
cas, log derivados de celulosa; las sales alcalinotérreas
de écidos grasos superiores con 12 a 24 dhomos de C; los
ésteres de fcidos dicarboxilicos, éeidos arilsulfénicos
y &cidos arilcarboxilicos, el»éoi@o fosfdrico y el éeido
fosforoso y.las fenilsulfonamidasg, pero en ausencia de hu
humectantos, en un sisteme bifésico consbitufdo por una
fage acuosa y una segunde fase liguilida constituida predow

minantemente por disolvente orgénico précticamente inso-
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luble en agua, en la que el coadyuvente de granulecidn

. empleado sea soluble 'por lo menos en parte, separarse el

grennlado, constitulde fundementalmente por el pigmento

0 proparado pigmentario, el coadyuvante de granulacién

¥ el disolvento orgénico; y oxcluirse del granulado sopa~
rado ol disolvento.

2. Procedil iento segln la reivindicacién 1,
cargctorizado por partirse de une suspensiln acuosa del
pigmen’co' 0 el preparado pigmentario.

3;Procedimien1;o gogln la reivindicecion 1,
cargeterizado por emplearse como coadyuvante de la granu-
lecibn un dei*ivado de celulosa.

' 4. Procedimiento sogfn las reivindicaciones L
vy 2, caragterizado por emplearse como coadyuvante de la
grenvlecién une sael alcalinotérwea do un Acido graso con
12 a 24 Atomos de C. ) _

5:__Procedimien1:o segin las roivindicaciones 1
¥y 2, caracterizado por emplearge como coadyuvante de la
granulacifn una resina natural, sintética o gemisintética.

' 6, Procodimionto soglin las reivindicaciones

1 a5, cametorizado por emploerse como disolvento oxgé-
nico 1,1,l-triclorootano,

‘7“. Procodimionto geglin lag reivindicaciones
1l a5, caractorizado por omplearse como disolvente orgiw
nico tolueno o xileno.

8. Procedimionto segin las reivindicaciones 1
a 5, caractorizado por empiearse camo disolven’ﬁe orgénico
clorobcneeno, ]

9, Procedimionto gsegln las reivindicaciones 1

]
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a 8, garactorizado por emplearse fpo:ﬁ 100 partes de pigmen;-
te de 0,1 a 50 partes del coadyuvante ge granulacién.
10, Procedimiento segin las reivindiceciones

1 a9, carrcterizado por olegirse la relacién cuantitas

tiva de pigmento a disolvente omgénico de modo que el gras=
nulado resultente contenga précticamente toda la cantidad
d0 disolvente orgénico inclufdes

11, Procedimiento segln las reivindicaciones”
1 a 10 cgractexrizado por emplearse por 10 partes de pige
mento @0 2 a 22 voldmenes de disolvente orgénico.

12, Procedimiento srgln las reivindicaciones
1 a 11, garactoxizedo por ofectuarse la mixturacién burbus-

Isnta con eyuda d6 un Srgano agitado. ’
1_3; Procedimiento segdn la reivindicacién 1,

caracerizedo on que ol disolvente se excluye por evaporaw
A

»

cibn. _ ,
14, Procedimiento gegln la reivindicacién 1,
caracterizado por actuarse sin gportacibn oxterna de ca-

lox,

_ 15. Procedimiento para la preparacién de un
granula;lo de pigmento, facilmente aislable, no polvoroso
y bien disgpoersable.

V Segin se describe y reivindica en la presonte
memoria descriptive, que consta de 32 péginas folisdas y

escritas a méquina por una sola do sus caras.
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