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Los pigmentos de color inorgdnicos, talés como
éxidos de hierro, 4xidos de cromo, pigmentos de cadmio o de
fases mixtas tienden en las pinturas, despuds de su disper-
sién, a un floculado més o menos fuerte., seglin la humec~
tabilidad del pigmento y la capacidad de humectacién del



10

15

20.

25

.-2;
i '
aglutinante. Aqui, se forman por la unidén de lhs particulés'g
dividuales de pigmento unos aglomerados mds grandes, asi lla-
mados floculados (DIN 53 206), que se pueden volver a dividir
mediante reducida aplicacidén de solicitudes de cizallamiento.

‘La floculacidén del pigmento conduce, debido a la distribucién'

irregular en la pintura, a una dismiﬁuc;én de su’cépacidad de

esparcién, es decir, & un desplazamiento de la tonalided de . |

color y & una disminucidn de la capacidad de cobertura. Debi-

de a la destruccidn mecdnica relativamente fdcil de los flocu

lados'y, segin la recete, una formacién de nuévo de diferente|

rapidez, depende la medida de la variacién de la tonalidad

del color y de la capacidad de cobertura también de otros mu-|

_chos factores externos, tales como tiempo de almacensmiento,

método de aplicacién y tiempo de ventilacién_de'las pinturas..
Debido a las mayores necesidades de aglutinaﬁte de los flocu?
lados y de su distinta forma y tamafioc se presenta, por ejem-
plo, en las lacas industrisales, una‘disminucién del gfado de
brillo y un aumento del velo de brillo. La industria de las
lacas no estd, por lo tanto, interesads en‘pigmentos floculan
tes,

Se conocen procedimientos para el tratamiento ulte-

,rlor de los pigmentos para mejorar sus propiedades para los

uwateriales sintéticos y las lacas. Asi, segin la patents US
3 017 283, se obtienen 6xidos de hierro estables a la corro-
sién mediante tratamiento ulterior con fosfdtidos de s0ja.

| En las patentes US 2 917 400 y 3 052 644 se describen éxidos

de hierro transparentes,que se formen por tratamiento ulie-
rior con écidosrmonocarboxilicos alifétiqos. La publicacién
alemana DOS 2 001 381 describe pigmentos inorgénicos fdcilmen

te dispersables por tratamiento ulterior con resinas alquili-
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cas modificadas don dcido graso, no secantes.,ﬁste tratamient
ulterior, sin embargo, no reduce casi la tendencia a la flocu
lacién de los pigmentos. La publicacién alemana DOS 2 202 527

=

describe pigmentos de color estables g la floculacidén con buej
efecto protector contra la corrosién mediante tratamiento de
los pigmentos con N,N’~diacildisminas. Los pigmentos de color
asi tratados presentan una meyor estabilidad a la floculacidn
que,'sin embargo, para muchos-fines de éplicacibn, fales co~-
e, por ejemplo, la pigmentacidn de pinturas usuales y lacas
industriales a base de resinas slquidicas de aéeite corto,

wedio’ y largo, no resulta suficiente.

El cometido de la presente invencidn es, por lo
tanto, poner a disposicidén pigmentos’ de color inorgdnicos con
reducida tendencia a la floculac@én en todos los aglutinentes
usuales, tales como, por ejemplo, reainas alquidicas de acei—
te largo, medio y corto.

Objeto de la presente invencién son los pigmentos §
de color inorgénicos tratados ulteriormente, con reducida tqg.
dencia a la Tloculacidn, con un contehido de sustencias ten-
sioactivas, caracterizados porque contienen polislquilengli-

coles de férmula general (I)
HO -Q CHR* - CHR" =~ O +xH(I)

con pesos moleculeres de 800 a 25 000, preferentemente de
800 a 12 000, y/o productos de reaceidén de estos compuestos
con

a) 0,1 - 2 , preferentemente 0,8 = 2 moles de &cidos mono-
y/o policarboxilicos de férmula.generél (11)

A - Rl - B (II)
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. b) 0,1 - 1, preferentemente 0,5 - 1 mol de aldehidos de f£érmu

'nosilanos de férmula general (VI)

4= o | - l

y/o dcido carbdénico en forma de sus déri?ados:éstei o haluros
de dcido y/o

la general (III)

14

¢ -'R, - D (III) P Tyl

¢) 0,1 - 1, preferentemente 0,5 - 1 mol de_cétonasvde fdrmu;.
la general (IV) .

R, - C -~ R (I .  y/o

férmula general (V)

E - R. = P (V) _{;53‘ ~y/o

e) 0,1 - 2, preferentemente 0,6 - 1,6 moles de- dicetehoAx/o
f) 0,1 - 2, preferentemente 0,8 - 2,0 moles de orﬁanohaloge-

- ' (R6)2 'six2 (v1)

en cantidades de un 0,1 & 15 % en peso, donde Rffsignificé

H, CH3, preferentemente H; R" aignifica H, CH,, preferente—

3
mente H; x representa 20 -~ 1300, preferentemente 20 - 7003

Rl751gn1f1ca Cl 20 alqullenq, 62-020 alquilideno, feanileno
0 un enlace directo, donde 10s restos mencionados pueden es-
tar, en caso dado, sustituidos por flﬁor,’clorb, bromo, grupos.
erilo, fenoxi y alcoxi; Ay B significan, independientes entr%f

si, hidrdgeno o un grupo carboxilo baao la condicidn de que
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cuando R, es un enlace directc, A y B ho pueden significar si
multdneamente hidrdgeno; R2 eignifica'lepzo-alquileno, feni-
leno, naftileno o un enlace, pudiendo los restos mencionados
estar sustituidos por flior, cloro, bromo, arilo, fenoxi, al=-
coxi; C y D, independientes entre si, significan hidrdgeno o
un grupo aldehido, bejo la condicién de que cuando R, signifi;
ca un enlace, C y D no pueden significar simultdneamente hi~

érégeno; R, y R,, independientes entre si, significan alquilo

fenilo~o‘juntos4forman un resto 04"06 alquileno ciclico, don-
je los restos mencionados pueden estar sustitufdoes por fldor,
cloro, bromo, arilo, fenoxi, aleoxij Rs»signifioa 03—010 alw
quileno, fenileno o 4,4 =difenilenmetanoc, donde los restos
mencionados pueden estar, en caso dado, sustitufdos por fldor
cloro, bromo, arilo, fenoxi, alcoxi; E y F, independisntes en
tre sf, significan hidrégeno o grupos isocianato; H6 signifi-~
ca metilo o etilo y X significa ecloro, bromo o iodo.

En las sustancias tensioactivas empleadas segun la
presente invencidn, se trata de polialguilenglicoles, ésteres
poliédsteres, acetales, cetales, uretanos, compuestos de.l,3-

~dicarbonilo y éier de diorganilsilanoies especiales. Los dci-

dos mono- o policarboxflicos adecuados pars la formacidén de
ésteres o bien poliésteres con los polialquilenglicoles po-
seen un peso molecular de 50 a 1000, preferentemente 100 a '
500,y 1 = 6 grupos COOH por 350 unidedes de peso molecular.
Zjemplos de éstos son el deido férmico, deido acético, los
gcidos €¢,=Cop
zéico, dcido ftédlico, dcido carbénico, por ejemplo, en forma

-carbox{licos saturados e insaturados, dcido ben

de sus derivados fosgeao y difenilcarbonato, deido tereftdli-
co, dcido isoftdlico, doido pirromelitico, dcido melitico,

deido oxélico, 4cido maldénico, &oidos Cz-clo~dicarboxilicos

'
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saturedos e insaturados. Compuestos especialménte preferentes|

en el sentido de la invencidén son los éasteres de polietilenQi:

glicol ("policera") con un peso molecular medio de 6000
("policera 6000") 'con dcido ftdlico, asi como con dcido mald-

‘nico, dcido suceinico, deido esteérinico, dcido adipico y

écido'pirromelitico y de polietilenglicol con,élfﬁeso.moléct—
lar 12000 ("policera 12000") con deido estearinico.

Los ésteres de la presente invencidn se obtienen'

- preferentemente por condensacidén del poliefilenglicol con -
los dcidos mono- o policarboxi{licos empleando por cada grupo |

Los aldehidos y dialdehidos adecuadoa pars la formai

cién de acetal con el polialquilenglicol tienen un peso mole-
cular de 25 a 600. Ejemplos’para'esto son formaldehido, ace=
taldehido, 03 20 ~aldehidos saturados e 1nsaturados, benzal=-
dehido,_glloxal dcido glioxflico, dialdehido malénico,

2 18 -dialdehidos saturados 8 insaturados, dialdehido térefé
tédlico, dialdehido ftdlico y dialdehido isoftdlico. Con prefe
rencia se emplea el dialdehido tereftdlico.

Ejemplos de las cetonés adecuadas para la formacién

de cetal con el polialquilenglicol son acetona, etllmetllce-'
tona, benzofenona, acetofenona, proplofenona ¥ ciclohexanona.

Con preferencias se eumplea la benzofenona Y acetofenona (obten

.clén de tales acetales 0 blen cetales,fvéase, por -ejemplo,
| Houben-Weyl, tomo IV/3, 204 - 220). Ejemplos de isocianatos

y diisocianatos adecuados para la formacién de uretano son
fenilisocianato, hexametilendiisocianato, 2,4-toluilendiiso-
cianato, 4,4 ~-diisocianato-difenilmetanc, 2,4 -diisocianato~

- OH del polietilenglicol la cantided équimoler de doido carbo-| -
‘xflico. La obtencién de tales ésteres se describd, por ejeém— |
plo, en Houben-Weyl, tomo VIII, péginas 516 - 526.
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difenilmetano. Preferentemente se empldan el hexemetilendiiso
cianato y'toiuilendiisoeianéto. La obtencidn de tales uretano
se describe, por ejeﬁplo, en Houben-Weyl, tomo XIV/2, 71 - 75
le obtencidn de los isocianatos en Houben-Weyl, tomo VIII,
119 -~ 129. | |

' ‘Para la obtencidén de los compuestos 1,3-dicarbonilo
es especialmente adecuado el diceteno. Lh obtencidn de estos
conpuestos se. dsscribe en Houben-Weyl, tomo VII/4, pdginas
115 - 122, ‘ :

Ejemplos de compuestos de silicio adecuados, que
segin la presente invencidn se pusden hacer reaccionar con
polialquilenglicol con un peso molecular de 800 -~ 25 00O, son
dimetildiclorosilano y dietildiclorosilanoc. La obtencidn de
tales éteres,de‘diorganosilanoles sé efectia segun la éter-
sintesis de Willlemson, Mekromolekulare Chem. 18/19 (1956)
pédgina 511.

El tratanmiento ulterior de los distintos pigmentos
inorgénicos con los’polietilenglicoles especiales y derivados
de los polietilenglicoles se puede efectuar, vor ejemplo,
mediante goteo de una solucién o emulsién acuosa u orgdnica
o de una Pusién de la sustancia de tratamiento ulterior a una
dispersidn acuosa de los pigmentos o también sobre el pigmen-
t0 seco en los grupos mezcladores usugles. Ademds, el trata-
niento ulterior se puede realizar en wn molino de chorfo de

| vapor mediante inyeccién a través de toberas de la solucién

o emulszidn acuosa u orgdnica o de la fusién de la sustancia

de tratemiento ulterior sobre el pigmento. Por ejemplo, tam-—
bidn es posible introducir la sustencis de tratamiento ulte-
rior seca en una suspensidn acuosa u orgdnica de los pigmen-

tos en los grupos mezcladores usuales.
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Los pigmentos tratados ulteriormenté no muestran,
deapués de su incorporacidén en los aglutinantes, ninguna flo-
culagién o §d6lo- una muy reducida. Por qjemplo, las;reainas‘a;.'
quidicas de aceite corto, medio y largo, pigmentadas con los
colorantes tratados ulteriormente no présentan, después del'
asf{ llamado ensayo "rub out", ninguna diféfencia 0 s6lo una
diferencia muy reducide de cleridad entre la superficie fib—'
tada y sin frotar de la laca aplicada. El ehsayovrub out es
un ensayo empleado usﬁalmente en la‘indusfria de lgs lacas
¥y permite una ulterior comprobacién del comportamiento a la
tloculacién.

Seglin este ensayo se aplica el pigmento & conprober|
en capa delgada sobre una placa de vidrio. La laca aun huimeda
sobre la place de vidrio se frota a contlnnacién con el dedo.
Si el pigmento ha floculado, entonces los floculados se des-
truyen por cizsllamiento al frotar, con lo que se varia la
tonalidad del color en comparacién con las superficies sin
frotar. En base de la eveluacidén colorimétrica segin DIN
5033, hoja 7, se obtienen,pararlos distintos pigmentos, valo-
res de color determinados A X o bien AY para la diferencia’
entre la superficie frotada y sin frotar ﬁara Ias-lacas'indi; ’
vidueles frotadas con los pigmentos de color sin tratar y tra
tados (véanse las tablas 1 a 6). Aqui, tienen los pigmentos.
de color tratados wlteriormente y dispersados en las resinas
alquiﬂiéas de aceite largo, medio o corto, claramente unos
valcores AY o bien AX mds reducidos que los correSpondien’ées
productos sin tratar. Esto se debe a una floculacidén mds redu
cida de 1los pigmentos de color tratados ulterlormente en estom
aglutlnantes, lo que, como consecuencia, se expresa también
en la menor diferencia de claridad AX o bien AY entre la su
perficie frotada y sin frotar. V
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- El tratamiento ulterior de lds pigmentoa con polieth"
lenglicoles especiales y los productos de- reaccldn .obtenidos
de éstos, tales como éateres, poliésteres, acetaiea, cetales,
uretanos, compuestos de’ l,3-dicarbonllo ¥y de silicio,no ori-

como color, estabilidad al color, combinabilidad y compatibi-'
lidad con los demds agentés auxiliares en las pinturas.

Los- pigmentos de la presente invencidn'se pueden
¢.»lear, por lo tanto, ventajosamente paré la pigmentacidn de
pinturas. Por ejemplo, son muy apretiadés como pigmentos es-
pecialmente sélidos a la luz en la industria de las lacas.

Los ejemplos a continuacién explican con mds deta-

se han resumido en las tablaa)

Ejfemplo le

50 g de verde de 4xido de cromo puro, molturado
(Cr ) se suspenden en 300 cc de agua y s¢ mezcls con una
soluoién de 0,5 g de un dster de polietllengllcol con el peso
molecular medio 6000 y anhidrido de deido Ptalico (proporcién
molar 1 ¢ 1) en 30 cc de agua. La suspensidén se agita durante
una hora. Después, se retira el agua por destilacidén y el pig
mento se seca a 60° en vacio.

Ejemplo 1lb

En una resine alquidica de aceite largo, modificada
con decidos grasos vegetales, con un contenido en aceite de un
66 % y un contenido en anhidrido de dcido ftdlico de un 25 %,
se frota verde de éxido de cromo sin tratar y tratado ulte~ f
riormente segin el ejemplo 1 con una concentracién en volumen
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de pigmento (PVK) de un 10 %, durante 4 horas en el molino
oscilante de bolas. Despuéds, se aplica la laca con un estira-

dor de peliculas automdtico en un espesor de lZO/um sobre unsl

‘Placa de vidrio. 30 minutos después de la aplicacidén se frota

una parte de la pelicula de lgca'perpendieular en la direc—‘
cién de aplicacién y-ée miden 6pticaménte las diferenciss de
claridad A Y entre la superficie frothde y sin frotar, siendo)
la magnitud del valor AY una medida de le floculacién. El
ézido de cromo sin tratar tiene un valor AY de 1,1, el 6xido
de cromo tratado ulteriormente segﬁn el ejemplo la, tiene un
valor AY de 0,3. .

Ejemplo le¢

En una resina alquidica de aceite medlo, modificadsa
con écidos grasos vegetales secantes, conwun,contenldo en
aceite de un 50 % y un contenido en anhidrido de dcido ftdli-
co de un 28 % se frota verde. de ¢éxido de cromo sin tratar y
tratado wlteriormente segin el ejemplo la,tal y como se ha
descrito en el ejemplo 1b, y se mide épticeamente. E1 6xido de
cromo sin tratar tiene un valor AY de 0,5, el 6xido de cromo
tratado ulteriormente,segﬁn el ejomplo la, tiene un valor
Y de 0,4. |

Ejemplo 1d

En una resina algquidica dé‘ébeite corto a base'aé
dcidos grasos sintéticos saturados, de bajo peso molecular, |
con un contenido en aceite de un 24 % y un contenido en anhi-|
drido de dcido ftdlico de un 43 %, que se ha combinado en-pro
porcién 75 : 25 con una resina de melamina, se frota verde
de 6xido de cromo sin tratar con un PVK de 10 % durante 10
horas en el molino oscilénte de bolas. Deépﬁés se pulveriza
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&0 diog te corto
Oxido de hierro (0,1 m) Ax AX AX

- 1,4 0,4 1,2
Oxido de hierro (0,1 m)
tratado segin el ejem= ’ v

" (peso molecular medio 6000) y anhidrido de deido ftdlico (pro

)]
la ldca hasta cubrir totalmente un dondo de contraste. Des—
puds de 5 minutos se frota une parte de la pelioula de 1h la-
ca perpendicular en direceién de la pulverizecién y se mide
6pticamente la diferencia de claridad AY entre la superficie
frotada y sin frotar. EL 6xido de cromo sin tratar tlene un
valor AY de 1,0, el éxido de cromo tratado ulteriormente
gsegin el e,jempio ls un valor AY de 0,8. '

-

Ejerplo 2 (ejemplo comparativo)

El éxido de hierro tratado ulteriormente con un 1 %
de N,N’-diformilhexametilendiamina segin la publicacién alema
na DOS 2 202 527 con un tamafio de particula medio de 0,1 m,
tenia en las resinas alquidicas de aceite largo, medio y cor-

to, como en los ejemplos lb, le¢ ¥y 1ld los siguientes valores )

AXs.

Resina al- Resina al- Resina al
quidica de quidica de quidica
aceite lar - aceite me~ de acei-

Ejemplo 2a .

50 g de éxido de hierro con un tamafio de particula
medio de 0,1 u se tratan ulteriormente, como en el ejempio
la, con una solucidn de 0,25 g de un éster de polietilenglicol

porcién molar 1 s 1) en 30 cc de agua.
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| Ejemplo éb

| ejemplo 2a se froté en resinas alquidicas de'aceite_largo;

el2e

El déxido de hierro tratado ulteriormente ‘segun el

medic y corto como indicado en los ejemplos 1lb, lc ¥ iq'y se | .
mtdi6 ,épticamente. Se obtuvieron los -siguientes valores AX:
. o _ j o

! K Resina al-~ Resind al- Resina al

quidica de gufdica de quidica |.

aceite lar aceite me- " de acei~| -

- . dio ;- te corto|
Oxido de hierro (0,1m) Ax - Ax  AX
‘ 1,6 20,5 - L,2
Ozido de hierro (0,1 m).
tratado segin el ejem= - _ R Ce
plo 2a . - 0,2 A 0,2 ' _' 0,8

Ejemplo 32
“50 g de 6xido de hierro con un. Yamafio de partlcula S

medio de 0,1 m se traté ulteriormente como en el ejemplo la

con una solucidn de 0,5 g de un éster de polletilengllcol

(peso molecular medio 6000) y deido malénico (nroporclén mo=
lar 1 3 1) en 30 cc de agua.

Ejemplo ;h'

El éxido de hierro tratado ulteribrmente segdn él ‘
ejemplo 3a se froté en las resinas alquidicas de’ aoeite largoe}
medio y corto. como indicado en los ejemplos lb;. c_y{ld y;se
nidié 6pticamente. Se obtuvieron los sigu;entes res AXs
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50

Oxido de hierro (0,1);.)

Oxido de hierro (0,1 m)
tratado segin el ejem—
plo 3a '

wjemplo 4a

50 g de 6xido de hierro (tamafio de particula medio 1
0,1 m) se traté ulteriormente como en el ejemplo la con una
gsolucidn de 0,5 g de un éster de polietilenglicol (peso mole=-
cular medio 6000) y deido suceinico (proporcién molar 1 : 1)

en 30 cc de agua.

Ejempio 4b

El 6xido de hierro tratado ulteriormente segun el
ejemplo 4a se froté en las resinas alquidicas de aceite largo
medio ¥ corto como en los ejemplos lb, lc y 1d y se midié
$pticamente. Se obtuvieron los siguientes valores AX:

Cxido de hierro (0,1 m)

Oxido de hierro (0,1 m)
tratado segin el ejem~
plo 4a

-] 3=

Resina al+ Resina al- Resina al
quidica de quidica de quidica
aceite lar ‘'aceite me-~ de acei-
&0 ~dlo te corto
Ax Ax Ax
1,6 0,5 1,2
0,3 0,0 1,0

124

| L et

Resina al- “Resina al- Resina a|
quidica de quidica de quidica
aceite lar aceite me-~ de acei-
g0 dio te corto
Ax AX Ax
l’6 0,5 1’2
0,0 0’2 l’l
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Ejemplo 5a
. . ', -A . -
50 g de 6xido de hierro (tamafio de particula.me-
dio = 0,1 mu) se tratd ulteriormente como en ei'eﬁemplo la
con una soluéién.de 0,25 g de un éster de polietilengiicol

(peso molecular medio 6000) y &cido estearinico (proporcidn
"molar-l : 2) en 30 cc de agua.

‘Ejewplo 5b

El éxido de hierro tratado ulteriormente segin el
ejemplo 5e se froté on las resinas alqifdicas de aceite large
medio y corto,como indicado en los ejemplos lb, 1lc y 1d y se
midid épticemente. Se obtuvieron los siguientes valores AX:

Resina al- Resina al~ Resiﬁa =
quidica de quidica de quidica
aceite lar aceite me- de acei-

&0 dio - - te corto
Oxido de hierro (0,1 m) Ax AX AX
0xido de hierro (0,1 m) B L
tratado segin el ejem-
plo 5a . 0,0 0,1 0,7

Ejemplo ba

-

50 g de éxido de hierro (tamaﬁo de particula medio #
| 0,1 m) se trataron wlteriormente,como en el ejeuplo la, con
‘una solucidn de 0,25 g de un uretano de polietilenglicol

(peso molecular medio 6000) y hexametilendiisocianato (prqu; |
cién molar 1 3 1) en 30 cc de agua. ' '

Bjemplo 6b

El éxido de hierro tratado ulkeriormente segin el

| Lo
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ejemplo 6a se frotdé en las resinas alquidlcas de acelte lar-
g0, medio y corto, como indicado en 1és ejeuplos 1b, lc y 1ld

y se midid Spticamente. Se obtuvieron los siguientes valores

A e

Resina al- Resina al- Resina a
quidica de quidica de quidica
aceite ler aceite me- de acei-

&0 : dio te corto
Czido de hierro (0,1 ) Ax AX AX
1,6 O’S ’ 1'2
Cxiuo de hierro (O,I/u)
tratado segun el ejem- -
plo 6a 0,2 0,0 0,6

Ejemplo Ta
50 g de 6xido de hierro (tamsfio de particula me-

" dic = 0,25)u) se trateron ulteriormente como en el ejsmplo la|

con una solucidn de 0,25 g de un éster de polietilenglicol
(peso molecular medio 6000) y enhidrido de feido succinico
(proporcidn molar 1 : 1) en 30 cc de agua. |

Bjemplo Tb

El éxido de hierro tratado ulteriormente segﬁn el
ejemplo 7a se froté en las resinas slquidicas de aceite largo
medio y corto como indicado en los ejemplos 1lb, lo ¥y 1ld y se
nidid 6pticapente. Se obtuvieron los siguienfes valores AX:

[ Lo
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Oxido de hierro (o,zsju)

Oxido de hierro
tratado segin el
ejemplo Ta

~jemplo 8a

50 g de dxido de hierrc (tamafic de particula me- |
¢io = 0,25 m) se trataron wlteriormente como en el ejemplo la
con una solucidén de 0,25 g de un didéster de polietilenglicol

(peso molecular medio 12000) y difenilcarbonato (propor016n
1) en 30 cc de agua.

molar 1 :

Ejemplo 8b

El 6xido de hierro tratado ulteriormente segin el
ejemplo 8a se froté en las resinas alquidicas de aceite largo
medio y corto como indicado en los ejemplos 1b; lc y 1d y se
midid épticamente. Se obtuvieron los siguientes valores AX:

Oxido de hierro (0,25)u)

Oxido de hierro (0,25 m)
tratado segin el ejem-
plo 8a

-5

Resina al= Resina al- Resina al
quidica de quidica de quidica
aceité lar  aceite me- de dcei-
T80 . dio te corto
Ax AX CAX
Y 0,6 1,8
01.3 014 115

Resina al- Resina al- Resina:a}

guidica de quidica de . quidica

acelte lar aceite me- ~ de acei-

g0 T 7 dio te corto|.
Ax AX AX
2,2 0,6 1,8
0,4 . 0’5 l,S
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| Ejemplo 9a

Ejemplo 9b

- =17

. 50 g de, xido de hierro (tamafio de particula me-
dio = 6,25/u) ge'trataron ulteriormente como en el ejemplo
la con una solucién de 0,25 g de un compuesto §e silicio e
polietilenglicol (peso moleculsr medio 12000) y:diisetildiclo-
rosilano (proporcién molar 1 : 1) en'30 co de agisl ' = .

E1 éxido de hierro tratado,ultériormeh%e segun el
ejenplo 9a se froté en las resinas alquidicas detééeife lar-
0, medio y corto como indicado en los éjémplosflb,'lq y 1d
y Se midié épticamente. Se obtuvieron los éiguiq%té§~valorea |

A X:

Resine al- Resina al- Resina a;
quidica de . quidica de quidica
acelte lar aceite me~ de acei-

&0 -dio o te qorto
Oxido de hierro (0,25 m) Ax Ax. AX
- 2,2 0,6 h 1,8
Oxido de hierro (0,25 ju)
tratado segin el ejem- :
plo 9a 0,5 0,4 1,6

Ejemplo 10a

50 g de éxido de hierro (tamafio de particula me-
dio z"0;8Ju) se t:atéron uwlteriormente como;en'el ejemplo,iq
con una solucidn de 0,75 g de polietilenglicol (peso molecu-
lar medio 6000) en 30 cc de agus. -

Ejemplo 10Db
El éxido de hierro tratado ulteriormente segin el
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eJemplo 10a se froto en las resinas alquidicas de aceite lar-
go, medlo g corto como indicado en los eaemplos lb, lc y 1ld

y se midid 6ptlcamente. Se obtuvieron los 51ruienten Vaiores

Ax:

Resina al- Resina al- Resina a}l
quidica de quidica de quidica

aceite lar aceite me- de acei-
80 dio te corto
_xzido de hierro (0,8}.1) AX AX AX
0,8 0,5 1,1
Cxido de hierro (0,8 m)
tratado segin el ejem~—
rlo 10a 0,2 0,3 0,5

- Ejemplo lla

50 g de déxido de hierro (tamafio de particula medio 3
0,8 m) se trataron ulteriormente como en el ejemplo la con
una solucidn de 0,25 g de un éster de polietilenglicol
(peso molecular medio 6000) y dcido adipico (proporeidén molar
1l lj en 30 c¢c de agua.

Ejemplo 1lb

El 6xido de hierro tratado ulteriormente segun el
ejemplo lla se frotd en las resinas'alquidicas de aceite lar-
go, medio y corto como indicado en ;BswejemplosVlb, le'y 1d
y se widié Spticamente. Se obtuvieron los siguientes valores

A X
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Resina al- Resina al- Resina al
quidica de quidica de quidics
aceite lur aceite me< de acelte

&0 dio corto
Oxido de hierro (0,8 u) AX AKX A X
e ’ 0,8 0,5 1,1
Cxido ‘de -hierro (0,8 m)
tratado segin el ejem- ;
I'lO lla 0,3 0,3 0,8

-

syémplo 12a

50 g de éxido de hierrd (éaméﬁo'de particula me= -
alo = 0,8)u) se trataron como en el éjemplo'la ¢on una solu—
¢idn de 0,25 g de un éster de polietilenglicol (peso molecu-
lar medio 6000) y dcido estearinico (proporcién moler 1 : 2)
en 30 cc de agua. -

Ejemplo 12b

El 6xido de hierro tratado ulteriormente segin el
ejemplo l2a se f;oté en las resinas alquidicas de aceite lar-
&0, medio y corio como descrito en los ejemplos lb, lc y 1d
vy se midid dptincamente. Se obtuvieron los siguientes valores

A X

Resina al-~ Resina al-  Resina a]
‘quidica de qufdica de qufdica
aceite lar accite me~ de acei-

g0 dio te corto
Cxide de hierro (0,8 m) AX AX Ax
0’8 0’5 l,l
Cxido de hierro (0,8 u)
tratado segin el ejem~-
plo 12a 0,4 0,2 0,9

—1
IF




10

i35

20

25

30

" (proporeidn molar 1 : 1) en 30-cc de agua.

A X
Resina al- Resina al- . Resina &L '
quidica de: quidica de quidiea.|
- acelte lar dceite me- de acel-|
go dio te corto|
Oxido de hierro (0,8 u) Ax Ax AX
0,8 0,5 1,1
Oxldo de hierro (0,8 u)
tratado segin el ejen~ . - ‘
plo 13a 0,2 0,5 0,9

| lecular medio 6000) en 30 cc de agua.

=20

Ejemplo léa
' : S o _ i L
50 g de éxido de hierro (tamafio de particulg me-
dio = 0,8 m) se trataron ultériormentd_cdpo.descrito en el
ejemplo la con una solucién de10,25 & de un éster de polieti~|
lenglicol (peso molecular medio 6000) y deido '

Ejemplo 13b

El 6xido de hierro tratado'ultefioémeﬁte segun el . |
ejemplo 13a se frotd en las resihgs glquidicaé de aceite lar-|
g0, medio y corto como descritb en los ejempioé 1b, lc y'ld‘ .
y se midid 6pticamente. Se obtuvieron ‘los siguientes valores 1

E;emglo l4g

. 50.8 de sulfoselénido de cadmio (tamaﬁo de paxticu—
la medio = 0 Eju) se trataron ulterlormente como en el ejom—

plo la con una solucién de 0,5 g de pol;etilengllcol (peso mo _

b;emglo 14b .
El sulfoselénido de cadmio tratado ulteriormente Bg| -
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gin el ejemplo lda se froté en las resinss alquidicas de acei
te lurgo, medio y corto como descrito en los ejemplos 1lb, lc
y 1d y se midié 4pticamente. Se obtuvieron los siguientes va-

lores AX:

Resina al- HResina sl- ' Resina é
quidica de quidica de quidica

 Lon

aceite lar acelte me~ de acei-
&0 ‘ dio te corto
$.lfogselénido de cadmio AXx AX AX
(0;5_}1) ' 1,7 1,0 1,4
Sulfoselénido de cadmio
(0,5 ;) tratado segin -
el ejemplo l4a . 0,7 . 0,0 1,1

Ejemplo 15a .

50 g de éxido de fase mixta verdé (tdmafio de parti-
cula medio = O,4)u) del sistema 6xido de Ti~-Co-Ni-2Zn con es-
tructura espinel se trataron ulteriormente como descrivo en
el ejemplo la con una solucién de 0,5 g de polietilenglicol
(peso molecular medio 6000) en 30 cc de agua. '

Ejemplo 15b

El. éxido de fase mixta verde tratado wulteriormente
segin el ejemplo 15a se frotd en resinas alquidicas de aceite
largo, medio y corto como descrito en los ejemplos 1b, lc y
1d y se midid Spticamente. Se obtuvieron los siguientes va-
lores AY: | ’

*:‘_\

\ -

\

v
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'Resina al

Resina al- Resina al-
quidicd de quidica de gquidica
aceite lax dceite me-~ = de acei-
&0 dio - te cortol.
) ) 7 . ‘
Oxido de fase mixta verde Ay AY AY
(0,4 p) 1,3 0,6 1,1
Oxido de fase mixta verde | “
(Cy4 m) tretado segin el : A
ejemplo 1l5a 0,9 0,3 0,8
Tablas de Resumen
" |Pigmento Resina al- Resina al- Resina al|.
quidica de .quidica de gquidica
aceite lar aceite me- de aceite|’
. go dio . corto
Tabla 1
Cr?_().3 (gin trataxr) AY AY AY
V 111 095 1,0
Cr O (con 1 % en peso
de eéter de policera ,
6000 y dcido ftdlico) 0,3 0,4 0,8
Tabla 2
Oxido de hierro (tamafio de A X AX AX
particula medio = 0 21 ) 1,6 - 0,5 . 1,2
Oxido de hierro (0,1 u; com
0,5 % en peso de éster de
.-policera 6000 y dcido ftd-
O,d_do de hierro (0,1 u; con
1 % en peso de éster de po-
licera 6000 y dcido maléni-
co) 0,3 0,0 1,0
Oxido de hierro (0,1 mj; con -
1 j en peso de éster de poli
cera 6000 y decido succinico) 0,0 0,2 1,1




10

A5

20

. _23_

Pigmento

Resina al-
quidica de
aceite lar
80

Resina al-
quidica de
acelite me~

dio

" te corto

Resina &L
quidica
de acei-

Oxido de hierro (0,1 m;
con 0,5 % en peso de é3
ter de policera 6000 y
gcido estearinico)

Oxido de hierro (0,1 m;
con 0,5 % en peso de
uretano de. policera
€500 y hexametilendiiso
sianato) :

Tabla 3

Oxido de hierro (tamafio
de particula medio =
0’25}1)

(xido de hierro (0,25 m;
con 0,5 % en peso de ég=
ter de policera 6000 y
anhidrido de dcido suc=
¢inico)

Oxido de hierro (0,25 m;
con 0,5 % en peso de diés
ter de policera 12000 y
difenilcarbonato)

- Oxido de hierrc (0,25 m;

con 0,5 % en peso de com
puasto de. silicio de po=~-
licera 12000 y dimetildi
clorosilano)

Tabla 4

Oxido de hierro (tamafio
de particula medio = 0,8 m)

0,0

0,2

AX

2,2

0,3

0,4

0,5

Cxido de hierro (0,8 mj; con

1,5 % en peso de policera
6000)

0,1

0,0

AX

0,6

0,4

0,5

0,7
0,6
AX

1,5

1,5

1,6
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Pigmento Resina al- Resina al- Resina al
quidica de quidica de quidica |
acelte lar 4ceite me- de aceite

AT
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&0

A dio

corto

Oxido de hierro (O,B/u;

con 0,5 % en peso de és

ter de policera 6000 y
dciao adlplco)

Oxido de hierro (0,8 m;
con 0,5 % en peso de és
Ser de policera 6000 y
£cido estearinico)

Oxido de hierro (O, 8 p
con 0,5 % en peso de és
ser de policera 6000 y
gcido

“Tabla 5

Sulfoselénido de cadmio

(tamaﬁo de particula me -

dio = 0 5/u)

Sulioselenido de cadmio
(0,5 m; conun 1 % en
peso de policera 6000)

Tabla 6

Oxido de fase mixte ver
de (temaflo de particula
medio = O 4/u del siste
ma 6xido de Ti-Co-Ni-Zn
con -estructura

Oxido de fase mixta ver
de (0,4 p; con un 1 %
en peso de policersa
6000)

0,4

0,2

AX

1,7

0,7

AY

1,3

0,9

o T

e SR

A

0,3

0,2

0,5

AX

1,0
0,0
AY

0,6

053

0,9
0,9

.

1,4 |

1,1

AY

1,1

0,8

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
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asi como 1a manera de realizarse en la préctica,vdébe hacer=-
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto mo al=
teren su principio fundamental. Tambifn se hace constar que
el invento corresporde a una‘solicitud de patente presentéda'
en Alemania con el ne P 24 48 298.2 de 10 de octubre de
1.974; acogiéndose por 1o tanto a 10s bemeficios que conceden
1cs Convenios- Internacionales en vigor, siendo lo que eons—
situye la esencia del referido invento, por lo que se solie
~ita Patente de Invencidén por 20 afios en Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA IMPARTIR UNA TENDENCIA REDUCIDA A LA FLO=-
SULACION A PIGMENTOS DE COLOR INORGANICOS; caracterizindose

por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para impaftir una tendencia re-
ducida a la floculacidén a pigmentos de color inorgénicos,
caracterizado porque comprende aplicar a dichos pigmentos,
como una fusidn, -solucidn o emulsidn, de 0,1 a 15 % en
peso aproximadamente de al menos un surfactante elegido del
grupo consistente en polialquilenglicoles de f8rmula gene-
ral (I) '

HO 4 CHR' = CHRY - -0 = H ‘. (1)

con pesos moleculares de 800 a 25.000, preferenté%éhte de
800 a 12,000, y/o productos de reaccidn de estosﬁébmpuestos
con a) 0,1-~_2, preferenfemente 0,8 - 2 moles de 4cidos mo-
- y/0 policarbox{licos de férmula general (1)

A - R = B (11)

y/o &cido carbbnico en forma de sus derivados éster o haluros

de 4cido y/o Db) 0,1 - 1, preferentemente 0,5 - 1 mol de .
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£érmurla general (IV)

‘f1lor, cloro, bromo, grupos arilo, fewoxi y alcoxi; Ay B

lace, pudlendo los restos menclonados estar sustltuldos por

- 26 -

aldehidos de férmula general (III)

C - R, = D , - (111)

y/o ¢) 0,1 - 1, préferentemente 0,5 -1 ml de cetonas de
- R (Iv)

y/o d) 0,1 = 2, preferentemente 1,0 - 1,8 mles de isocia-
natos de £érmula general (V)

E=TR_ -1 | (W
B-R;, -F -( )J
j/o e) 0,1 - 2, preferentemente 0,6 ~ 1,6 moles de diceteno
y/o £) 0,1 - 2, preferentemente 0,8 ~ 2,0 moles de organo-
halégerpsilanos de £6rmula gemeral (VI)

(R.), siX, : ) “”-“’f
donde R' significa H, HC3, preferentemente  H; R" sighifica H,
3, preferentemente H; x representa 20 = 1.300, preferenr
temente 20 - 700; Rl significa C1 20~alqgllgno, ca-cao .
alquilideiwo , fenilem o un enlace directo, donde los res=—
tos mencionadqs pueden estar, en caso d@do, sustituidos por

significan, independientemente éntre’si ‘hidrdgeno 0 un grupo

carboxilo bajo la cond1c16n de que cuando Rl es an enlace

directo, Ay B 1o pueden significar simultaneamente hidrdgeno
R significa C C o0 ~alquileno, fenmleno, naftzleno o un en-
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flfor, cloro, bromo, arilo, femoxi, alcoxi; C y D, :jmdepen—-
dientes entre si, significan hidrégemo o un grupo aldehido,
bajo la condicidn de que cuando R, significa un enlace, C
y D no pueden significar simultaneamente hidrégeno; R, ¥

R 4 independiel‘ates entre si, significan alquilo, fenilo o
juntos forman un resto C,=C alquileno. cfclico, donde los
restos mencionados pueden estar sustituidos por fifor, .:lo-
ro, bromo,:-arilo, fenoxi, alcoxi; RS significa 03 Ci0 ale-
quileno, fenileno 6 4,4'~-difenilenmetamo, donde los restos
mencionados pueden estar. en caso dado, sustituidos por
filor, cloro, bromo, arilo, femoxi, alcoxi; Ey F, inde'.)en-‘
d:.entes entre =i, s:.gm.f:.can hldr&geno o grupos isociana-
to; R6 s:.gmi-‘lca. metilo o etilo y X signi.flca cloro, bromo

o iodo.’

_ 2+~ Procedimiento segfm la reivindicacién 1,
caracterizado  porque polialquilenglicol y &cidos momo~ y/o
policarboxilicos se hacen reaccionar, de manera que por cada
grupo OH del polialquilenglicol se emplee la cantidad equi-

molar de Acido carboxilico.

3.= Procedimiento segfin las reivindicaciones
1y 2, caracterizado porque 1los ;;igmentos son a bas;e de
éxido de hierro, Sxido de cromo, pigmento de cadmio o de
fase mixta. » | _

4,= Procedimiento para impartir wna tendencia
reducida a la floculacidn a pigmezitos de color inorgénicos,
tal y com queda sustancialmente descrito en la presente

Memoria.
Esta Memoria consta de 27 hjas escritas a maqui-

na por una sola cara. _ - § BET, 1975

Madrid,

ER ES EL T,
| BAY %KT l"lthI%‘LEc‘JJ SCHAF

Flrmndo{ L Gasta qu‘ndn
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