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Esta invencibén se relaciona con un procedi-
miento para preparar nuevas sales amdnicas sustituldas de
4cidos estilbenosulfdnico sustituidos, ftiles como agentes

fluidificantes en dispersiones.

En la Offenlegungsschrift 2.541.483 se des-
cribe que la fluidez de dispersiones de sbélidos en liquides
orginicos puede realzarse por adicidn de ciertos agentes
fluidificantes consistentes en sales amdnicas sustituidas
de &cidos coloreados, es decir colorantes o pigmentos que
tienen al menos wn grupo acido. Sin embargo, se han encontra-
do problemas en la seleccidn de los agentes fluidificantes
para cualquier sdlido particular a dispersar, normalmente
un pigmento o un colorante, debido a que es importante que
el agente no emmascare o altere la tonalidad del sblido y
debido a que debe ser capaz de soportar las condiciones a las
cuales se somete el sblido después de la aplicacién de la
dispersidén a un sustrato, Estos problemas surgen particular-
mente con 1os esmaltes de cochuracidn basados en tales dis-
persiones en donde, entre la gama restringida de sales
ambnicas sustituidas de acidos coloreados adecuados para
aparearse con la tonalidad del pigmento contenido en el es-
malte, ninguna de ellas son capaces de soportar las elevadas
temperaturas implicadas en la cochuracidn, sin una decolora-
cibn severa. Dicha decoloracidn altera la tonalidad del esmal-

te haciéndolo comercialmente inatractivo,

Se ha descubierto ahora que ciertos acidos
no coloreados formarin sales amdnicas sustituidas, similares
a las descritas anteriormente, que actuan como agentes fluidi-
ficantes en ciertos sistemas de dispersidn de pigmentos en

liquidos orgénicos.




10

15

20

25

30

De acuerdo con la presente invencidn se pro-
porciona un agente fluidificante consistente en una sal
aménica sustituida de un &cido diaminoestilbeno sulfdnico
N,N'-disustituido en donde existe al menos un radical orgénico
que contiene como minimo dos &tomos de carbono enlazados al

ftomo de nitrégeno del idn amonio sustituidos

El i6n amonio sustituide contiene deseablemen-
te al menos 4, preferiblemente 12 y més preferiblemente entre
16 y 80 &tomos.de carbono. Los agentes particularmente Gtiles
tienen un ién amonio sustituido que contiene tres o cuatro
cadenas orgénicas conteniendo en total al menos 19 y con pre-
ferencia entre 25 y 40 4tomos de carbono. En adicibn, se pre-
Fiere que al menos una de‘las cadenas sea un grupo alquilo o
alquenilo conteniendo como minimo 8, més preferiblemente como
minimo 12 Atomos de carbono y especialmente entre 12 y 20
dtomos de carbono. En especial es preferible que al menos
una de tales cadenas orgénicas contenga como minimo 16 &tomos

de carbono.

El &cido diaminoestilbeno sulfdénico N,N'-
disustituido, indicado de aqui en adelante ‘.como "&cido
estilbenosulfbnico", est& con preferencia simetricamente sus—
tituido alrededor del grupo central ~CH=CH- de la molécula
de estilbeno. Preferiblemente existen dos grupos acido sulfd-
nico unidos a distintos anillos bencénicos en la posicidn
orto, estando enlazados preferiblemente los grupos amino a los
anillos bencénicos en posicibén para con respecto al grupo cen-

tral ~CH=CH-.

Los N-sustituyentes preferidos para el &cido

diaminoestilbenosulfébnico son los radicales triazina=-2-ilo

4,6~disustituidos, de fdérmula general:
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en donde X e ¥ son cada uno independientemente ~S~; ~0-; =NH-
& -NR- en donde R es alquilo, A es fenilo opcionalmente susti-
tuido y B es fenilo opcionalmente sustituido, alquilo opcional
mente sustituido, o en donde Y es NR-, pudiendo formar Y y B
conjuntamente un anillo aromitico o alif&tico cpcionalmente
sustituido, a condicidn de que tanto A como B estén libres

de grupos acido sulfdnico.

Alternativamente, los &cidos estilbenosulzfd-
nico. pueden comprender cadenas de dos o mis unidades acido
diaminoestilbenosul fnico enlazadas conjuntamente por radi-
cales triazinileno y terminadas en cualquiera de los extremos’
por un radical triazin-2-ilo 4,6-disustituido como anterior-
mente se ha definido.

El radical alquilo representado por R es
con preferencia un radical alquilo inferior, es decir con
1 a 4 atomos de carbono, pudiéndose mencionar como ejemplos
del mismo metilo, etilo y propilo.

El radical fenilo opcionalmente sustituido
representado por A 8 B es con preferencia el radical fenilo
mismo o alquilfenilo tal como tolilo y etilfenilo y el radi-
cal fenilo opcionalmente sustituido, representadoc por B, es
con preferencia alquilo inferior o alquilo inferior sustituido,
en donde el grupo alquilo inferior se define como anteriormen-

te, tal como radicales metilo, etilo, propilo e hidroxietilo.

Como ejemplos de anillos aromiticos y alifé-
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ticos opcionalmente sustituidos, que pueden ser formados por
Y y B, cuando Y es NR, pueden mencionarse piperidina y morfo-

lina y sus sustituyentes.

Agentes fluidificantes particularmente pre-
feridos son aquellos en donde X es -NH- & -NR-, en donde R

se define como anteriormente,

Si bien muchos de los agentes fluidificantes
pueden ser claramente solubles en el liquido orgénico, no

es esencial que los mismos sean mis que escasamente solubles.

En el procedimiento de la invencidn para
preparar dichos agentes fluidificantes comprende neutralizar
el 4cido estilbenosulfénico con la amina o hidrdxido ambnico
sustituido adecuados o reaccionar la sal de metal alcalino
del &cido estilbenosulfdnico con el haluro amdnico sustituido
adecuado. Si bien los dos reactantes pueden mezclarse
en proporciones estequiométricas, é&sto no es esencial para
la finalidad de la invencibn y pueden obtenerse buenos resul-
tados con el empleo de un exceso de la amina, de la sal amdni-

ca sustituida o del A&cido estilbenosulfdénico (o de su sal de

metal alcalino).

Como ejemplos de aminas y haluros amdnicos
sustituidos que pueden utilizarse para formar los agentes
fluidificantes; se pueden mencionar las aminas primarias,
secundarias y terciarias y sales amdnicas sustituidas cuater-
narias tales como butilamina, dibutilamina, octilamina,
t-octilamina, ciclohexilamina, dodecilamina, octadecilamina,
didodecilamina, N,N-dimetiloctadecilamina, bromuro de cetil-
trimetilamonio, cloruro de didodecildimetilamonio y cloruro

de dioctadecildimetilamonio.

Altermativamente, las aminas o sales ambnicas
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cuaternarias pueden contener cadenas poliéster tales como las
aminas y sales aminicas descritas en la Patente briténica

No. 1.373.660, especialmente los condensados de poliéster—amina
Formados por reaccidn entre diaminas y &cido polihidroxiestefri.

CO.

Las aminas y sales amdnicas sustituidas se
pueden ciclizar cuando al menos dos de las cadenas orginicas
estén enlazadas para formar un anillo que contiene el atomo
de nitrbégeno, el cual constituiri el centro de carga del idn

amonio sustituido.

El anillo o anillos asi formados pueden ser
anillos aliflticos tales como piperidina y morfolina o aniilos
arométicos tales como piridina, pudiéndose mencionar como
ejemplos de tales aminas o sales las sales de N-cetilpiridinio

y N~-cetilpiperidina.

Uno o mas de los radicales orginicos unidos
al &tomo de nitrdgeno de la amina o idn amonio sustituido,
puede estar sustituid por grupos aromiticos tales como fenilo
y fenilo sustituido, que estin libres de grupos acldicos,
por ejemplo cloruro de bencildimetiloctadecilamonio. Por otra
parte, uno o mis de los radicales orgénicos pueden contener
otros sustituyentes no acidicos tales como grupos hidroxi,
por ejemplo octadecil-bis-(2-hidroxietil)amina, amino o
amino sustituido, por ejemplo 3(N-octadecil-N-hidroxietilamino);
propil-N',N'-bis(2-hidroxietil)amina, 3~octadecilaminopropil-
amina y N,N'=di-o-tolilguanidina, formando de este modo poli-
aminas, de las cuales uno o més de los grupos amino pueden

estar implicados en la formacidn del ibn amonio sustituido.

Como ejemplos de &cidos estilbenosulfdnicos

que pueden emplearse para formar el agente fluidificante de la
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invencidn, pueden mencionarse:

4cido 4,4'-bis~(4~anilino-6- ") ~hidroxietilamino-s-triazin-2-
ilamino)estilbeno-2,2'-disulfénico, &cido 4,4'-bis-(4~-anilino-
6-metilamino-s-triazin-2-ilamino)=-estilbeno~2,2'~disulfénico,
4cido 4,4'~bis-(4-anilino~6-metoxi-s~triazinil-2-~ilaminoc)estil~
beno-2,2'-disulfbénico, &cido 4,4'-bis=-(4,6-dianilino-s~triazin-
2-il-amino)estilbeno-2,2'-disulfénico, &cido 4,4'-bis-(4-p-to~
luidino-6~-dietilamino~s~triazin-2-ilamino)estilbeno-2,2'~disul~
£bnico, acido 4,4‘~bis~(4—aniiino-6—morfolino-s—triazin—a-
ilamino)estilbeno-2,2'~disulfénico y 2,4~bis-/4~(4,6-dianili-
no-s-triazin-2-ilamino)-2,2'~disulfo-estilben-4'-ilamino/-6-

anilino-~triazina o sus sales de metal alcalinoc.

De acuerdo con otra caracteristica de la in-
vencibén se proporciona una dispersibén de un pigmento de tinte
policiclico de tina en un liquido orgénico que contiene un
agente dispersante polimérico o resinoso y un agente fluidi-

Picante como anteriormente se ha definido.

Por el término pigmento de tinte policiclico
de tina se quiere dar a entender un compuesto coloreado, sus-
tancialmente insoluble, que contiene al menos cuatro anillos
fusionados y al menos un grupo quinona capaz de reduccidén a
un compuesto leuco, Un pigmento de tinte de tina preferido
(denominado a continuacidn como "pigmento") para emplearse
en la composicidn antes definida, es uno que contiene de seis
a ocho anillos fusionados, pudiéndose hacer una mencidn espe~
cial, dentro de esta seleccibdn, a los pigmentos de flavantrona,
indantrona v dibromoantantrona.

El agente dispersante puede ser cualquiera

de los empleados convencionalmente en la preparacidén de disper—
siones de pigmentos, colorantes y otros sélidos en liquidos
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orglnicos, especialmente los utilizados en la produccidn de

tintas y pinturas.

Los agentes dispersantes preferidos son
los desarrollados para utilizarse en la preparacidn de dis-
persiones no acuosas concentradas de pigmentos y colorantes

directamente a partir del color bruto.

El liquido orginico puede ser cualquiera en
el cual el pigmento sea sustancialmente insoluble, si bien
es preferible utilizar hidrocarburcs arométicos liquidos o

hidrocarburos clorados aliféticos o arométicos liquidoes.

La dispersidn de esta invencidn se puede ob-
tener por cualquiera de los métodos convencionales y bien co-
nocidos para la preparacidén de dispersiones. De este modo, <l
pigmento, el liquido orgénico, el agente fluidificante y el
agente dispersante pueden mezclarse en cualquier orden y so-
meter-1a mezcla a un tratamiento mecinico para reducir el
tamafio de particula del sdlido, por ejemplo mediante moltura-
cidén con bolas, con perlas o con grava hasta que se forma
la dispersidn, en la cual el tamafio de particula del sbdlido

es inferior a 10 micras y con preferencia inferior a 1 micra.

, hlternativamehte, cuando el agente disper-
sante y el agente fluidificante son completamente solubles
en el liquido orgénico, se puede tratar el pigmento para re-
ducir su tamafio de particula independientemente o en mezcla
con el 1liquido orgdnico o con los agentes dispersantes y flui-
dificantes, afiadiéndose entonces el otro w otros ingredientes,
para obtener a continuacibén la dispersidn por agitacidn de la

mezcla.

Constituye otra caracteristica de la invencidn

la dispersidn obtenida de este modo y que comprende al pigment

i
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en forma finamente dividida y a los agentes dispersantes y

fluidificantes,

La cantidad de agente dispersante es tal que
corresponde a un valor entre 25 y 400 % en peso y la cantidad
de agente fluidificante es tal que corresponde a un valor
entre 0,5 ¥ 50 £ en peso, basado en el peso del pigmento,
siendo las gamas preferidas las de 75 a 200 ¥ ¥y 5 a 100 %
respectivamente. La composiciéﬁ contiene preferiblemente entre
10 ¥ 20 % en peso del pigmento basado en el peso total de la
digpersidn.

como ejémplos de agentes dispersantes que
pueden emplearse en la dispersidén de esta invencidn, pueden
mencionarse los agentes dispersantes descritos en las Patentes
britdnicas Nos. 139.347, 1.373.660, 1.313.745, Patente briti-
nica No. 1.445.135, Patentes USA Nos. 3741.941, 3.788.996,
347044255, 34817.944 ¥ 3.654.771, y solicitud de Patente ale-
mana No. 2,.350.454, polimeros y copolimeros de acrilatos y
metacrilatos, resinas alquidicas, resinas de poliésfer, resi-
nas alquidicas modificadas, uretanos, aceites uretéanicos,
alquitranes y breas tales como gilsonita, como se emplean en
la preparacidn de tintas para impresidén de prensa, cuyos
agentes dispersantes se describen mis particularmente en la
Offenlegungsschrift 2.541.483. Para la preparacién de una
dispersién segin la invencidn, que ha de utilizarse en la pre-
paracidn de pinturas y esmaltes, es preferible usar un agente
dispersante que ‘haya sido especialmente desarrollado para que
sea compatible con las otras resinas y aglutinantes empleados
en las pinturas y esmaltes. De interés particular para esta
Pinalidad son los agentes dispersantes descritos y reivindi-

cados en las Patentes briténicas Nos. 1.108.261 y 1.159.252

i
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vindicados en la Patente briténica No. 1.346.,298.

En la Patente briténica No. 1.108.261 se

describen y reivindican dispersantes que tienen la férmula:

0 R R

| [

Ar-(CH:CH)n-.-C—O-C—C-OH

|

R R

en la que Ar es un grupo aromatico, n es 1 & cero, de 2 a 3
grupos R son individualmente hidrdgeno, metilo o etilo y el
grupo o grupos R restantes individualmente o el grupo restante
R~C~C - R en combinacidn, proporcionan un componente de
tipo cadena solvatable de al menos 12 enlaces. La Memoria
define el término "solvatable" y ofrece ejemplos de 10S come
ponentes de tipo cadena solvatables que tienmen al menos 12

eniaces, que estén presentes en dichos dispersantes.

Igualmente, en la Patente britanica No.
1.159.252 se describen dispersantes que comprenden una cadena
de polimerc de adicidn solvatada por un liquido orgénico y
que tiene, enlazado a la misma, como minimo un grupo de £6r—

mulas

R=C =0 ~CH, = CH =
| 2]
OH O OH

en donde R es un radical alif&tico que puede contener umo o
més grupos hidroxi adicionales. La Memoria define también el
término "solvatado" y proporciona ejemplos de las cadenas de

polimeros de adicidn. La Memoria No. 1.346.298 describe y
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reivindica dispersantes que consisten en productos de reac-

cibn de compuestos de férmula:

Q=0

Ar - (cm=ca)n -

en donde Ar es wn grupo aromitico, n es 0 § 1, de 2 a 3 grupos
R son individualmente hidrbgeno, metilo y etilo y el grupo

R restante en combinacidn proporciona un componente de tipo
cadena solvatable de al menos 12 enlaces, con un monoisociana-
to orgénico o con un diisogianato orgénico que ya ha sido o
que es simulténea o ulteriormente reaccionado con un alcohol

o amina, para que en efecto se comporte como un monoisocianato.

como ejemplos de liquidos orgénicos que pueden
emplearse para formar la dispersibén de la invencién, pueden
mencionarse ésteres, tales como eftalatos de dialquilo, resi-
nas alquidicas y aceites de linaza espesados con calor empleados
como medios para barnices litogr&ficos, alcoholes aliféticos
tales como etanol y propanol, cetonas tales como acetona,
metiletilcetona y dietilcetona, hidrocarburos alif&ticos
tales como fracciones de petrdleo que lleven entre 60 y 200C,
white spirit, n-hexano, ciclohexano y aceites minerales tales
como aceite para husos y aceite de sumidero como los empleados
en la preparacidn de tintas para la impresidn de prenéa. Sin
embargo, 1os liquidos orghnicos preferidos son hidrocarburos
aromiticos tales como benceno, xileno, mesitileno y en particu-
lar tolueno e hidrocarburos clorados tales como clorobenceno,

tetracloruro de carbono y percloroetilenoc.

La invencibén se ilustra por los siguientes

ejemplos, en los cuales las proporciones de ingrediente se
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miden en partes en peso.

EMPLO 1

Una solucidn de 38 partes de &cido 4,4'-bis-
(4—anilino-6-€>-hidroxietilamino—s-triaziny2-ilamino)—estil-
beno-2,2'-disulfénico en 19 partes de trietanolamina y 200
partes de agua, a 902C, se agita mientras se aflade una solu—
cibén de 30,5 partes de bromuro de cetiltrimetilamonio en
91,5 partes de agua caliente., Después de agitar durante media

hora a 90¢C y enfriar, el sdlido se filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 2

A una solucidn de 4 partes de 4,4'-bis(4~ani~
lino~6-nmetil-amino-s-triazin-2-ilamino)-estilbeno-2,2'-disul-
fonato de sodio en 20 partes de agua a 90°C, se aflladen 17
partes de una solucibén al 25 % de bromuro de cetiltrimetil-
amonio en agua caliente. Después de agitar durante 30 minutos

a 90eC y enfriar, el sdlido se filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 3

A una solucidn de 10 partes de 4,4'~bis-~(4-

anilino-6-metoxi~s~triazin-2-ilamino)estilbeno-2,2'~disulfo-

nato de sodio en 100 partes de agua a 902C, se afiaden 17 partes
de una solucibn al 25 % de bromuro de cetiltrimetilamonio en

agua caliente. Después de agitar durante 30 minufgs a 90¢ecC

y enfriar, el sbdlido se filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 4

A una solucidn de 10 partes de la sal sbdica
del &cido usado en el ejemplo 1, en 50 partes de agua a 908C,
se afladen 9,7 partes de clorurc de didodecildimetilamonio
como una solucidn al 75 % en isopropanol (Arquad 2C: RTM).
Después de agitar durante 30 minutos a 90eC y enfriar, el

sblido se filtra, se lava y se seca.
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EJEMPLO 5

A una suspensidn de 10 partes del A&cido libre
usado en el ejemplo 1 en 400 partes de agua a 9082C, se afladen
40 partes de una solucidén al 16,4 % de N:N-dimetiloctadecil-
amina (Armeen DMHT:RTM) en Acido acético diluido caliente. '
Después de agitar durante 30 minutos a 902C y enfriar, el

sblido se filtra, se lava y se seca.

EIEMPLO 6

A wna solucidn de 40 partes del &cido libre
usado en el ejemplo 1 en 200 partes de agua a 90°C y 20,3
partes de trietanolamina, se afiaden 51 partes de cloruro de
dioctadecildimetilamonio como una solucidn al 75 % en isopro-
panol (Arquad 2HT: RTM). ﬁespués de agitar durante 30 minutcs

a 902C v enfriar, el sblido se filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 7

A una solucidn de 10 partes de la sal sddica
del &cido libre usado en el ejemplo 1 en 400 partes de agua
a 902C, se afiaden 3,46 partes de N,N~bis—(2-hidroxietil)=-oc-
tadecilamina (Ethomeen T/12: RIM) como una solucidn en &cido
acético diluido, Después de agitar durante 30 minutos a 902C

y enfriar, el sélido se filtra, se lava y se seca.

E[BMPLO 8

A una solucidn de 5 partes de 4,4'-bis-
(4,6—dianilino-s-triazin-2~-ilamino)estilbeno-2,2'~disulfonato
de sodio en agua a 1002C, se afiaden 4,25 partes de bromuro de
cetiltrimetilamonio en 12,75 partes de agua caliente. Después
de agitar durante 30 minutos a 902C y enfriar, el sblido se

filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 9

A una solucidn de 5 partes de 4,4'~bis~(4-p-




10

10

15

20

25

30

- 13 -

toluidino-6~-dietilamino-s-triazin-2-ilamino)-estilbeno-2,2"'-
disulfonato de sodio en 400 partes de agua a 902C, se afiaden
12 partes de una solucidn al 25 % de bromuro de cetiltrimetil-
amonio en agua caliente. Deépués de agitar durante 30 minutos

a 902C y enfriar, el sblido se filtra, se lava y se seca.

EJTEMPLO 10

A una solucibén de 1 parte de 4,4'-bis-(4-anili-
no-6-morfolino~s-triazin-2-ilamino)-estilbeno~2,2'~disul fonato
de sodio en 100 partes de agua a 902C, se afiaden 7 partes de
una solucidn al 25 % de bromuroc de cetiltrimetilamonio en agua
caliente, Despuéé.de agitar durante 30 minutos a 902C y en-

friar, el sdlido se filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 11

A una solucidén de 5 partes de la sal sbdica
del acido libre usado en el ejemplo 1 en 100 partes de agua a
902C, se aflade una solucidn al 25 % de bromuro de cetilpiridi-
nio en agua caliente hasta terminar la precipitacidn. Después
de agitar durante 30 minutos a 909C y enfriar, el sélido se

Filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 12

A una solucidn de 5 partes de 4,4'-bis(4,6-di-
N-metilanilino—s-triazin~2—ilémino)-estilbeno-2,2'-disulfonato
de sodio en 200 partes de agua a 902C, se afladen 17 partes de
una solucidn al 25 % de bromuro de cetiltrimetilamonio en agua
caliente, Después de agitar durante 30 minutos a 90¢C y en-

friar, el sdlido se filtra, se lava y se seca.

EJEMPLO 13

Una mezcla de 1,5 partes de una solucidn al
50 % en xileno de un copolimero de estireno/etilhexilacrilato/

hidroxiisopropilmetacrilato/metacrilamida/metacrilato de gli-
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cidilo, en la proporcidn de 26/40/25/5/4 en peso, esterificado
con &cido p-aminobenzdico en presencia de dimetildodecilamina-
(como se describe en la Patente briténica No. 1.108.261), 0,2
partes del agente fluidificante descrito en el ejemplo 1,

7,3 partes de xileno y 1 parte de flavantrona pigmentaria,

se moltura con bolas durante 16 horas para dar una dispersibn
fluida del pigmento que resulta adecuada para utilizarse en
pintura industrial. Cuando el agente fluidificante descrito

en el ejemplo 1 se omite, se obtiene una dispersidn espesa.

La siguiente tabla ofrece otros ejemplos de
dispersiones de la invencidn, en donde la presencia del agente
fluidificante aqui definido mejora la Ffluidez de la dispersidnm,
cuyas dispersiones se obtienen molturando conjuntamente el
pigmento y el nlmero de partes del mismo que se indica en 1la
columna 2 de la tabla, los agentes y nlmeros de partes de los
mismos indicados en las columnas 3 y 4 de la tabla y wna can-
tidad suficiente de los 1fquidos orginicos ofrecidos en la
columna 5 de la tabla, para alcanzar un peso total de 10 par-

tes,
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Ejem (Pigmento y cantidad | Agente dispersante|Agente fluidificante Liquido1
plo |del mismo y cantidad del y cantidad del mismo [orgénico
mismo
14 |2 partes de 2 partes de solu~ |0,2 partes del agente|Xileno
flavantrona cidén al 50% des- |Pluidificante prepa~
crita en el ejemplo|rado seglin el ejem—
i3 plo 1
15 " e . :11,5 partes de so- " "
lucidn al So% des
crita en el
ejemplo 13
16 " 3 partes de soiu-~ n "
cidn al 50% des-
crita en el ejem-
plo 13
17 " 1,5 partes de so- |0,1 partes de agente n
lucibdn al so% des |(fluidificante prepa-
crita en el rado segln el ejemplo
ejemplo 13 1
18 |2 partes de 4,10~ 1 parte de solu- |0,2 partes de agente w
dibromoantantrona cibén al 50% des- |[fiuidificante prepa-
crita en el ejem~ |rado segln el ejem~-
plo 13 ' Plo 1
19 " 2 partes de solu- " "
cibn al 50% des=
crita en el ejem-
_ plo 13
20 [1 parte de flavan~ |2 partes de solu~ |0,2 partes de agente "
trona cidn al 50% des- |fluidificante prepa-
crita en el ejem- |rado segim el ejem-
plo 13 plo 1
21 " " 0,2 partes de agen- "
te Pluidificante pre-
parado segin el ej. 2
22 " " 0,2 partes de agente "
fluidificante prepa-~
rado seghn el ej. 3
23 " " 0,2 partes de agente "
fluidificante prepa-
rado segin el ej. 4




de nonilfenol con
8 moles de Oxido
de etileno

.3
Ejem Pigmepto y cantidad| Agente dispersante|Agente fluidificante| Liquido
plo | del mismo y cantidad del y cantidad del mismo | orgénico
mismo
24 |1 parte de flavan 2.gartes de solu~ |0,2 partes de agente | xileno
trona cion al 50% des- fluidificante prepa-
crita en el ejem |rado segln el ej. 5
plo 13
25 " " 0,2 partes de agente N
fluidificante prepa—~
rado segim el ej. 6
26 " " 0,2 partes de agente "
£fluidificante prepa-
rado segin el ej. 7
27 " " 0,2 partes de agente "
fluidificante prepa~
rado segin el ej. 8
28 |2 partes de indan |3 partes de solu- |0,2 partes de agente "
trona cidén al 50% des- |fluidificante prepa-
crita en el ej. 13|rado segin el ej. 1
29 1 parte de 2 partes de solu- |0,2 partes de agente "
flavantrona cidn al 50% des-~ |fluidificante prepa-
crita en el ej. 13|rado seghn el ej. 9
30 " " 0,2 partes de agente "
fluidificante prepa-
rado segin el ej.10
31 " " 0,2 partes de agente "
fluidificante prepa-
rado segin el ej. 11
32 " " 0,2 partes de agente "
£luidificante prepa-
rado segin el ej. 12
33 " 1 parte de una re-|0,2 partes de agente "
sina de trementina|fluidificante prepa-
conocida como calijrado segin el ej. 1
dad Y portuguesa
34 " 1 parte del aducto " "
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Ejem
plo

del mismo

Pigmento y cantidad

y cantidad del
mismo

Agente dispersante |Agente fluidificante
y cantidad del mismo

et 2
Liquido
orgénico

35

36

37

38

39

41

trona

"

1 parte de flavan-

1,7 partes de solu

tes de metilmetacri-
lato, 40 partes de 2~
etilhexilmetacrilato,
y 18 partes de 2-hi-.
droxietilmetacrilato.

1 parte de wna resina
hidrocarbonada produ-
cida por polimeriza-
cién de una fraccidn
hidrocarbonada insa-
turada Cg ’ '

1 parte de polivinil-
pirrolidona. clase

K 30 vendida = por
General Aniline and
£ilm Corpt.

v

1 parte de un aducto
de peso molecular 1500
de iso-octanol y una
mezcla de partes igua-
les en peso de bxido
de etileno y b6xido de
propilenc. -

1 parte de caucho clo-~
rado de peso moleculan
100, 000,

1 parte de Resin Ms2,
" una resina de cetony
polimerizada.

1 parte de Epikote 828
una resina epoxi a .
base de difenilpropano

0,2 partes de agen
cibn al 60% en iso- [te fluidificante
propilacetato de un preparado segun el
copolimero de 42 par fjemplo 1.

xileno

etanol

tolueno

"
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Ejem
plo

Pigmento y cantida%[Agente dispersante [Agente fluidificante

del mismo

y cantidad del y cantidad del mismo
mismo

Liquido
organico

|43

45

47

1 parte de fla-
vantrona

1 parte de un copoli |0,2 partes de agen-
mero de cloruro de vi fte fluidificante
nilideno, acrilonitri jpreparado segun el
lo y metacrilato de (ejemplo 1.

metilo. :

1 parte de una resina
de fenolformaldehido,
modificada con colofo-
nia, conocida como
"Mitchanol 37"(RTM) ¥
vendida por W.A. Mit-
chell and Smith Ltd.

1 parte de una resina n
alquidica conteniendo
68 % de &cidos grasos
de aceite de linaza,
20 % de anhidrido
ftélico y pentaeri-
trol

1 parte de una poli- "
caprolactona lineal

de peso molecular 2000
conocida como "CAPA
420" (RTM) y vendida
por Interox Chemicals
Ltd.

1 parte de un glice~ "
rol oxipropilado de
peso molecular 312.

1 parte de un copo-
1imero en bloque
conteniendo 90 par-
tes en peso de dxido
de propileno, 10 par—
tes en peso de bxido
de etileno y tenien-
do un peso molecular
de 1940 conocido como
wpluronic L61"(RTM)
vendido por Wyandotte
Chemical Corporation.

tetrahi-
drofurano

toluenc

11

"
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Ejem|Pigmento y cantidaqlAgente dispersante |Agente fluidificante |Liquido
plo |del mismo y cantidad del y cantidad del mismo | orgénico
mismo o
48 |1 parte de fla- 1,7 -partes de una so 0,2 partes de agente |isopro-
vantrona lucibén al 60 % en fluidificante prepa- |pilacetato
acetato de isopropildrado segin el ejem-
de un copolimero de plo 1.
42 partes de metacri-
lato de metilo y 18
partes de metacrilatd
de hidroxietilo.

49 " v metiliso~
butilceto
na.

EJEMPLQ 50
Se agitan en 400 partes de agua, calentéandose
a 959C, 5 partes del producto obtenido por reaccidn de 2 moles
de &cido 4,4'-diaminoestilbeno-2,2'-disulfdnico con 3 moles
5 de cloruro cianfirico y finalmente con anilina en exceso (efec-
tudndose la reaccidn por adicibén del &cido a una suspensidn de
cloruro cianQrico en agua a una temperatura inferior a 52C y a
PH 6-7, elevacidén de la temperatura a 902C, adicidn de anilina
en exceso, filtracidén del producto, lavado con &cido clorhidri-
10 co diluido hasta estar libre de anilina y secado). Se afiaden

26 partes de una solucidn al 25 % de bromuro de cetiltrimetil-

amonio en agua y el precipitado formado se lava por decantacidn

y se seca a 1009cC.
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EJEMPLO 51

Una mezcla de 1 parte de flavantrona pigmentaria,
2 partes de la solucidn al 50% descrita en el ejemplo 13, 0,2
partes del agente fluidificante preparado segin el ejemplo 50
y 6,8 partes de xileno, se moltura con bolas durante 16 horas
para das una dispersién fluida del pigmento que resulta ade-

cuada para emplearse en pintura industrial.

Las sales amdnicas sustituidas de &cido 4,4'-
bis—(4—anilino-6-c)-hidroxietilamino-s-triazinrz-ilamino)~estil-
beno~2,2'~disulfdnico con las aminas indicadas en los ejemplos
52 a 63 ofrecidos a continuacidén, se preparan por neutraliza-
cidn del Acido estilbenosulfénico con la cantidad equivalente
de la amina mostrada. Las sales amdnicas asi preparadas se in-
corporan en dispersiones en las proporciones mostradas en lus

ejemplos 64 a 75 empleando el método del ejemplo 13.

Las dispersiones fueron en cada caso més fluidas
que las dispersiones equivalentes de las cuales se omitid la

sal amdnica sustituida.

Ejemplo Amina
52 butilamina
53 dibutilamina
54 octilamina
55 t-octilamina
56 2-etilhexilamina
57 N,N!'-di-o-tolilguanidina
58 3~octadecilaminopropil amina
59 morfolina
60 piperidina
61 ciclohexilamina
62 N,N—dimetilciclohexilamina
63 La amina preparada de acuerdo con el ejemplo

de la patente briténica No. 1.373.660.
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Pigmento y cantidad[Agente disper=

Eje Agente fiuwidifi~ |Liquido orgénico
del mismo sante y canti-|cante y cantidad |y cantidad del
» dad del mismo |del mismo mismo
64 |1 parte de flavan- |2 partes de so0|0,2 partes de 6,8 partes de
trona lucidn al 50% |agente fluidifi- [xileno
descrita en el|cante preparado
ejemplo 13 segim el
ejemplo 52
65 " " " 53 "
66 1t it n 54 "
67 " ” " 55 "
68 " " " 55 "
69 " " " 57 "
70 W n " 5 8 n
71 " " [} 59 [}
‘72 " " " 60 1]
73 " " 1" 61 n
74 " " 14 62 1"
75 " b1 " 63 "

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-

to, asi como la manera de realizarse en la préctica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas

son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no ale-

teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES
1.~ Procedimiento para preparar una sal amdnica

sustituida de wn &cido N,N'~disustituido-diaminoestilbeno-
sulfénico, Gtil como agente fluidificante, en donde existe

al menos un radical orgénico, conteniendo por lo menos 2
&tomos de carbono, unido al &tomo de nitrégeno del ién amonio
sustituido; caracterizado porque comprende neutralizar el
&cido estilbenosulfbnico con la amina adecuada o hidréxido de
amonio sustituido adecuado; o'reaccionar una sal de metal al=-
calino del &cido estilbenosulfdnico con el haluro de amonio

sustituido adecuado.,

2,- Procedimiento seglin la reivindicaciém 1,

caracterizado porque el idn amonio sustituido contiene al

menos 12 atomos de carbono,

3.~ Procedimiento segiin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el id6n amonio sustituido contiene de

25 a 40 4tomos de carbomno.

4,- Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el ion amonio susti-

tuido contiene 3 & 4 cadenas organicas.

5.= Procedimiento segin la reivindicacién 4, ca-
racterizado porque al menos una de las cadenas es alquilo o

alquenilo conteniendo al menos 16 atomos de carbono.

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el &cido N,N'-disus-
tituido-diaminoestilbeno-sulfbénico comprende wn fnico acido
diaminoestilbenosulfdnico sustituido en cada grupo amino por

un radical 4:6-disustituido-triazin-2-ilo de Fférmula:




10

15

20

- 23

en la que X e Y independientemente son -S-, =O=, «~NH- & -NR-,
en donde R es alquilo; A es fenilo opcionalmente sustituido;

y B es fenilo opcionalmente sustituido, alquilo opcionalmente
sustituido o cuando Y es NR~, Y y B pueden formar conjunta-
mente un anillo aromético o alifatico opcionalmente sustituido,
a-condicidén de que ambos A y B estén libres de grupos acido
sulfdnico. ' '

7.= Procedimiento segln cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el 4cido N,N'-di-
sustituldo-diaminoestilbeno-sulfdnico, comprende una cadena
de dos o mds wnidades &cido diaminoestilbenosulfédnico enlaza-
das conjuntamente por radicales triazinileno y terminadas
en cualquier extremo por un radical triazin-2-ilo 4,6-disus-

tituido como anteriormente se ha definido.

8.~ Procedimiento para preparar una dispersidn
de un pigmento policiclico de colorante a la tina en un
1iquido orgénico conteniendo un agente dispersante polimérico
0 resinoso y un agente fluidificante como anteriormente se
ha definido.

9.= Procedimiento segin la reivindicacibdn 8,
caracterizado porque el pigmento es flavantrona, indantrona
o dibromoantatrona.

10.~ Procedimiento segim la reivindicacidn 8,
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caracterizado porque el liquido orgénico es un hidrocarburo

aromdtico o un hidrocarburo clorado alifidtico o aromético.

11.~- Procedimiento para preparar una sal amdnica

sustituida de un &cido N,N'-=disustituido-diaminoestilbeno-
sulfdénico, tal y como queda sustancialmente descrito en la

presente Memoria,

Esta Memoria consta de 24 hojas escritas a mé-
quina por una sola cara.
1 A 1977
Madrid,
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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