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MEMORTA DESCRIPTIVA

El pnesente invento se refiere a un
procedimieﬁto para la preparacidén de .grinulos de pigmento
o colorante sin'polvo y fAcilmente dispersables,
Se La preparacién de grinulos de pigmento
mediante un procedimiento que comprende agitar un pigmento
atuoso en dispersién y una solucidn de un vehfculo
orginico insoluble en agua en un lfguido orginico inmise
cible en agua es conocida, Sin embaqgo, en los procedie
1o, mientos eonocidos.el producto reSult;pﬁe contiene algfin
diSolvente; ¥ es necesario separar eiidisolvente 6§génico
del producto mediante destilacidnj Ahora se ha descubietto
un - procedimiento en donde el producto se obtiene directa=
mente en un estado libre de diSolvente.}
15, De conformidad con el presente invento
se proporciona un procedimiento para la produccidn de
una composicidn pigmentaria o colorante en forma de gri-
nulos sin polvo y flcilmente dispersables cuyo progedimiento

comprende poner en contacto, con agitacidn, una dispersién

20, acuosa de un pigmento, y un compuesto mmfnico que es lfquido
a una temperatura inferior a 1002C,, insoluble en agua a va-
lores de pH, por encima de 7 y soluble en agua a valores de
pHy por debajo de 7 siendo el valor pH igual o superior al que
el compuesto amfnico es insoluble en agua, mantener la

temperatura por encima del punto de fusidn del compuesto
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amfnico y reducir el pH a.monos de 7, para convertir el
compuesto amfnico en soluble en agua y recuperar los
grinulos resultante.

La amina puede ser un compuesto
aromitico o aromitico substituido, por ejemplo, o una
mono~ o di-alquil-anilina en donde cada grupo alquflico
tiene 1 a 8 4tomos de carbono o un derivado respectivo,
tal como anilina, N-metil-anilina, N~-etil-anilina,
N~propil-anilina, N-butil-anilina, N,N-dimetil-anilina o
NyN-dietil~anilina, N,N-dipropilanilina, N-ciclohexil-
=anilina, N-ciclohexil N-hidroxietil~anilina, N-octil-
~anilina, N-metileo«toluidina, N-etil-p-toluidina,
N-butil-m~toluidina, N,N~dietil-m~toluidina, N,N~dimetil-m-
~toluidina, metil-antranilato, pero de preferencia es
NyN~dietileanilina. Alternativamente, la amina puede ser
una amina alif4tica tal como alquil o cicloalquil-amina
substituida, lineal o ramificada de G6—C12 por ejemplo
n~-hexilamina, n-octilamina, di-isobutilamina, 2-$tii-hexi~
lamina, ciclohexilamina o Primene 81R (una amiﬁ;?alifética

ramificada sintética de C,, de Rohm and Haas),

12
Usualmente la cantidad de compuesto
amfnico utilizada est4 comprendida entre 0,1 y 2 partes,

de preferencia entre 0,3 y 0,6 partes en peso por parte

de pigmento,
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El procedimiento puede llevarse a cabo
también en presencia de un vehfculo orgénico, El vehfculo
orgénico puede ser cualquer compuesto organico que sea
soluble en, o por lo menos ablandado por, el compuesto
aminico, y que sea insoluble o pueda hacerse insoluble
en agua mediante la gama de pH utilizada en el procedimiento.
El vehf{culo puede ser un lfquido cuando la relacién entrej
pigmento y vehfculo es elevada, por ejemplo de 90:10 o |
superior; en proporciones inferiores de pigmento es pre-
ferible disponer de un compuesto con un punto de fusién
superior a 402C en calidad de vehfculo,

Los vehiculos aprOpiados incluyen, por
ejemplo, ésteres de 4cido carboxflico derivados de
4cido alquil, aril, aralquil o cicloalquil-carboxflico
o poliicidos y compuestos de alquily aril, aralquil, o
cicloalquil mono- o poli=-hidroxilo, tal como los ésteres
de fcido graso, cetil-palmitato, glicerol=tristearato,
glicerol-monoestearato, glicerol-tripalmitato, glicerol-
~trioleato, etilenglicol-dilaurato, etilenglicol-distearato,
dietilenglicol-distearato o los ésteres de 4cido benzoico,
tal como etilenglicol-dibenzoato, neopentil-glicei-~dibenzoato,
trimetilol-etano-tribenzoato, trimetilol-propano-tribenzoato
o los é&steres de fcido dicarboxflico, tal como dibenzil-
-ftalato, dibutil-ftalato, dioctil-ftalato, diciclohexil-

~ftalato y ésteres similares de &cidos adfpico, sebdgico o
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azelaico; amidas de los 4cidos carboxilicos anteriores

y amoniaco, o alquil, aril, aralquil o cicloalquil mono-

o poli-amidas, tal como estearamida, oleamida, palmitamida,
Nealquil-estearamidas o oleamidas, etilen-bis-estearamida;
ésteres de fosfato tal como trifenil o tricresil-fosfato,
resinas tal como resinas hidrocarbiricas, resinas de
xileno~formaldehido, cumarona, cumarona-indeno y resinas
cetdénicas; polimeros vinflicos, tal como copolfmeros

de cloruro de polivinilo y cloruro de vinilo, polimeros

y copolimeros de acrilato y metacrilato, copolimeros

de pblivinil-acetato y vinileacetato; estireno homo y
copolimeros; poliolefinas tal como polietileno, polipropileno
y poliigobutileno; alcoholes grasos que sean insolubles

en agua, tal como alcoho; cetilico y alcohol estearflico;
y aminas grasas que de por sf no cedan sales acuosolubles,

tal como didodecil~aming y distearil-monometil-amina;

o L

y oxazddinas grasas; 4cidos carboxflicos acuoinsolub}es,

por ejemplo 4cidos grasos de C12 y superiores, fil como

4cido lafirico, 4cido estedrico, 4cido bencénico ;'degivados
de resina, td como resina de madera o sus versiones hidro-
genadas o desproporcionadas, Estos 4cidos pueden adicionarse
también al pigmento como su sal de metal alcalino o

aménica disuelta en agua: en este caso el procedimiento se
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lleva a cabo, de preferencia, en presencia de sales
inorgénicas gQIubles en agua, por ejemplo cloruro séddico
o cloruro cilcico,

_Estos 4cidos se aplican como sus sales
solubles y pueden combiﬁarse tamhién con los vehfculos
no solubles en agua, especialmente los é&steres de sorbitan
tal como se define en la solicitud copendiente de l;
peticionaria n? 48061/77; esta combinacién proporciona
grénulos que son extraordinariamente ﬁﬁiles para la piéﬁen—
tacidn de CPV,

La relacién ponderal entre pigmento o
colorante y vehfculo puede ser de hasta 33,3:66,7, de
preferencia entre 95:5 y 50:50, mas preferentemente entre
90:10 y 60:40,

Cuando el procedimiento se lleva a cabo
en presencia de un vehiculo orgénico la cantidad de
compuesto amfnico utilizado serd la que forme una solucidén
del vehfculo o por lo menos lo ablande, Cuando se utilicen
elevadas relaciones entre pigmento y vehfculo o cuando se
utilice un vehiculo que sea poco soluble en el compuesto
anfnico pueden ser necesarias proporciones mas elevadas del
compuesto amfnico ﬁéra formar grinulos satisfactorios,

Los pigmentos y colorantes que pueden

utilizarse son aquellos que son insolubles y estables en
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la gama de pH requerida para la formacién de grénulos y
aislamiento. Los pigmentos apropiados son azo, azometina,
antraquinona, ftalocianina, nitro, perinona, perileno,
dioxazina, tioindigo, isoindolinona, quinacridona, sales o
complejos meté&licos azo o azometinicos; pueden utilizarse
también mezclas de pigmentos. Los colorantes insolubles en
agua son aquellos tal como los colorantes azo y ftalocianini
cos solubles en disolvente. Estos colorantes pueden utilizar
se también como mezclas y en combinacién con el pigmento.

El vehiculo orgénico puede adicionarse
con‘el compuesto amfnico, disuélto o dispersado en la
amina o pueden adicionarse ambos antes de cualquier calenta-
miento o en cualquier momento durante el ciclo de calenta-
miento. El vehiculo puede adicionarse también en forma
de una dispersién acuosa, por ejemplo, una dispersiédn
acuogsa de un polimero o regina tal como cloruro de poli-
vinilo, copolimero de cloruro de vinilo o polietiléé;
de bajo peso molecular (oxidado).

Puede utilizarse, al igual que ;ggmentos
o colorantes puros, preparaciones pigmentarias listas para
el uso, por ejemplo preparados que contengan, ademds del
pigmento, por ejemplo del 5 al 90%, de preferencia del
10 al 40% en peso de un vehfculo.

De preferencia se adiciona a la mezcla



Xo.

15.

20‘

un coloide protector para coadyuvar a la formacién de los
grénulos y la: produccién de grénulos de una distribucién
granulométrica mas uniforme., Cuando &ste se utiliza

se mezcla, de preferencia, con una suspensién de pigmento
acuosa o una dispersidn acuosa del compuesto aminico
antes de poner en contacto el pigmento y el compuesto
aminico.s Los coloides protectores apropiados incluyen
los derivados de celulosa tal como hidroxi—etil-celuloga;
hidroxi—p¥0pil-celulosa, alcohol polivinflico, éxido de
polietileno, éxido de polipropileno, copolimeros de

éxido de etileno y éxido de pfogileno, aductos de 8xido
de etileno u 6xido de propileno, péli@inil—pirrolidona

y sus copolimeros o mezclas de estos compuestos, Los
compuestos preferidos son los del tipo de hidroxi-etil-celu-
losa tal como se ejemplifica por la gama Natrosol de la
Hercules Powder Company.

La catidad de coloide protector puede
alcanzar hasta el 15%, pero es preferentemente inferior
al 5% en peso con respecto al pigmento,

El procedimiento puede llevarse a cabo
a una temperatura seleccionada, en donde por lo menos
se ablande el vehficulo, pero de preferencia disuelto
en el derivado amfnico a la temperatura utilizada,

La mezcla se formula originalmente o
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se ajusta a un pH de por lo menos al que resulta ingoluble
en agua el compuesto amfnico, La mezcla se agita por

lo menos hasta que el pigmento ha migrado de la fase acuosa
a la fase orgénica, Se utiliza suficiente agitacién

para mantener las perlas (o grinulos) en suspensién,

El tamafio del grénulo se contrela en cilerta extensién

con la velocidad de la agitacién, Contra mayor es la
ggitacidn o turbulencia menor es el tamafio del grénulo,
Puede utilizarse mayor turbulencia y por tanto grénulos
pequefios con el empleo de la mezcla/emulgente modificada
expuésta en la solicitud copendiente de la peticionaria

n? 48061/77. Los grénulos pueden tener un difmetro

entre 0,1 y 5 mm, pero de preferencia entre 0,5 y 2 mm

de diimetro.

El tiempo del procedimiento puede variar
dependiendo del pigmento utilizado y de las propiedades
deseadas del producto. Por ejemplo, algunos pigment;;,
particularmente los pigmentos azo, son suscepﬁiblgé de
generar cristales cuando se mantienen en contactoﬂcon el
compuesto anilfnico, dependiendo la cantidad del desarrollo
del tiempo de contacto y la t;ﬁperatura. Contra mayor es

el tamafio de los cristales mayor es la opacidad del

pigmento., Por consiguiente, cuando se requiere un producto
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con buena opacidad y reologfa mejorada en el sistema de
aplicacién, puede aumentarse el tiempo de contacto del
pigmento con.;l compuesto amfnico. Cuando; por otra

parte, se utiliza un pigmento de este tipo pero se requiere
un producto con buena transparencia, puede acortarse el
tiempo del procedimiento de modo que sea suficiente para
que migre el pigmento en la fase orgénica. En estos

casos la-adicién de un vehfculo coadyuva en la formacidén'
de gréﬁuIOS robustos, con lo que se origina un acortamiento
del tiempo de procedimiento. La seleccién de la aﬁina
puede afectar también la opacidad/transparencia: las
aminas aliféticas tienen menor efecto cristalizante que
las aminas aromiticas y producen por tanto mas composiciones
transparentes,

Con estos pigmentos que muestran escasa
tendencia o ninguna a la formacidén de eristales en el
procedimiento no existe beneficiorcoq aumentar el tiempo
de contacto del pigmento con el compuesto amfnico en mas
del tiempo requerido para formar grimulos. En estos
casos la formacidén de grénulos estf asistida sustancialmente
por el empleo de un vehfculo. En estos casos la formacién
de grinulos se coadyuva adicionalmente con el empleo de
sales inorgénicas disueltas en el agua durante el proceso

de contacto, Ejemplos especialmente tipicos de estos
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pigmentos son los que han gido tratados com un disolvente
cristalizante durante una etapa de proceso previa, por
ejemplo ftalocianina de cobre halogenada (verde),

Luego se reduce el pH de la mezcla
por debajo de aquél con el que el compuesto amfnico resulta
complemtamente soluble en agua, o sea sustancialmente
por debajo de 7, de preferencia por debajo de 5 con la
adicidén de 4cido, lo éue formard una sal acuosoluble
con el compuesto amfnico, Los 4cidos preferidos son el
&cido clorhfdrico y el 4cido acético, Esto hace que el
compuesto amfnico se disuelva en el agua como una sal,
abandonando el vehfculo orgénico de utilizarse, y grénulos
de pigmenﬁo en suspensidn., En caso necesario, por ejemplo
para promover la solucién, o si se desea para la manipula-
cidn o comportamiento del producto, puede aumentarse o
disminuirse la temperatura de la mezcla, Luego se recuperan
los grénulos mediante tamizado, lavado y secado, Lo®
grénulqs que resulten excesivamenté pequeiios para r;cuperarse
de este modo pueden separarse por filtracién y'éélverse
a utilizar en una partida subsiguiente,

Para recuéérar el disolvente se eleva
el pH del filtrado usualmente hasta un pH superior a 7,
por ejmplo 10, con lo que el disolvente resulta insoluble,

se separa del agua y puede recuperarse para el empleo
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subsiguiente, por ejemplo mediante decantacién, E1
deriiado anilfnico puede purificarse adicionalmente, de
ser necesario, mediante destilacidén en vapor.

También es posible combinar el proceso
de granulacién del presente invento con un,procéso de
tratamiento de disolvente de pigmento, para mejorar
aquellas propiedades del pigmento que se sabe se mejeran
con un'tratamiento de disolvente, FEl tratamiento de
disolvente puede llevarse a cabo antes o durante la etépa

de granulacidn, Por ejemplo, una ftalocianina en un

estado altamente agregado de una mezecla de forma cristalina

alfa/beta, producida por ejemplo por molturacién en seco,
puede disgregarse y convertirse susténcialmente a la
forma beta utilizando el compuesto amf{nico como disolvente
en un proceso de tratamiento de disolvente,

Los grénulos, especialmente aquellos
de (ﬁ.milimetro de difdmetro pueden mejorarse en una
naturaleza de flujo libredinicialmente y durante el
almacenamiento mediante la adicién de un reducido por-
centaje, por ejemplo, de hasta el 2% en peso, de un
matérial inorginico o inorgénico modificado finamente
dividido utilizado convencionalmente para impartir estas

propiedades, tal como un sflice o silicato finamente
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dividido; estos materiales pueden adicionarse conveniente-~
mente a los grénulos por simple mezcla. Los materiales
especialmente ventajosos de este tipo son los silices
finamente divididos con modificaciones superficiales
mediante grupos orgénicos tal como el Aerosil R 972 de
Degussa,

El producto del invento pueden utilizarse
para la pigmentacidén de cualquier sistema, tal como medios
de revestimiento supercial, por edemplo.pintura y tinta,

o plésticoses El vehfculo utilizado se eligiré normalmente
de modo que-sea compatible con el sistema que ha de
pigmentarsee El producto, cuando se incorpora al sistema,
libera el pigmento del grénulo para colorear el material.

El invento se ilustra por medio de los

ejemplos siguientes en donde las partes son partes en peso,

1.

EJEMPLO 1,

Se agitaron 25,5 partes de Pigqgnt'C.I.
Yellow 93 de una torta de prensado acuosa al 30%4peso/peso
con 600 partes de agua conteniendo 0,5 partes de
hidroxietil=celulosa, dnranté.lo minutos y a la temperatura
del ambiente, Se adicionaron 13 partes por volumen de

dietil-anilina y se elevé el pH a 10,0; se adicionaron

1,5 partes de tristearato de sorbitén y 3,0 partes de
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diciclohexil~ftalato y'se elevé la temperatura a 852C.
Después de agitarse durante otros 30 minutos a 852C

se descendié el pH a 1,0 con la adicidn de &cido clor-
hfdrico 5N,

Se prosiguid la agitacidn durante 60
minutos mas y los grénulos asf{ formados se recuperaron
pasando la mezcla a través de un tamlz de 60 mallas BeSs
y lavéndose con, alterngtivamente, agua a 502C y agua
a la temperatura del ambiente hasta la exencién de clo;urOo
Los grémmlos, después de secado a 40°2C en una secadora
con aire circulante, ofrecieron una pelicula color amarillo
claro con la incorporacién a clowuro de polivinilo y

polietileno,

EJEMPLO 2,

Se repitié el procedimiento del ejemplo
1 a excepcién dg que 3,0 partes de resina hidrocarbdénica
(Hercules A80) sustituyeron las 3,0 partes de diciclohexil-

-ftalato, Se obtuvieron resultados similares.

EJEMPLO 3,

Se repitid el procedimiento del ejemplo 2

a excepcidn de que se utilizé en calidad de disolvente
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19 partes en volumen de dietilanilina. Se obtuvieron

resultados similares.

EJEMPLO 4.

A 18,0 partes de C.I. Pigment Yellow 13
en 600 partes de agua, obtenido mediante un acoplamiento
acuoso tamponado de acetato convencional, se adicionaron
0,36 partes de hidroxietil-celulosa. Se elevé el pH
a 10,0 mediante la adicibén de hidréxido sbdico 2N y
se adicionaron 2,4 partes de tristearato de sorbitén y
1o ?artes por volumen de dietilanilina.

La temperatura ge elevé a 859C y se
mantuvo durante 30 minutos, adicionéndose luego 9,6
partes de Hercules A80. Después de una agitacién de
30 minutos mas>de descendié el pH a 1,0 y, después de
agitarse durante 4 horas mas se geparf el producto como
en el ejemplo 1. El producto puede incorporarse & una
tinta 1itografica fina para obtener una dispersién sa-

tigfactoria. 3

EJEMPLO 5:

se disolvieron 0,2 partes de hidroxietil-
celulosa en 200 partes de agua. Se adicionaron 18 partes

de C.I. pigment Blue 15,3 suspendido en 120 partes de agua
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a 3,7 partes en 200 partes de agua de la sal formada
entre CeI, Direct Blue 86 y Rosin AminaD, A esta mezcla se
adicionaron 10 partes de dietilanilina y se ajusté el pH
a'1o,o mediante la adicién de hidréxido sédico 2N,
Se elevé la temperatura a 852C y se mantuve a esta
temperatura durante 30 minutos, Se adicionaron 20 partes
de una fusidén de Hercules A80 (una resina hidrocarbénica
de Hercules Powder Company) y alcohol cetflico en la |
‘relaeidn de 2:1 y al cabo de otros 60 minutos se hizo
descender elvpﬂ a 1,0 con la adicién de &cido clorhidrico
5N, Se prosiguié la agitacién durante otros 60 minutos
y los grimulos resultantes se recuperéron como en el
ejemplo 1. Los grénulos pigmentados asf{ producidos pueden
dispersarse facilmente en un medio de gravado para publi-

cacidn,

EJEMPLO 6,

Se digolvierom 0,2 partes de hidroxietil-
-celulosa en 200 partes de agua y a ello se adicionaron
27 partes de ftalocianina de cobre (previamente molturado
con cloruro cilcico al 12% peso/peso en una relacién
alfa/beta de 60:40) en 150 partes de agua y 7,5 partes

en 200 partes de agua de la sal formada emtre C,I, Direct
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Blue 86 y monometil di-(sebo hidrogenado)amina, Se
adicionaron 10 partes de dietilanilina y luego se elevd

el pH de la mezcla hasta 10,0 como en el ejemplo 5, ¥

el proceso y cantidades subsiguientes fueron de nuevo como
en el ejemplo 5, Los grénulos pigmentados asf producidos
pueden dispersarse facilmente en un medio de fotograbado

de publicacidn,

EJEMPLO 2 °

A una sugpensidén acuosa agitada de
100 partes de pigmento - C,I, Pigment Yellow 13 -
se adicionaron 2 partes de hidroxietil-celulosa. Se
elevd la temperatura hasta 802C y se ajusté el pH a 10
con la adicidén de hidréxido sédico 2N, Luego se adiciond
una solucién de 20 partes de diciclohexil-ftalato en 50
partes de dietil-anilina y se agité la mezcla hasta que
migré el pigmento de la fase acussa a la fase orgénica,
Luego se ajusté el pH a 1 mediante la adicién deséciaO
clorhidricos Se mantuvo la agitacién a pH 1 dufgpte
otros 15 minutos., ZLuego se separdé la composicién pigmenba=~
ria - 120 partes - mediante %amizado (60 mallas) y lavado
inicialmente con agua + 4cido (pH3) y luego con agua sola,
El producto se secé a 602C, La composicién sin polvo

resultante se incorporé satisfactoriamente a barniz
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litogréfico,

EJEMPLO 8,

A una suspensién acuosa agitada de
40 partes de C,I, Pigment Blue 15,3 en 800 partes de agua
a pH 10 se adicionaron 10 partes de polietilemno oxidado
de bajo peso molecular en forma de una emulsién al
20% peso/peso, Luego se adicionaron 0,2 partes de
hidroxietil-celulosa y se agité la mezcla em una mezeladora
de elevada energla a 8592C, Luego se extrajo la mezcladora
de elevada energfa y se insertd un agitador .de paletass
Se adicionaron 20 partes de dietil-anilina ¥y se mantuwo
la mezcla durante 30 minutos. Luego se ajusté el pH
a 1 cdn la adicidn de HClL durante 2 - 3 minmutos y se
agitd la mezcla durante 30 minutos mas. Se separaron
por tamizado los grénulos resultante sobre un tamiz
de 60 mallas (BeSe)y se lavé con 4cido diluido y luego
con agua y a continunacidn se secd a 602C para obgenerA

50 partes de un producto que puede dispersarse en poli-

etileno .

EJEMPLO 9,

Utilizando una mezcladora de cavitacién

se agitaron, a alta velocidad, 10 partes de resina
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Staybelite (resina de madera hidrogenada) y 22,5 partes
de solucién acuosa de hidréxido potésico al 50% em 100
partes de agua a 502C,, hasta formarse una dispersién
uniforme (aproximadamente 20 minutos).

En un recipiente independiente se
disolvieron 15 partes de diciclohexil~ftalato emn 30
partes de dietil-anilina con calentamiento y se adicionaron

con agitacidn 10 partes del compuesto de la férmula media:

NG
c
, CuPeTT 803 NHC, (C,Hy4),

cuya preparacién se describe en el ejemplo 6 de la solicitud
copendiente de la peticionaria n2 18736/ 76, hasta formar
una pagta homogénea a 50~602C, Se adiciond esta pasta
a la dispersidn de resgina Staybelite com la ayuda de”
otras 10 partes de dietil-amilina, y el conjuntoyse.
agité a alta velocidad hasta la formacién de emﬁisidn
azul homogénea (proximadamente 15 minutos).
92 partes ae ftalocianina de cobre
bruta y 8 partes de ftalimida se molturaron en un molino
de bolas hasta que el 55% de la ftalocianina de cobre

estuvo en la forma alfa~cristalinas Se agitaron 97,8 partes
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de esta mezcla, correspondiente a 90 partes de ftalocianina
de cobre, en 200 partes de agua a 502C hasta total
humectaciéne, Con agitacién de elevada velocidad se
virtié la dispersién azul anterior en el pigmento humectado
¥ se mantuvo la agitacién durante 30 minutos, utilizando
refrigeracién externa, segdin se requiera, para mantener
la temperatura de la mezcla entre 50 y 552C,

La agitadora de alta velocidad se
sustituyé por un agitador de paletas, Mientras se
agitaba a aproximadamente-lso repem, se adicioné una
solucidn de 5 partes de cloruro célcico y 71 partes de
4cido clorhfdrico concentrado en 500 partes de agua,
durante § minutos. Al cabo de 30 minutos mas de agitacidn
se aislé por filtracién la composicién pigmentaria asf
formada, se lavd para eliminar la sal y el 4cido con
agua caliente y se secé a 50 -~ 602C,

Se obtuvieron 120,8 partes de pequefios
grinulos sin polvo con excelente reologfa y resistencia

de color en tintas de fotograbado de publicacién a base

de tolueno,

EJEMPLO _ 10,

Se agitaron 20 partes de pigmento de

beta=~cobre~ftalocianina y 0,3 partes de Synperonic NX
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(un condensado de nonil-fenol/6xido de etileno) en 500
partes de agna hasta que se humecto por completo el
pigmento. Se elevé el pH hasta 11 con selucidn diluida
de hidréxido sddico y se adicionaron 0,5 partes de
hidroxietil-celulosa antes de elevar la temperatura

a 50ecC,

Se disolvieron 5 partes de una resina
de cumarona-indeno (Escores 11028) en 10 partes de dietil-
=~anilina con calentamiento, Esta solucién se adicioné
a la suspensién de pigmento mientras se agitaba con
un égitador de paletas a aproximadamente 150 r.p.m,

y se agité la mezcla a 502C durante 30 miﬁutos. Mientras
se mantenfa de la agitacién se redujo el pH a 1 mediante
la adicidén, durante 5 minutos, de &cido clorhfdrico,

Después de agitarse durante 30 minutos
mas la composicién pigmentaria asf formada se recuperd
mediante vertido de la mezcla reaccional en un tami;’

de 100 mallas, lavado para la liberacién de sal,f 4cido

Y
t

con agua caliente y secado a 50 - 552C,
Se obtuvieron 22,3 partes de grénulos
esféricos de tamaiio uniforme de aproximadamente 1 mm de

didmetro aptos'ﬁara la preparacién de tintas litogrificas.
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EJEMPIO 11,

Se agité, durante 5 horas, en reflujo y
en 250 partes de azeotropo isopropanol-agua 48,9 partes
de la mezcla de ftalocianina de cobre molturada del ejemplo
9 conteniendo 45 partes de ftalocianina de cobre, Se adi-
cionaron 250 partes de agua y se separé mediante destila-
cién el azeotropo de igopropanol-agua. Se adicionaron .
250 partes mas de agua para reducir la temperatura has#a
509C, Se disolvieron]l2,5 partes de una resina hidrocarbénica
(Hercules ABO) en 25 partes de dietilanilina con calenta=
miento y se adiciond a la suspensién de pigmento en
agitacién, Al cabo de 15 minutos se ;dicionaron 5 partes
del compuesto de 4cido ftalociéninnsulfénico de cobre-amina
de sebo del ejemplo 6 y se agité la mezcla durante 15
minutos mas. Se acidificé la mezcla reaccional con la
adicién de 30 cc de 4cido clorhfdrico concentrado en 30 cc
de agua.

La composici&n pigmentaria asf formada
se recuperd sobre un tamiz de 60 mallas (B.S.), se lavé
con agua caliente y se secd a 50 - 552C,

Se obtuvieron 58,2 partes de grénmulos

.esféricos el 78% de los cuales presentaron un dismetro

comprendido entre 0,21 y 0,32 mm,
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EJEMPLOS 12 ~ 18

Se adicionaron 0,2 partes de hidroxi-
etil-celulosa a 20 partes de CeI, Pigment Yellow 17
presente en una suspensién acuosa de un acoplamiento azo,
Se elevé la temperatura hasta 802C y se ajusté el pH a 10,
luego se adiciomaron 10 partes de alquil-anilima y
cantidades variables de di-isooctil-ftalato (DiOP), tal
como se expome en la Tabla que sigue, Se agité la mezcla
durante 20 minutos al cabo de cuyo tiempo se formaron
perlas de 1 -~ 2 mm de difmetro, luego se ajusté el pH
a Aai con 4cido clorhfdrico y se prosiguid la agitacién
durante 5 minutos. Luego se separaron las perlas por
filtracién, se lavaron y secaron a 502C, Los productos
resultantes fueron grinulos de tamafio uniforme que pudieron
incorporarse a CPV plastificado para obtener una pelfcula

de color amarillo claro,

1 v

Ejemplo Alquilanilina Partes de .
DiOP .
12 N,N-dietil-anilina 2%
13 N,N-dietil-anilina 4
14 NyN-dietil~anilina 6
15 N-etil~anilina 2
16 N-butil-anilina 2
17 Neciclohexil~anilina 2
18 N-hidroxietil-N-ciclo=-
hexil-anilina 2
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EJEMPLOS 19 = 23

Se adicionaron 0,2 partes de hidroxietil~-
- celulosa (Natrosol 250 HR) a 20 partes de C.I, Pigment
Yellow 17 presente en una suspensién acuosa de un acopla~
miento azo. Se elevd la temperatura a 802C y se ajustéd
el pH a 10 mediante la adicién de hidréxido sddico 2 X,
Se adicionaron 10 partes de NyN-dietil-anilina y
2 partes de un vehfculo, tal como se expone en la tabla
que sigue. Senagitd la mezcla durante 60 minutos en cﬁ&o
tiempo se formaron grédnulos de 1~2 mm, Luego se ajustd
el pH a 1 con 4cido clorhidrico y se prosiguié la agitacién
durante 5 minutos, Luego se separaron por filtracidén los
gréinulos, se lavaron para liberar las sales y se secaron
a 502C, Los productos resultantes se dispersaron en
un medio de tinta litogrifica para obtener un concentrado

de tinta para impresién,

Ejemplo | Vehficulo
19 Hercules A80 (una resina hidrocarbdrica)
20 Cetil-palmitato
21 Crodamida 0 (oleamida)
22 (elulosa~acetato propionato
23 | Kemamina 19 701 (monometil--di-
(sebo hidrogenado )amina)
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EJEMPLO 24,

20 partes de C.I, Pigment Yellow :17
presente en una suspensién acuosa de un acoplamiento azo
y 0,2 partes de hidroxietil-celuiosa (Natrosol 250 HR)
se ajusté a pH 10 con la adicién de hidrdxido sédico 2N,
Se adiciond a la suspensidn pigmentaria 2 partes de
resina de madera hidrogenada (Staybelite resin) en forma de
una solucién acuosa de su sal potésica. Después de agitarse
durante 10 minutos se adiciond 1 parte de cloruro cdlcico
dihidrato en 10 partes de agua y se elevé la temperatura
a 852C, Luego se adicionaron 10 partes de NN-dietil-anilina
y se prosiguid la agitacién durante 1 hora a 852C.
Se ajusté el pH a 1 con fcido clorhfidrico y se separé
el granulado por filtracidn, Luego se lavé y se secd.
El producto se dispersé facilmente en barniz lit:ogréfico.

X.,u

EJEMPLO 25

A la suspensién pigmentaria del egemplo 24
se adicionaron 0,2 partes de hidroxietil-celul&é; (Natrosol
250 HR) 2 g de &cido estedrico y 0,6 partes de cloruro
cflcico dihidrato; se ajust3-e1 pH a 10 mediante la
adicién de hidréxido sédico 2N, se devé la temperatura

a 859C y se adicionaron 10 partes de NN-dietil-anilina,
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Después de agitarse durante 1 hora el pH se ajusté a 1
con la adicién de éciqulorhidrico IN y se separaron les
grénulos por filtracién., Luego se lavaron y secaron,

El producto puede dispersarse en cloruro de polivinilo.

EJEMPLO 26,

Se agitdé durante 20 minutos a 52C una
suspengién acuosa de 100 partes de CoI, Pigment Yellow 13“
formado en un acoplamiento azo convencional y 2 partes de
hidroxietil~celulosa (Natrosol 250 HR), Se ajusté la
suspensién a pH 10 con la adicién de hidréxido sédico 2N,
y se adicioné una mezcla de 10 partes'ae dioctil~ftalato
y 100 partes de dietil-~anilina. Se prosiguié la agitacién
durante 90 minutos a 152C hasta que se completé la formacidn
de grimulos. Luego se ajusté el pH a 1 con la adicién
de 4cido clorhidrico y se lav8 y secé a 50°C los gréinulos
resultantes, 100 partes, recuperados mediante separacién
sobre un tamiz de 60 mallas. El producto puede dispersarse

en un medio de tinta litogréifica,

EJEMPLO _27.

Se dispersaron 20 partes de C,I, Pigment
Green 7 en forma de una torta prensada al 30% peso/peso

en 600 partes de agua en la que se disolvieron 30 partes
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de acetato sédico y 10 partes de cloruro sédico, Después
de elevarse la temperatura hasta 85°C se adicionaron 10
partes de NN-dietil-anilina y se prosiguié la agitacién
durante 2 horas a 852C, Luego se redujo el pH hasta justo
por debajo de 1 con la adicién de 4cido clorhfdrico 5N,

Se separaron 20 partes de grénulos sobre un tamiz de 60
mallas B.S. y después de lavado cuidadoso para eliminar
las sales inorgénicas y 4cidos, se secé el producto a 552C,
Los grénulos resultantes sin polvo pueden dispersarse en

un medio de tinta litogrifica.

EJEMPLO 28,

Se dispersaron 16 partes de CeI., Pigment
Green 7 en forma de una torta prensada al 30% peso/peso
en 300 partes de aguas A esta dispersién se adicionaron
3 partes de resina de madera hidrogenada (resina Staybelite)
en forma de una solucidén acuosa de su sal potésica.tﬂ
Se agité esta mezcla durante 2 horas, luego se qgicionaron
0,2 partes de hidroxietil-celulosa (Natrosol zséﬁR)
y 3 partes de tristeara: de.sorbitén (Span 65). Luego
se calent$ esta mezcla a pH 9 a 852C, a continuacién

se ajustd el pH a 6 con &cido clorhidrico 5N y se adicionaron

24 partes de acetato sédico, 8 partes de cloruro sédico
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¥y 16 partes de NN-dietil-anilina, Se agité la mezcla

a 852C durante 5 minutos, y luegq se ajustd el pH hasta
Justo por debajo de 1 con la adiciédn de 4cido clorhfdrico
5N, Se filtrarem los grénulos resultante sobre un tamiz

de 60 mallas BeS, se lavé para liberar las sales inorginicas
Y los 4cidos y se secéd a 552C, El producto resultante,

22 partes,puede ..dispersarse em C,P,V., plastificado,

EJEMPLOS 29 - 34

Se preparé una serie de pigmentos
azoicos de bisarilamida segdn técnicas de acoplamiento
azo convencionales, A 20 partes de los diversos pigmentos
en forma de suspensiones acuosas al 5% peso/peso, tal como
se expone en la tabla, se adicionaron 0,2 partes de

hidroxietil~celulosa (Natrosol 250HR) y, después de ajustar

el pH a 10 con hidréxido sddico 2N, se adicionaron 10

partes de ﬁN-dietilanilina.

En cada caso se elevé la temperatura
a 852C y se prosiguid la agitacién a esta temperatura
durante 2 horas; luego se ajustd el pH a justo por debajo
de 1 con la adicidn de 4cido clorhidrico 5N y se aislé
el producto granular por separacién mediante lavado de

sales inorgédnicas y 4cidos, seguido de secado a 602C,
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Los productos resultantes se

tinta oleosa litogréfica,

Ejemplo
29 CeI,
30 Cel,
31 Cols
32 CoI,
3 CeT,
34 CeT,
EJEMPLO 35

dispersaron en un medio de

Pigmento

Pigment Yellow 13
Pigment Yellow 12
Pigment Yellow 14
Pigment Yellow 17
Pigment Yellow 53

pPigment Yellow 63

Se calentd a 859C, a pHb6, 20 partes de

CeI, Pigment Yellow 13, en forma de una suspensién acuosa

al 5% peso/peso preparado en una copulacién azo acuosa

convencional y 0,2 partes de hidroxietil-celulosa (Natrosol

]

250 HR)s Se adicionaron 10 partes de NN—dietil-aniiina

y se prosiguié la agitacién durante 30 minutos mas.

Se ajusté el pH hasta justo por debajo de 1 con 4cido

clorhidrico 5N y se alslé el producto granular con filtra-

cidén, se lavé para eliminar las sales y 4cidos inorginicos

¥ se secd a 552C. Las propiedades de este producto

fueron similares a las del ejemplo 29.
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EJEMPLO _ 36.

100 partes de una_suspensi&n acuosa
de C.I. Pigment Yellow 13, preparada comoc en el ejemplo 35,
se ajusté a pH 11 con hidréxido sédico 2N y se adiciond
1 parte: de hidroxietil-celulosa (Natrosol 250HR) y 30
partes de resina de madera hidrogenada en forma de wma
solucién acuosa de su sal potésica, Se elevé la temperatdfa
de la mezcla a 852C y se mantuvo a esta‘temperatura
durante 15 minutos. Luego se ajusté el pH a 6,2 y
se adicionaron 50 partes de NN-dietil-anilina., Se continud
la agitacidn durante 15 minutos y luego se redgo el pH
hasta justo ﬁor debajo de 1 con la adicién de &4cido clor-
hidrico 5N, Los grémulos esBéricos regulares se recuperaron--
por filtracién, se lavaron para separar las sales y 4cidos
inorgénicos y se sec& a 552C, Los grénulos resultantes
se dispersaron en un medio de tinta oleosa litogréfica

para obtener una impresién de brillo excelente,

EJEMPLO 37

Se repitié el proceso y cantidades del
ejemplo 36 pero se redujo la cantidad de resina de madera
hidrogenada a 10 partes. Se obbtuvo un producto similar

con propiedades anélogas.
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EJEMPLO 38,

Se ajusté a pH 10, con la adiciédn de
hidréxido potésico, 20 partes de una suspensién acuosa
al 5% mso/peso de una composicién C.I, pigment Yellow 13,
formada por tratamiento con un colorante de 4cido sulfénico
Y Rosin Amina D segin el ejemplo 109 de la P.B, 143564253,
Se adicionaron 0,2 partes de hidroxietil~celulosa (Natrosol
250HR) y 2 partes de resina de madera hidrogenada (Staybelite
Resin), en forma de una solucién acuosa de su sal potésica
¥ se calentd la mezcla a 852C. Luego se adicionaron 10
part@s de NN-dietil-anilina y se agité la mezcla durante
1 hora a 852C antes a justar el pH a Justovpor debajo de
1l con la adicién de 4cido clorhfdrico 5N, Se filtraron
los gréinulos esféricos resultantes, se lavaron para
separar las sales y &cidos inorgénicos y se secé a 502C,
Este producto puede dispersarse en tinta oleosa litogrdfica

'

y muestra mayor transparencia que el producto del ejemplo 37.

EJEMPLO 39,

Se repitié el procedimiento y cantidades
del ejemplo 37 pero se aumentd la cantidad de resina de
madera a 6 partes, Se obtuvo un producto similar de aspecto

y rendimiento que el del ejemplo 12,



10:

15.

20.

EJEMPLO 40,

Se ajusté a pH 10 con la adicién de
hidréxido s8dico 2N 20 partes de una suspensién acuosa
al 5% peso/peso de C.I, Pigment Yellow 13, preparada
como en el ejemplo 9, y 0,2 partes de hidroxietil-celulosa
(Natrosol 250MR), Se adicionaron 20 partes de NN-dietil-
~anilina y 2 partes de dioctil~ftalato y se agitd la
mezcla durante 45 minutos a 202C. Luego se ajusté el
pH a justo por debajo de 1 con la adicidn de 4cido
clorhfdrico, Se aisié la composicién granular por filtra-
cién, se lavé para separar las sales y 4cido inorgénico
¥y se secd a 552C, El producto granular resultante puede

dispersarse en tinta litogréfica.

EJEMPLO 41,

Se ajustd a pH 10 mediante la adicién
de hidréxido sddico 2N 20 partes de C,I. Pigment Ywllow 74
en forma de una suspensién acuosa al 5% peso/peso, preparada
por acoplamiento azo acuoso convencional y 0,2 partes
de hidfoxietil-=celulosae ILuego se adicionaron 2 partes
de resina de madera hidrogenada (Stabybelite Resin), en
forma de una solucién acuosa de su sal potdsica, se
elevé la tempenmatura a 859C y se adicionaron 10 partes

de NN-dietil-anilina., Se prosiguid la agitacidn a 852C
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durante 2 horas, se ajust§ el pH a justo por debajo de 1
mediante la adicién de 4cido clorhfdrico 5N y se aislé

el producto por filtracién sobre un tamiz de 60 mallas B,.S,
se lavé para eliminar las sales y 4cido inorgénico y

se secé a 552C, Los grénulos resitltantes generalmente
esféricos pueden dispersarse en tinta litogrifica o pintura
decorativa; en esta dltima aplicacién puede obtenerse

una pelficula opaca muy deseable.

EJEMPLO 42,

' Se ajusté a pH 7 con la adicidén de
hidréxido potdsico 2N 30 partes de C,I, Pigment Yellow 83
en forma de una suspensidn al 5% peso/peso, producida
en una copulacién azo acuosa convencilonal y se adicionaron
3 partes de resina de madera hidrogenada (Staybelite Resin)
en forma de una solucién acuosa de su sal potésica,

Se adicionaron luego O,? partes de hidroximetii-celhiosa
(Natrosol 250MR) y la suspensién ahora a pH 10 se cglent6

a 852C y se mantuvo a 852C durante 10 minutos ég;es de
ajustarse a pH 6 con 4cido clorhfdrico 5N, Se adicionaron
luego 30 partes de NN—dietii;anilina y se prosiguid la
agitacién a 859C durante otros 10 minutos, Luego se ajustd
el pH a menos de 1 con la adicién de 4cido clorhfdrico 5N

¥ se aislaron los grédnulos mediante filtracién sobre un
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tamiz de 60 mallas B.S, se lavd para eliminar las sales
inorgénicas y. el fcido y se secd a 602C, El producto
resultante puede dispersarse en tinta oleosa para obtener
una pelfcula de tinta transparente. En una tinta liquida
ligante nitrocelulésico - disolvente alcohdlico se obtuvo
excelente reologfa y la pelfcula resultante mostré excelente

brillo.

EJEMPLO 43,

Se ajusté a pH 7 y calentd a 852C 30 partes
de una suspensién acuosa de C.I, Pigment Yellow 83, como 12
broducida.con el ejemplo 42, ¥y 0,3 paﬁtes de hidroxietil-ce=
Iunlosa (Natrosol 250MR), Se adicionaron 30 partes de
NN-dietil=~anilina con agitacién y se prosiguié el contacto
durante 3 horas a 852C. Luego se ajusté el pH a justo
por debajo de 1 coq&a.adici6n de &cido clorhfdrico 5N y
los grénulos generalmente esféricos se aislaron mediante
filtracién sobre un tamiz de 60 mallas B.S., se lavaron
para eliminar las sales inorgénicas y 4cido y se secaron
a 602C, Los grinulos secos resultaron de flujo libre y
robustos frente a la presidn aplicada, La incorporacién
en una tinta litogr4fica did una pelifcula ligeramente mas
opaca que el producto del ejemplo 42; una tinta de ligante

nitroceluldsico - disolvente alcohdlico exhibié de nuevo

.
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buena reologfa y una pelicula final de excelente brillo,

como en el ejemplo 42,

EJEMPLO 44,

Se ajusté a pH 11 una mezcla de 30 partes
de una suspensién acuosa de C,I, Pigment Yellow 83, como
la producida para el ejemplo 42 y 0,2 partes de hidroxietil-
~celulosa (Natrosol 250 H) y se adicionaron 15 partes de
NN~dietilanilina, Se elevd la temperatura hasta 952 y
se mantuvo a esta temperatura con agitacién constante
durante 6 horas. Luego se redujo el pH a 0,5 mediante
la adicién de &cido clorhfdrico 5N, Luego se recuperd
el producto mediante filtracidén sobre un tamiz de 60 mallas
BeSey se lavé para elimimr las sales inorgénicas y el 4cido
y se secé a 552C, El producto resultante fue gﬁ forma .
de gréinulos generalmente esféricos con un difmetro medio

e

de 0s5 = 1 mm,

EJEMPLO __ 45, ' ‘ ;'i?_

Se repitié el procedimiento del ejemplo 44
con una formulacién idéntica‘itnndiciones de agitacién
pero omitiendo la hidroxietil-celulosa: el producto

resultante fueron grinulos de 3-5 mm de didmetro.
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EJEMPLO __ 46,

Se adicionaron 15 partes de C,I, Pigment
Red 38 en forma de una suspensién acuosa al 5% peso/peso,
obtenida mediante una copulacidn acuosa convencional,
a 400 partes de agua y se elevd el pH a 6,3; se adicionaron
0,2 partes de hidroxietil-celulosa y comenzé el calentamiento.
Cuando se alcanzd una temperatura de 702C se adicionaron
15 partes de NN-dietilanilina y se elevé la temperatura
hasta 802C, Después de agitaciém a 802C durante otras'
3 horas se hizo descender el pH hasta justo por debajo
de 1,0 con la adicién de 4cido clorhfdrico 10N y se separd
el producto y se secé como en el ejemﬁlo 45+ Los grénulos
esféricos resultante se dispersaron facilmente en un medio

de tinta litogréfica,

EJEMPLO 47,

18 partes de un:pigmento de beta~cobre-fta=
locianina y 2 partes de bis-cetiloxi-sulfanilida de ftalocia=
nina de cobre (cuya preparacién se describe en la solicitud
copendiente de la peticionaria N2 50054/76) en forma de
una suspensién acuosa al 10% peso/peso se dispersaron
en 500 partes de agua en donde se disolvieron 40 partes
de cloruro sédico. A esta dispersién se adicionaron 0,2

partes de hidroxietil-celulosa (Natrosol 250HR) y se comenzd
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el calentamiento con agitacidén, A 702C ge adicionaron 5
partes de d;ciclohexil-ftalato disuelto en 15 partes de
NyN-dietil-anilina y se llevé la temperatura hasta 802C,
prosiguiéndose la agitacién durante 2 horas, Luego se
redujo el pH hasta justo por debajo de 1,0 con la adicién
de 4cido clorhfdrico 10N, Se separaron los grinulos resul-
tantes mediante filtracién y se lavé para eliminar el
cloruro con agua y se secd a 4092C en una secadora con
circulacién de aire. El producto puede dispersarse en

un medio litogréifico y de fotograbado de publicacién,

EJEMPLO 48,

Se adicionaron 200 partes de la suspensién
de pigmento acuosa del ejemplo 47 a 500 partes de agua en
donde se habfan disuelto 20 partes de cloruro sdédico,

A esta dispersién ge adicionaron 0,5 partes de una amina
grasa primaria (sebo) (Crodamina IT de Croda) como el
acetato en solucidén acuosa y 1,5 partes de una rgsiﬁa

de madera hidrogenada (Staybelite Resin)como ungasolucidn acuo=
sa de su sal potésica y 0,1 parte de hidroximetil-celulosa.
El calentamiento comenzé y, ; 702C, se adicionaron 15

partes de N,N-dietil-anilina y se llevé la temperatura

a 809C y se prosiguié ia agitacién durante 80 minutos mas.
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Luego se redujo el pH como en el ejemplo 21 y el producto
resultante, gue estuvo constituido por grinulos generalmente
esféricos, se separé sobre un tamiz de 60 mallas B.S.,

se lavé para liberar ldsciones de cloruro y se secd a

402C como en el ejemplo 47.

EJEMPLO 49,

Se dispersaron 27 partes de ftalociagina
de cobre (previamente molturado hasta una relacidén alfa/beta
de 60:40) y 30 partes de cloruro sédico en 700 partes de
agua, Se adicioné 0,1 parte de hidraxietil-celulosa y
se comenz6 el calentamiento, Cuando se alcanzd una
temperatura de 702C se adiciond 1,5 partes de una
amina grasa secundaria (aceite de coco) (Armenn 2C de
Armour Hess) disuelto en 11,2 partes de N,N-dietil-amilina,
Se elevd la temperatura a 802C y 1 hora después de la
adicién de la dietilanilina se adicionaron 6 partes de
una resina de madera hidrogenada (Staybelite Resin)
en forma de una solucién acuosa de su sal pogésica.

A ello le siguiéron 3 partes de bis-cetiloxisulfanilida
de ftalocianina de cobre del ejemplo 21l. Despuéds de
agitacién durante 1§ minutos mas se descendié el pH

hasta justo por debajo de 1,0 con la adicién de 4cido
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clorhidrico 10N y los grénulos resultantes generalmente
esféricos se separaron como en el ejemplo 28, Los grinulos
as{ obtenidos pueden dispersarse facilmente en un medio

de tinta litogr4fica.

EJEMPLO 50,

Se dispersaron 30 partes de ftalocianina
de cobre (previamente molturada hasta una relacién alfa/ beta
de 55:40) y 30 partes de cloruro sédico en 700 partes de agua
Y se adicioné 0,1 parte de hidroxietil-celulosa, Se inicié
el éalentamiento y se adicionaron 7,5 partes de una resina
de madera hidrogenada (Staybelite Resin) en forma de una
solucidn acuosa de su sal pot4sica. A una temperatura
de 752C se adicionaron 15 partes de N,N-dietilanilina
y se agitd la mezcla a 802C durante 2 horas mas. Se hizo
descender el pH como en el ejemplo 47 y los grénulos resul-
tantes, después de separarse y secarse como en el e%gmplo

48, pueden dispersarse facilmente en unmedio de tinta lito-

o1
o
t

gréifica,
EJEMPLO 51,

Se dispersaron 81,0 partes del pigmento
del ejemplo 24, 90 partes de cloruro sédico y 9,0 partes

de bis~cetiloxisulfanilida de ftalocianina de cobre del
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ejemplo 47 en 1500 partes de agna. Se inicié el calenta~-
miento y se adicionaron 2,25 partes de una amina grasa
primaria (sebo) (Crodamine IT de Croda) como el acetato
en solucidm acuosa y 20,25 partes de una resina de madera
hidrogenada (Staybelite Resin) como una solucién acuosa
de su sal potésica., Se prosiguié la agitacién durante 1
hora y se adiciond a la suspensién a 802C 70 partes de
N,N-dietilanilina. Al cabo de otros 15 minutos se hizo
descender €. pH como en el ejemplo 27 y los grénulos resul-
tantes, despuds de separarse y secarse como en el ejemplo
48, pueden dispersarse facilmente en un medio de tinta

litogrdfica y de fotograbado de publicacién,

EJEMPLO 2.

Se dispersaron 24 partes de C,I, Pigment
Orange 34 en forma de una suspensién acuosa al 5% peso/peso,
obtenida mediante una copulacidn acuosa tamponada de acetato
convencional, en 100 partes de agua y se elevd el pH a
7,0 con la adicién de solucidn de hidréxido potédsico 2N,
Se adicionaronﬁz partes de N,N-dietilanilina y se elevd
la temperatura hasta 802C durante 45 minutos. Después de
agitacién a 802C durante 15 minutos mas se hizo descender

el pH hasta justo por debajo de 1,0 con la adicién de
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4cido clorhfdrico 10N. Se separaron los grénulos resultantes
mediante filtracidn y se lavaron para separar el cloruro

¥ se secd como en el ejemplo .47, Los grénulos de 0,5~4 mm
de difmetro pueden dispersarse facilmente en un medio

de tinta litogr4fica.

EJEMPLO 53,

Se adicionaron 120 partes de C.I, Pigment
Orangé 34 en forma de una suspensidn acuosa al 5% peso/peso,
obtenida mediante una copulacidénaacuosa tamponada de acetato
convencional a 500 partes de agua y se elevé el pH hasta
8,0 mediante la adicién de solucién de hidréxido sédico 2N;
se adicionaron 0,6 partes de hidroxiwetil-celulosa y
se inicio el calentamiento, Cuando se alcanzé una tempera-
tura de 602C se adicionaron 120 partes de N,N~dietilanilina
y se elevéd la temperatura hasta 802C, Después de agitarse
a 802C durante 2 horas se hizo descender el pH hastk'justo
por debajo de 1,0 con la adicién de 4cido clorhigri;o 10N
y se separd el producto y se secé como en el ejé;plo 48,

Los grénulos esféricos resultantes de 0,3~1 mm de didmetro

se dispersaron facilmente en un medio de tinta litogrifica.

EJEMPLO _54.

Se dispersaron 15 partes de C.I. Pigment



lol

15.

20.

-42—

Red 3 en forma de una suspensidn acnosa al 5% peso/peso,
obtenida mediante una copulacién acuosa convencional,

en 400 partes de agua y se elevé el pH a 8,0 con la
adicién de hidréxido sédico. Se adicionaron 0,3 partes
de hidroxietil-celulosa y se inicié el calentamiento.
Guando se alcanzé una temperatura de 802C se adicionaron
10 partes de N,N~dietilanilina y se agitd la mezcla
durante otras 2 horas a 802C, Luego se redujo el pH
hasta 1,0 mediante la adicién de 4cido clorhidrico 10N'
¥y se separé el producto y se secéd como en el ejemplo 47,
Los grénulos resultantes pueden dispersarse facilmente en

i

un medio de tinta litogrifica.

EJEMPLOS 55-60

Se repitié el procedimiento del ejemplo 36
a excepcién de que la N,N'wdietil-~anilina se sustituyé
por una cantidad igual de las aminas indicadas a comtinua-
cién, El aspecto y comportamiento del producto fue equi-

valente al del ejemplo 36.

Ejemplo Amina
55 NyNtwdimetil—-3-metilanilina
56 N,N'wdipropil-anilina

57 . Ne~etil-2~metilanilina
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58 N,N'~dibutilanilina
59 ‘ 2y5=dimetilanilina
60 metil-antranilato

EJEMPLOS 61~69

Se calenté a pH8 y a 852C 20 partes de
un pigmento presente en una suspensidn acuosa formada
siguniendo técnicas de copulacién azo convencionales y 0,2
partes de hidroxietil-celulosa (Natrosol 250HR). Se
adicioné una solucién de 5 partes de un vehiculo orgénico
en 13 partes de la amina apropiada y se agité la mezcla
durante 1 hora a 852C. Luego se ajusté el pH a v1 y los
grénulos se recuperarom por filtracién, se lavaron y
secaron, Todos los productos pudieron dispersarse en

barniz litogr4fico, La Tabla que sigue muestra el vehfculo

y anina utilizados,
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EJEMPLO PIGMENTO VEHICULO AMINA
61 |Cl pPigment Yellow 13 | Aceite de ricino | Anilina
endurecido
62 n n NNtwdimetil=
bencilamina
63 n " Di~isobuti~
lamina
64 " u n~octilamina
65 " n Primene Slﬁ*
66 " n 2=etil-hexi~
lamina’
67 " Diciclohexil-
-ftalato n
68 |Cl Pigment Yellow 14 | Hercules ASO "
69 |Cl Pigment Yellow 12 | Diciclohexil-
n

~ftalato

* Amina primaria ramificada de C

EJEMPLO

O

12

de Rohm and Haas.

Se calentd a pH 8 entre 152C y 852C

20 partes de CI Pigment Yellow 13 como una snspensién

acuosa, preparada segfin el ejemplo 35, 0,2 partes de

hidroxietil=celulosa (Natrosol 250HR) y 5 partes de

diciclohexilftalato y se adiciomnaron luego 15 partes

de 2~etil-~hexilamina,

Se mantuve la mezcla a 852C

durante 1 hora, luego se ajusté a pH 1,5 con 4cido clor-
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hfdrico 10N y se cubrieron los grénulos mediante filtracidn,
se lavaron y se secaron a 552C, El producto pudo disper-

sarse en un barniz litogréfico.

EJEMPLO 71.

Se dispersaron 10 partes de Solvent Yellow
48 en 200 partes de agua y 0,1 parte de resinato potisico
y 0,1 partes de hidroxietil-celulosa (Nalrosol 250HR).
Se ajusté la mezcla a pH7 y se adicionaron 5 partes de
N,N'wdietilanilina, Se calenté la mezcla lmsta 802
Y sé mantuvo durante 30 minutos, antes de ajustar el pH
a 1 con 4cido clorhfdrico 10N, Los grédnulos resultantes

se recuperaron por filtracién, se lavaron y secaron a

302C,
EJEMPLO 72,

P

Se calentd a 952, a pH 10, una sugbensiﬁn
acuosa de 20 partes de CI Pigment Red 57: composicidén de
resina (relacién de 16):4 partes mediante formacign de la
sal metflica de pigmento en,presencia de resina Stabybelite
de Hercules Powder Co.) 0,5 partes de hidroxietil-celulosa
(Natrosol 250HR) y 3,3 partes de abietil-amina, adicionada

como su sal de acetato acuosoluble., Luego se adicionaron
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10 partes de N,N'!'~dietilanilina, se ajusté el pH a 7

¥y se prosiguid la-agitacidn durante 2 horas a 959C.
Luego se ajustéd el pH a 3,2 con la adicién de 4cido
acético glacia1+. Se aislaron los grénulss, se lavaron
Yy se secaron a 902, El producto puede dispersarse

en barniz de tinta litogréfica,.

+Ajuste a pH 1l con 4cido clorhidrico concentrado debe
evitarse ya que da por resultado un producto de escaso
rendimiento, presumiblemente debido a la descomposicidén de 1a

sal metélica a este pH,

EJEMPLO 73,

Se dispersaron 100 partes de C.I, Pigment
Green 7, en forma de una torta prensada al 357 en peso;
en 2000 partes de agua utilizando una cabeza mezcladora/emul-
sificadora modificada, tal como se ha descrito en el texto.
Al cabo de 20 minutos de mezcla se adiciond una solucién
de 30 partes de resina Staybelite dn forma de su sal
aménica y se prosiguié la mezcla durante 60 minutos mas,
Luego se adicionaron 0,4 partes de hidroxietil-celulosa
(Natrosol 250 HR) y 20 partes de tristearato de sorbitan
Yy se elevé la temperatura a 852C,

Prosiguiendo la mezcla se adicionaron

30 partes de N,N'-dietilanilina, dispersado en 100 partes
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de agua y 0,5 partes de resinato potdsico disuelto.

Se prosiguld la agitacién en mezcladora/emulsificadora

modificada durante 1 minuto, se ajusté el pH a 6 y

se prosiguié la agitacién durante 5 minutos mas antes

de ajustar el pH a 1 con la adicién de 4cido clorhfdrico

5N, Los grénulos se separaron por filtracién sobre

un tamiz de 200 mallas BS, se lavaron para separar el

4cido y las sales y se secaron a 452C, Los grénmulos

resultantes, todos de < 0,5 mm de difmetro pueden dig-

persarse facilmente en un compuesto de CPV plastificado,
La adicién de 1% en peso de Aerosil

R 972 (de Degussa) a los grénulos anteriores d4 un

producto de propiedades de flujo libre mejoradas, especial-

mente después del almacenamiento,

EJEMPLO 74,

Se repitié el procedimiento del ejemplo
73 a excepcidn de que la solucién de resina Stay?elite se
sustituyé por una sdlucién de 30 partes de Ennééin A 100
(de Leon Frankel) como su sal potdsicas Se obtuvo un

producto de propiedades similares.
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| EEIVINDICACIONES -

Descri;bc; el 6bja%o del pregsente invento se de-
clargn nuevas y de propla invencion las siguientes rei-
vindicaciones.

1. Un procedimiento para producir una composi-
clon pigmentaria o colorante en forma de grinulos facil—
mente dispersgbles y exentos de polvo, cargeterizado por-
que esencialmente comprende treiar, mediante agltacion,
una dispersidn scuosa de un plgmento con un compuesto amit
nico que es liquido a temperaturas inferiores a 1002C,
ingoluble en agua a valores de pH por encima de 7, y- solu=
ble en ggua g valores de pH por debajo de 7, sienlo el va-
lor pH durante el tratamiento superior a 7, memtener la
tempergbura por encima del pmr'l:o de fusion del compuesto
arminico y reducir después el pH por debajo de 7 para vol-
ver soluble en agua el compuesto aminicq y recuperar los
granulos resultsntes. '

2. Un procedimiento, de conformided con lg rei=-
vinjicaeidn 1, caracterizado porque la amn.na es anlling
0 una mono= o di-alquil—anilina en donde cada grupo alq.ui?-
lico tiene de 1 a 8 atomos de carbono.

3. Un procedimiento, de conformidad con la rei-
vindicacidn 1, caracterizado porque la sming es ung alquil
0 ololoalquil~aming lineal de Cy=C,,.

4. Un procedimiento, de conformidad con cual-
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza-
do porgue la cantidad de aming esta comprendide entre O y
2 partes en peso por parte de pigmento.

: 5. Un procedimiento, de conformidad con la rei-
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vindicacién 1; caracterizado porque la cantidsd de aming
eatd comprendida entre 0,3 y 0,6 partes en peso por parte
de pigmento.

6. Un procedimiento, de conformided con lg rei-
vinjicacidn 1, caracterizaio porqus el tratamiento se llow
vs 8 cabo en presencis de un vehiculo organico que tiens
un punto de fusidn superior a 402C y que es soluble en,

o por lo menod sge mblanda con, 1;3 aming y s insoluble
0 puede volverse insoluble en agug con lg gama del pi
utilizado en el procedimiento.

7. Un procedimiento, de conformidad con cugl-
quiera de las reivindlcaciones 1 y 6, caracterizado por-
que el vehfculo es un égter de &cido carboxilico, una ami-
da de acldo carboxilico, un égter de fogfato, una regina,
un polimero vinflico, un polimero estirénico, una polio=
lefing, un alcohol graso, ung aming grasa que 10 PIrOPOI~
clona sales solubles, en agua, una oxazolina grasa, un
éoido carboxilico insoluble en agua o un derivado de resi-
ng.

8. Un procedimiento, do conformidad con cual-
quiers de las reivindicaciones 1 y 6, carscterizalo por—
que la cantidad de vehfculo esta comprendids entre 0',"65
v 2 partes en peso por parte de pigmembo. . '

9. Un procédimiento,' de conformidad coxi:'-, la reis-
vindlicacion 8, caracterizado porque la cantidad de. vohi -
culo esta comprendida entre 0,1 y 0,7 partes en peso por

parte de pigmento.
10. Un procedimiento, de conformidad con la rel-

. vindicacidn 1, caracterizado porque el tratamiento se lle-
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va a cabo en p.x;ssezicia: de un coloide protector.

1l. Un procedimiento, de conformidad con lg reiw-
viniicacion 10, caracterizado porque se forma prevismente
una composicidn del coloide protector con una suspensidn
de plemento acuosa o una dispersién scuosa de la aming an-
+es de verificar el trabtamiento del pigmento o colorante
y la aming.

12, Un procedimiento, de conformidad con cuagl-
quiera de las reivinmdicgelones 1 y 10y caracterizado por=
que el coloide protector es un dsrivado de celulosa.

13. Un procedimiento, de conformidasi con cual- .
quiera de las reivindicaciones 1 y 10, carscteriZado por=
aue la cantidad de coloide protector es de hasta el 15 en
peso con respecto gl pigmento o colorante.

14. Un procedimiento, de conformided con cual-
quiera de las reivimdicaclones 1 y 13, caracterizado por~
que la centidal de coloide protector es inferior al 5% en
peso del pigmento.

15. Un procedimiemto, de conformidad con cual=
guiers de lag reivimdicaciones 1 y 6, carscterizado por-
que el trabamiento se lleva a cabo g ung tempergbtura en lag
que el vehiculo se disuslve en lg smina.

16. Un procedinmiento, de conformided con la rei-
vindicacion 1, caracterizado porque durante el tratamiento
se ggita la composicion por lo menos hasta que el pigmonto ha
mlgrado de la fase acuosa a la fase organica.

17. Un procedimiento, de conformidad con lg reiw

vindicecidn 1, cargeterizado porque la sgitacion es tal

.que producird grénulos de un tamsfio comprendido embre 0,1
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¥ 5 mn de diametro.

,18. Un procedimiento, de conformidad con la rei-
vindicacién 1, caracterizado porque la agitacion es tal
que producirg granulos de un tamefio comprendido emtre 0,5

5. Y 2 m de diametro.

19. Un pr:)cedimiento para producir una composi-
cién pigmentaria o colorante en forma de grénulos fécile
mente dispersables y exentos de polvo.

Segin se describe y reivindica en la presente me=

10, moria deseriptiva que consta de 51 paginas folladas y es-
oritas a mAquina por una sola de sus cares.

Madrid, a 17 de Marzo de 1978

a
D. &e JAIME 1SERN

e P 4

Fiv OSE F. NIEFO
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