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DESCRIPCION
Pigmento azoico finamente dividido y procedimiento para su produccion

En el caso del empleo de pigmentos para la tincion de materiales organicos de alto peso molecular se establecen
unos altos requisitos a las propiedades técnicas de aplicaciones de los pigmentos, tales como altas fuerzas
cromaticas, una facil dispersabilidad, una alta cromaticidad (croma) y una alta pureza del tono de color y buenas
solideces frente a la luz y frente a las condiciones atmosféricas. Es deseable una aptitud lo mas universal que sea
posible para el empleo en la tincion de diferentes sistemas de alto peso molecular, tales como materiales sintéticos
asi como tintas de impresién y barnices acuosas/os y que contienen disolventes. Tanto en el caso de los barnices
como también en el de las tintas de impresion, la tendencia se dirige hacia unas altas concentraciones de pigmento
en la masa molida, y por lo tanto se solicitan unos concentrados para barnices y tintas de impresién pigmentados en
alto grado o unos materiales de molienda (en inglés millbase) con una viscosidad a pesar de todo baja, asimismo la
viscosidad del barniz o de la tinta de impresion acabado/a debe de estar adaptada a la aplicacién. En el caso de las
tintas de impresion se pide una alta transparencia, en los sistemas de barnices se desean unas irreprochables
solideces frente al sobrebarnizado y solideces frente a los disolventes, una estabilidad frente a los alcalis y acidos vy,
en particular, en el caso de barnizados metalizados, una alta transparencia y unos tonos de colores brillantes. En el
caso de la tincién de materiales sintéticos se solicita una alta solidez frente al sangrado, una alta estabilidad frente al
calor y una buena dispersabilidad, lo cual pasa a expresarse p.ej. en unas altas fuerzas cromaticas. Ademas, se
desea una aptitud lo mas universal que sea posible para el empleo en diferentes sistemas, por ejemplo en sistemas
acuosos y que contienen disolventes.

Otros sectores de empleo de los pigmentos son por ejemplo téneres y reveladores electrofotograficos, tintas tales
como por ejemplo tintas para la impresion por chorros de tinta (en inglés Ink Jet) o tintas electrénicas (e-inks), filtros
cromaticos, o barnices en polvo, que en cada caso tienen sus requisitos especiales adicionales.

En el caso de filtros cromaticos (en inglés color filter), mediante una luz transmitida de puntos de imagen de colores
rojo, verde y azul se genera una imagen de color lleno. Junto a los filtros cromaticos “transmisivos” (0 “no emisivos”)
(= luz transmitida o al trasluz) hay también filiros cromaticos “reflectivos”, que entonces pueden trabajar
eventualmente también con puntos de imagen de colores amarillo, cian y magenta. En el caso de los filtros
cromaticos se establece diferencia entre filtros cromaticos de LCD (acronimo de liquid crystal display = presentador
visual de cristal liquido) de AM (acrénimo de active matrix = matriz activa) y de PM (acronimo de passive matrix = de
matriz pasiva), correspondiendo una importancia especial a los filtros cromaticos de LCD - TFT (acrénimo de thin film
transistor = transistores de pelicula delgada).

Ademas de ello, los filtros cromaticos pueden encontrar empleo también en el caso de los MEMS (DMD) (= acrénimo
de Micro-Electro-Mechanical Systems (Digital Micro Mirror Device) = sistemas micro-electro-mecanicos (con
dispositivo de micro espejo digital), en el caso de los papeles electrénicos, asi como también en otras apropiadas
tecnologias de presentacion visual.

Los presentadores visuales de filtros cromaticos encuentran aplicacion en los mas diferentes sistemas
electroopticos, tal como p.ej. en pantallas graficas de monitores del tipo de Desk-Top (sobremesa horizontal) en
pantallas graficas de ordenadores, en pantallas graficas de ordenadores portatiles (en inglés Laptops, portable
computers), PDA (acronimo de Personal Digital Assistants = asistentes digitales personales, ordenadores de bolsillo)
asi como en monitores de teléfonos moviles, videocamaras, GPS (acréonimo de global positioning systems =
sistemas de posicionamiento global) y demas tipos de monitores asi como en general en dispositivos de cristales
liguidos y de carga acoplada (en inglés charge coupled devices), presentadores visuales en plasma o en
presentadores visuales electroluminiscentes y de otros tipos. Los mencionados en ultimo término pueden ser
presentadores visuales ferroeléctricos activos (nematicos torsionados, en inglés twisted nematic) o pasivos
(nematicos supertorsionados, en inglés supertwisted nematic) o p.ej. diodos emisores de luz.

Ademas, los filtros cromaticos encuentran empleo en presentadores visuales de paneles planos (en inglés Flat Panel
Displays) (= pantallas graficas planas) que estan reemplazando crecientemente a las habituales pantallas de
television de rayos catddicos o que generalmente se pueden usar como paneles indicadores en un tamafio arbitrario
para informacion inmovil y mévil.

Una tipica estructura de filtro cromatico de LCD se puede describir esquematicamente de la siguiente manera: Entre
dos placas de vidrio se encuentra una delgada capa con cristales liquidos. La placa de vidrio superior tiene, junto a
una serie de otros componentes funcionales, sobre la superficie exterior los correspondientes puntos de imagen,
p.ej. de colores rojo, verde, azul (R,G,B). Estos puntos de imagen estan enmarcados de color negro para obtener un
mejor contraste, y hacia el exterior los puntos de imagen R, G, B estan protegidos mediante una apropiada capa
protectora contra las influencias del medio ambiente, tales como arafiazos. La placa de vidrio inferior contiene
todavia otros componentes funcionales tales como p.ej. ITO (de Indium Tin Oxide = 6xido de indio y estafio) y TFT
(Thin Film Transistors, transistores de pelicula delgada), que entre otras cosas sirven para la activacion de los
puntos de imagen individuales.
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Si a través de la placa de vidrio inferior se envia una apropiada luz (p.ej. una luz polarizada linealmente con una
determinada longitud de onda), entonces el cristal liquido puede ser ajustado mediante activacion y seleccion
electrénica a “claro” u “oscuro” (o a cualquier etapa intermedia arbitraria)

De modo correspondiente, los puntos de imagen de los filtros cromaticos son abastecidos con luz y para el ojo
humano resulta entonces una correspondiente imagen coloreada, mévil o inmdvil, que se constituye a base de R, G,
B.

El documento de solicitud de patente europea EP-A-0 894 831 divulga pigmentos de quinoxalina-monoazo-
acetarilida, entre otros un pigmento de la férmula (1)
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En el procedimiento divulgado de produccion, en la primera etapa el pigmento monoazoico se produce por
copulacion azoica y se aisla como una torta de prensa. En una segunda etapa, en un disolvente aprotico dipolar se
lleva a cabo un acabado (finish) con disolvente. El Ejemplo 1 divulga como disolvente la N-metil-pirrolidona.
Mediante una espectroscopia de rayos X se puede mostrar que, en el caso de este disolvente, la fase cristalina alfa
original, presente después de la copulacién azoica, es transformada en la fase cristalina beta. El acabado con
disolvente proporciona un pigmento monoazoico de particulas gruesas de la formula (I) en la fase cristalina beta.

El documento EP-A 1.167.461 describe la produccion de la forma beta del Pigmento Amarillo 213 en un
microrreactor.

Las fases cristalinas alfa y beta del pigmento monoazoico de la formula (1) se distinguen por las siguientes lineas
caracteristicas en el diagrama de rayos X en polvo (Tabla 1, radiacion alfa de Cu-K, doble angulo de refraccion,
valores de 2 Theta en grados con un limite de error de +/- 0,2 grados, distancias de planos reticulares d en A,
intensidad relativa en tanto por ciento).
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Tabla 1
Alfa Beta
2 Theta d Int. rel. 2 Theta d Int. rel.
3,3 26,8 39 6,4 13,9 7
8,0 11,1 100 7,5 11,8 7
8.8 10,0 55 9,2 9,6 86
9,9 8,9 23 10,5 8,4 4
11,0 8,0 16 12,8 6,9 16
12,4 7.1 12 15,0 59 15
13,3 6,7 11 16,0 5,5 7
14,7 6,0 14 16,8 5,3 5
16,1 5,5 31 17,2 52 13
16,7 5,3 20 17,5 5,1 5
18,7 4.7 13 19,3 4.6 20
19,9 4,5 21 19,6 4.5 14
22,6 3,9 18 21,2 4,2 6
24,4 3,7 31 21,6 4.1 12
26,4 3,4 67 21,8 4.1 13
32,4 2,8 11 22,8 3,9 5
37,2 2,4 11 23,9 3,7 2
25,3 3,5 4
26,0 3,4 19
26,6 3,4 100
27,0 3,3 14
27,8 3,2 7
28,9 3,1 5
30,1 3,0 4
32,0 2,8 6
32,3 2,8 6
33,0 2,7 3

Un pigmento monoazoico de la férmula (1) de particulas gruesas en la fase cristalina beta se distingue por un alto
poder cubriente y por una buena capacidad de fluir en barnices. En diferentes aplicaciones se buscan sin embargo
unas propiedades que no se pueden conseguir mediante un pigmento de particulas gruesas, por ejemplo un
pigmento de particulas gruesas conduce, en la tinta para la impresion por chorros de tinta, a la obstruccion de las
boquillas y no conduce a la alta transparencia solicitada en la impresién por chorros de tinta. Asimismo, un alto
poder cubriente es prohibitivo para el empleo de un pigmento en tintas de impresion.

Subsistia la necesidad de un pigmento monoazoico finamente dividido, transparente y bien dispersable de la formula
() en la fase cristalina beta y de un procedimiento para su produccion

Se encontré que el pigmento monoazoico de la formula (1) es obtenible sorprendentemente en su fase cristalina beta
asi como en una forma finamente dividida, transparente y bien dispersable, cuando la fase cristalina alfa es sometida
a una amasadura en una sal.

Es objeto del invento un pigmento monoazoico de la formula () en la fase cristalina beta, finamente dividido, que
esta caracterizado porque por lo menos 90 % en peso de las particulas tienen un diametro equivalente de Stokes
menor o igual que 130 nm, preferiblemente menor o igual que 100 nm.

El pigmento monoazoico de la formula (I) finamente dividido, conforme al invento, se distingue por una buena
dispersabilidad. Esto se muestra al efectuar la determinacién del diametro equivalente de Stokes en la dispersién. La
buena dispersabilidad y el bajo diametro de las particulas conducen a una alta transparencia. La transparencia se
puede describir con la relaciéon de contraste C = Ys/Yw, siendo Ys el valor de referencia de la claridad sobre negro e
Yw el valor de referencia de la claridad sobre blanco, y siendo Y uno de los tres valores de colores normalizados
XIYIZ, que forman la base para los diferentes sistemas cromaticos. En el caso del pigmento monoazoico de la
férmula (1) en la fase cristalina beta conforme al invento, los valores de la relaciéon de contraste C = Ys/Yw estan
situados en menores o iguales que 0,22, de manera preferida menores o iguales que 0,20, en particular menores o
iguales que 0,18.
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Es objeto del invento también un procedimiento para la produccion del pigmento monoazoico de la férmula (1) en la
fase cristalina beta, finamente dividido, que esta caracterizado porque un pigmento monoazoico de la férmula (I) en
la fase cristalina alfa se somete a una amasadura en una sal.

La fase cristalina alfa del pigmento monoazoico de la férmula (I) se puede producir por ejemplo por copulacion
azoica, tal como se describe en el documento EP-A-0 894 831.

La amasadura en una sal se efectia amasando el pigmento monoazoico de la férmula (1) en la fase cristalina alfa
con un liquido organico y con una sal cristalina en forma de una pasta amasable, altamente viscosa.

Como una sal entran en cuestion sales de iones de metales mono-, bi- o trivalentes, tales como ejemplo iones de
metales alcalinos o alcalino-térreos, con acidos inorganicos, por ejemplo acido clorhidrico, acido sulfurico o acido
fosférico, o con acidos organicos que tienen de 1 a 6 atomos de carbono, por ejemplo acido formico y acido acético.
Unas sales preferidas son formiato de sodio; acetato de sodio o calcio, citrato de sodio, tartrato de potasio y sodio;
cloruro de sodio, potasio, calcio, zinc o aluminio; sulfato de sodio o aluminio; carbonato de calcio; o mezclas de estas
sales, y en particular cloruro de sodio. Las sales se emplean en la mayor parte de los casos en una cantidad mayor,
por ejemplo en una cantidad multiplo de 1 a 10 veces, preferiblemente de 2 a 8 veces, en particular de 3 a 6 veces,
referida al peso del pigmento monoazoico. También se pueden emplear unas cantidades todavia mayores, pero
éstas son antieconémicas.

Una sal usual en el comercio pueden ser de grano grueso y puede ser desmenuzada, antes del empleo en el caso
de la amasadura en una sal, mediante una molienda.

El liquido organico pasa a emplearse en unas cantidades tales que el material de molienda forma una masa pastosa
y viscosa. Las cantidades empleadas estan situadas conforme a la experiencia entre una cantidad multiplo de 0,05 a
0,8 veces, de manera preferida entre 0,1 y 0,4 veces, en particular entre 0,12 y 0,35 veces, referida al peso de la
mezcla del pigmento monoazoico y de la sal. Como liquidos organicos entran en cuestion aquellos en los cuales el
pigmento monoazoico y la sal son lo mas insolubles que resulte posible. Ejemplos de tales liquidos organicos son
alcoholes con 4 a 10 atomos de C, tales como por ejemplo butanoles, tales como n-butanol, iso-butanol, terc.-
butanol, pentanoles tales como n-pentanol, 2-metil-2-butanol, hexanoles, tales como 2-metil-2-pentanol, 3-metil-3-
pentanol, 2-metil-2-hexanol, 3-etil-3-pentanol, octanoles, tales como 2,4,4-trimetil-2-pentanol, ciclohexanol; o
glicoles, tales como etilenglicol, di-, tri- o tetra(etilenglicol), propilenglicol, di-, tri- o tetra(propilenglicol), sorbitol o
glicerol; poliglicoles, tales como poli(etilenglicoles) o poli(propilenglicoles); éteres, tales como metil-isobutil-éter,
tetrahidrofurano, dimetoxietano o dioxano; éteres de glicoles, tales como el éter monoalquilico de etilen- o propilen-
glicol o de di(etilenglicol), pudiendo el alquilo representar metilo, etilo, propilo y butilo, por ejemplo butil-glicoles o
metoxi-butanol; éteres monometilicos de poli(etilenglicoles), en particular los que tienen una masa molar media de
350 a 550 g/mol, y éteres dimetilicos de poli(etilenglicoles), en particular los que tienen una masa molar media de
250 a 500 g/mol; cetonas, tales como metil-isobutil-cetona, metil-etil-cetona o ciclohexanona; amidas de acidos
alifaticos, tales como formamida, dimetilformamida, N-metil-acetamida o N,N-dimetil-acetamida; derivados de urea,
tales como tetrametil-urea; o amidas ciclicas de acidos carboxilicos, tales como N-metil-pirrolidona, valero- o
caprolactama; ésteres, tales como ésteres glicolicos de C4-Cs con acidos carboxilicos; o ésteres dialquilicos de acido
ftalico o ésteres alquilicos de acido benzoico. tales como ésteres de alquilo de C1-C4 con acido benzoico o diésteres
de alquilo de C4-C+2 con acido ftalico; ésteres ciclicos, tales como caprolactona; nitrilos, tales como acetonitrilo,
aminas alifaticas o aromaticas, tales como por ejemplo dimetilanilina o dietilanilina; hidrocarburos alifaticos o
aromaticos halogenados tales como tetracloruro de carbono, tri- o tetracloroetileno; o benceno sustituido con alcoxi,
nitro, ciano o halégeno, por ejemplo anisol, nitrobenceno, diclorobencenos, triclorobencenos o benzonitrilo;
heterociclos aromaticos, tales como piridina, morfolina, picolina o quinolina; 1,3-dimetil-2-imidazolidinona; sulfonas y
sulféxidos, tales como dimetilsulféxido y sulfolano; asi como mezclas de estos liquidos organicos. Se prefieren
glicoles y éteres de glicoles, tales como etilenglicol, di(etilenglicol) o butil-glicol, dimetilformamida, N-metil-pirrolidona,
dimetilsulféxido, en particular di(etilenglicol), N-metil-pirrolidona y dimetilsulféxido. Sin embargo es posible, pero
generalmente no deseado, emplear una pequefia cantidad de agua, que no deberia ascender a mas de 25 % en
peso del liquido total incluyendo el agua, que puede estar contenida en el pigmento monoazoico empleado.

En el caso de la amasadura en una sal pueden pasar a emplearse también ciertos acidos, en particular unos acidos
que tienen un valor de pK menor que 4,8. De manera preferida se pueden emplear acido fosférico, acidos
carboxilicos, tales como acido acético, acido dodecil-benceno-sulfénico y en particular acido sulfurico.

La duracién de la amasadura se orienta a los requisitos que se hayan de conseguir y al momento del cambio de la
fase cristalina, éste puede ser de desde 30 minutos hasta de 48 horas o mas largo; en la mayor parte de los casos
esta situado en el intervalo de 1 a 24, en particular de 2 a 8 horas.

Como amasadoras entran en consideracioén unas usuales amasadoras de un solo brazo o de multiples brazos,
continuas y discontinuas, preferiblemente amasadoras discontinuas de dos brazos, que ejercen unas fuerzas de
cizalladura la mas altas que sean posibles sobre la masa amasada. Unas usuales formas de paletas son las paletas
de doble depresion (también denominadas paletas en sigma o Z) o las paletas de masticadores.

La temperatura al realizar el amasado esta situada por encima del punto de fusiéon y por debajo del punto de
ebulliciéon del liquido organico.
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De manera preferida se amasa a una temperatura de -20 a 150°C, en particular de 50 a 120°C, con una cantidad
multiplo de 4 a 6 veces, referida al peso del pigmento monoazoico, de cloruro de sodio como sal y con una cantidad
multiplo de 1 a 2 veces, referida al peso del pigmento monoazoico, de di(etilenglicol) como liquido organico.

Durante la amasadura, caso de que sea necesario, mediante adicidon posterior de un liquido organico y/o de una sal
se puede ajustar o respectivamente mantener constante la consistencia viscosa de la masa amasada. La
consistencia de la masa amasada se puede modificar durante la amasadura por ejemplo por evaporacion del liquido
organico o mediante la molienda del pigmento monoazoico para dar menores tamafos de granos.

Antes de la amasadura se puede llevar a cabo en principio una molienda previa en seco de un pigmento monoazoico
con una sal, tal como se describe por ejemplo en el documento EP-A-1 411 091.

La sal empleada en el caso de la amasadura en una sal y el liquido organico se eliminan preferiblemente mediante
una extraccién acuosa a un valor acido del pH. En este contexto se emplean en la mayor parte de los casos unos
acidos, que aceleran la disolucion de la sal empleada, tal como por ejemplo el acido clorhidrico, sulfirico o acético.
En la mayor parte de los casos se ajusta un pH menor que 3, preferiblemente de 1 a 2, o se extrae por agitacion en
un acido al 1 hasta 10 % en peso.

Para la extraccion se pueden anadir también disolventes organicos.

La extraccién se puede llevar a cabo a una temperatura arbitraria, siempre y cuando que el medio permanezca
liquido, eventualmente también situada por encima del punto de ebullicién de la mezcla. Puesto que se trabaja
preferiblemente en un medio acuoso, se escogen unas temperaturas comprendidas entre 0 y 100°C, en particular
entre 60°C y la temperatura de ebullicion.

El pigmento monoazoico de la férmula (I) en la fase cristalina beta, producido de acuerdo con el procedimiento
conforme al invento, se puede aislar con los métodos usuales, por ejemplo por filtracién, decantacién o
centrifugacién. Preferiblemente se filtra. Los disolventes se pueden eliminar también por lavado. EI pigmento
monoazoico conforme al invento pasa a emplearse preferentemente en una forma solida secada, en una
constitucion pulverulenta capaz de corrimiento o como un granulado, pero también como una torta de prensa por
ejemplo acuosa.

En el pigmento monoazoico de la férmula (1) finamente dividido conforme al invento pueden estar contenidos todavia
unos vestigios o unas pequerfias cantidades del pigmento monoazoico de la formula (1) en la fase cristalina alfa, pero
se trata de unas proporciones situadas por debajo de 10 % en peso, de manera preferida por debajo de 5 % en
peso. Habitualmente, la transformacion de las fases cristalinas se efectia mediante el procedimiento conforme al
invento de una manera tan completa que, en el diagrama de difraccidon de rayos X, la fase cristalina alfa no es ya
visible.

En el caso de la amasadura en una sal, al realizar la extraccién, a la torta de prensa o también después de la
desecacion se pueden afadir otros agentes auxiliares, tales como por ejemplo agentes tensioactivos, agentes
dispersivos no pigmentarios y pigmentarios, materiales de carga, agentes de ajuste, resinas, ceras, agentes
antiespumantes, agentes antiestaticos, agentes contra el desprendimiento del polvillo, agentes extendedores,
agentes colorantes para la matizacién, agentes de conservacion, agentes de retardo de la desecacion, aditivos para
la regulaciéon de la reologia, agentes humectantes, agentes antioxidantes, agentes absorbentes de los rayos UV,
agentes estabilizadores frente a la luz, biocidas, o una combinacién de ellos.

Como agentes tensioactivos entran en consideraciéon sustancias anionicas o anidnicamente activas, catidnicas o
cationicamente activas y no idnicas o anféteras, o mezclas de estos agentes.

Con el concepto de agentes dispersivos no pigmentarios se entienden unas sustancias, que no se derivan
estructuralmente de pigmentos organicos. Ellos son afadidos como agentes dispersivos o bien ya durante la
produccion de pigmentos, con frecuencia, sin embargo, al realizar la incorporacion de los pigmentos en los medios
de aplicaciéon que se han de teir, por ejemplo al realizar la produccion de barnices o tintas de impresién por
dispersamiento de los pigmentos en los correspondientes agentes aglutinantes.

Con el concepto de agentes dispersivos pigmentarios se entienden unos agentes dispersivos pigmentarios en si
conocidos, que se derivan de un pigmento organico como cuerpo de base y que se producen mediante una
modificacion quimica de este cuerpo de base, por ejemplo agentes dispersivos pigmentarios que contienen sacarina,
agentes dispersivos pigmentarios que contienen piperidilo, agentes dispersivos pigmentarios que se derivan de
perileno o naftaleno, agentes dispersivos pigmentarios con unos grupos funcionales, que estan unidos con el cuerpo
de base del pigmento a través de un grupo metileno, cuerpos de base de pigmentos modificados quimicamente con
polimeros, agentes dispersivos pigmentarios que contienen grupos de acidos sulfénicos, sulfonamidas o ésteres de
acidos sulfonicos, agentes dispersivos pigmentarios que contienen grupos de éteres o tioéteres, o agentes
dispersivos pigmentarios que contienen grupos de acidos carboxilicos, ésteres de acidos carboxilicos o
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carboxamidas. Preferentemente se emplean aquellos agentes dispersivos pigmentarios que se derivan
estructuralmente de pigmentos organicos con un color propio amarillo como cuerpo de base.

En el procedimiento conforme al invento se pueden emplear uno o varios agentes dispersivos pigmentarios en una
proporcion total de 0,1 a 25 % en peso, de manera preferida de 0,5 a 20 % en peso, en particularde 1,0a 17,5 % en
peso, referida al peso del pigmento monoazoico.

Unos grupos anidnicos de los agentes dispersivos no pigmentarios y pigmentarios, de los agentes tensioactivos o de
las resinas, que se emplean como agentes auxiliares, pueden presentarse también con iones de valencia 1,2 6 3 en
forma de sales, en particular enlacados, por ejemplo mediante iones de Ca, Mg, Ba, Sr, Mn o Al o mediante iones de
amonio cuaternario. Por el concepto de materiales de carga y respectivamente extendedores se entienden un gran
nuamero de sustancias de acuerdo con las normas DIN 55943 y DIN EN 971-1, por ejemplo los diferentes tipos de
talco, caolin, mica, dolomita, cal, sulfato de bario o didxido de titanio.

Era sorprendente y no previsible que el cambio de la modificacién cristalina de alfa a beta se puede establecer no
solamente mediante el conocido acabado con disolventes, sino también mediante una amasadura en una sal. Era
asimismo sorprendente el hecho de que resulta un nuevo pigmento monoazoico de la formula (l) en la modificacion
cristalina beta, finamente dividido, con unas propiedades hasta ahora no conocidas.

El pigmento monoazoico conforme al invento se distingue por unas sobresalientes propiedades coloristicas y
reoldgicas, en particular una alta estabilidad frente a la floculacion, una facil dispersabilidad, una buena reologia, una
fuerza cromatica, una transparencia y una saturacion (croma) altas. El es dispersable en muchos medios de
aplicacion con facilidad y hasta llegar a altas finuras. Tales dispersiones pigmentarias muestran unas sobresalientes
propiedades reoldgicas incluso en el caso de una alta pigmentacion de los concentrados para barnices o para tintas
de impresién. También son muy buenas otras propiedades, tales como por ejemplo el brillo, la solidez frente al
sobrebarnizado, la solidez frente a los disolventes, la solidez frente a los alcalis y a los acidos, las solideces frente a
la luz y frente a las condiciones atmosféricas y la pureza del tono de color.

El pigmento monoazoico conforme al invento se puede emplear sobresalientemente en filtros cromaticos. En este
contexto, él procura un alto contraste y satisface también los demas requisitos que se establecen en el caso del
empleo en filtros cromaticos, tales como una alta estabilidad térmica o unas bandas de absorcidén escarpadas y
estrechas. Asimismo, es apropiado por ejemplo para aplicaciones en la impresion por chorros de tinta mediante su
alta fuerza cromatica, mediante la buena estabilidad en almacenamiento en el caso de una baja viscosidad de la
tinta para impresién por chorros de tinta, que no muestra ninguna obstruccién de las boquillas y muestra una alta
transparencia.

El pigmento monoazoico conforme al invento se puede emplear para la pigmentacién de materiales organicos de
alto peso molecular de procedencia natural o sintética, por ejemplo de materiales sintéticos, resinas, barnices,
barnices en polvo, agentes colorantes para pinturas, toneres y reveladores electrofotograficos, materiales para
electretos, filtros croméaticos, asi como de tintas, tintas de impresion y simientes.

Unos materiales organicos de alto peso molecular, que pueden ser pigmentados con el pigmento monoazoico
conforme al invento, son por ejemplo ciertos compuestos de celulosa, tales como por ejemplo éteres y ésteres de
celulosa tales como una etil-celulosa, una nitro-celulosa, acetatos de celulosa o butiratos de celulosa, agentes
aglutinantes naturales, tales como por ejemplo acidos grasos, aceites grasos, resinas y sus productos de
transformacioén o resinas sintéticas, tales como policondensados, poliaductos, polimeros y copolimeros, tales como
por ejemplo aminoplastos, en particular resinas de formaldehido con urea y con melamina, resinas alquidicas,
resinas acrilicas, fenoplastos y resinas fendlicas, tales como novolacas o resoles, resinas de urea, polimeros
polivinilicos tales como poli(alcoholes vinilicos), poli(vinil-acetales), poli(acetatos de vinilo) o poli(éteres vinilicos),
policarbonatos, poliolefinas, tales como un poliestireno, un poli(cloruro de vinilo), un polietileno o un polipropileno,
poli(met)acrilatos y sus copolimeros, tales como poliésteres de acido acrilico o poli(acrilonitrilos), poliamidas,
poliésteres, poliuretanos, resinas de cumarona e indeno y de hidrocarburos, resinas epoxidicas, resinas sintéticas
insaturadas (poliésteres, acrilatos) con los diferentes mecanismos de dureza, ceras, resinas de aldehidos y de
cetonas, caucho vulcanizado, caucho natural y sus derivados y latexes, caseina, siliconas y resinas de siliconas;
individualmente o en mezclas. En este caso no desempefia ningun cometido si los mencionados compuestos
organicos de alto peso molecular se presenten como masas plasticas, masas fundidas o en forma de soluciones de
hilatura, dispersiones, barnices, pinturas o tintas de impresion. Dependiendo de la finalidad de utilizacion, se
manifiesta como ventajoso usar el pigmento monoazoico conforme al invento como una mezcla preparada (en inglés
blend) o en forma de preparaciones o dispersiones.

Es objeto del presente invento también un material organico de alto peso molecular, que contiene una cantidad
eficaz coloristicamente del pigmento monoazoico de la férmula (I) en la fase cristalina beta conforme al invento.
Referido al material organico de alto peso molecular, que se ha de pigmentar, el pigmento monoazoico conforme al
invento se emplea en la mayor parte de los casos en una proporcion de 0,01 a 30 % en peso, de manera preferida
de 0,1 a 15 % en peso.

El pigmento monoazoico conforme al invento es apropiado también como agente colorante en toneres y reveladores
electrofotograficos, tales como por ejemplo téneres en polvo de un solo componente o de dos componentes
(también denominados reveladores de un solo componente o de dos componentes), toneres magnéticos, téneres
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liquidos, toneres de polimerizacion asi como téneres especiales. Unos tipicos agentes aglutinantes para toneres son
resinas de polimerizacion, poliadicion y policondensacion, tales como resinas epoxidicas de estireno, de estireno y
acrilato, de estireno y butadieno, de acrilato, de poliésteres o de fenoles, polisulfonas, poliuretanos, individualmente
0 en combinacion, asi como un polietileno y un polipropileno, que pueden contener todavia otras sustancias
constituyentes, tales como agentes de regulacion de las cargas eléctricas, ceras o agentes coadyuvantes de la
fluidez o que posteriormente se modifican con estos aditivos.

Por lo demas, el pigmento monoazoico conforme al invento es apropiado como agente colorante en polvos y
barnices en polvo, en particular en barnices en polvo proyectables triboeléctricamente o electrocinéticamente, que
pasan a utilizarse para el revestimiento superficial de objetos hechos por ejemplo de un/una metal, madera, material
sintético, vidrio, material ceramico, hormigdn, material textil, papel o caucho.

Ademas, el pigmento monoazoico conforme al invento es apropiado como agente colorante en tintas para la
impresién por chorros de tinta sobre una base acuosa y no acuosa, asi como en aquellas tintas que trabajan segun
el procedimiento de fusién en caliente (en inglés Hot-Melt).

En las tintas para impresion por chorros de tinta el pigmento monoazoico conforme al invento puede estar matizado
también con otros agentes colorantes, tales como por ejemplo pigmentos y/o colorantes inorganicos u organicos. En
este caso, él se utiliza en conjuntos de tintas, que se componen de tintas de color amarillo, magenta, cian y negro,
las cuales contienen como agentes colorantes ciertos pigmentos y/o colorantes. Por lo demas, ellos se pueden
utilizar en unos conjuntos de tintas, que contienen adicionalmente uno o varios de los denominados “spot colors”
(colores de motas) en los colores, por ejemplo, naranja, verde, azul, dorado y plateado.

En este contexto, se prefiere un conjunto de tintas de impresién, cuya preparacion de color negro contiene de
manera preferida negro de carbono como agente colorante, en particular un negro de carbono de gas o de horno;
cuya preparacion de color cian contiene de manera preferida un pigmento escogido entre el conjunto formado por los
pigmentos de ftalocianina, indantrona o triarilcarbonio, en particular los pigmentos azules del Colour Index Pigment
Blue 15, Pigment Blue 15:1, Pigment Blue 15:2, Pigment Blue 15:3, Pigment Blue 15:4, Pigment Blue 16, Pigment
Blue 56, Pigment Blue 60 o Pigment Blue 61; cuya preparacion de color magenta contiene de manera preferida un
pigmento escogido entre el conjunto formado por los pigmentos monoazoicos, disazoicos, de B-naftol, de naftol AS,
azoicos enlacados, complejos con metales, de bencimidazolona, antantrona, antraquinona, quinacridona, dioxazina,
perileno, tioindigo, triarilcarbonio o dicetopirrolopirrol, en particular los pigmentos rojos o violetas del Colour Index
Pigment Red 2, Pigment Red 3, Pigment Red 4, Pigment Red 5, Pigment Red 9, Pigment Red 12, Pigment Red 14,
Pigment Red 38, Pigment Red 48:2, Pigment Red 48:3, Pigment Red 48:4, Pigment Red 53:1, Pigment Red 57:1,
Pigment Red 112, Pigment Red 122, Pigment Red 144, Pigment Red 146, Pigment Red 147, Pigment Red 149,
Pigment Red 168, Pigment Red 169, Pigment Red 170, Pigment Red 175, Pigment Red 176, Pigment Red 177,
Pigment Red 179, Pigment Red 181, Pigment Red 184, Pigment Red 185, Pigment Red 187, Pigment Red 188,
Pigment Red 207, Pigment Red 208, Pigment Red 209, Pigment Red 210, Pigment Red 214, Pigment Red 242,
Pigment Red 247, Pigment Red 253, Pigment Red 254, Pigment Red 255, Pigment Red 256, Pigment Red 257,
Pigment Red 262, Pigment Red 263, Pigment Red 264, Pigment Red 266, Pigment Red 269, Pigment Red 270,
Pigment Red 272, Pigment Red 274, y Pigment Violet 19, Pigment Violet 23 o Pigment Violet 32; cuya preparacion
de color amarillo contiene de manera preferida un pigmento escogido entre el conjunto formado por los pigmentos
monoazoicos, disazoicos, de bencimidazolina, isoindolinona, isoindolina o perinona, en particular los pigmentos
amarillos del Colour Index Pigment Yellow 1, Pigment Yellow 3, Pigment Yellow 12, Pigment Yellow 13, Pigment
Yellow 14, Pigment Yellow 16, Pigment Yellow 17, Pigment Yellow 73, Pigment Yellow 74, Pigment Yellow 81,
Pigment Yellow 83, Pigment Yellow 87, Pigment Yellow 97, Pigment Yellow 111, Pigment Yellow 120, Pigment
Yellow 126, Pigment Yellow 127, Pigment Yellow 128, Pigment Yellow 139, Pigment Yellow 151, Pigment Yellow
154, Pigment Yellow 155, Pigment Yellow 173, Pigment Yellow 174, Pigment Yellow 175, Pigment Yellow 176,
Pigment Yellow 180, Pigment Yellow 181, Pigment Yellow 191, Pigment Yellow 194, Pigment Yellow 196, Pigment
Yellow 213 o Pigment Yellow 219; cuya preparacion de color anaranjado contiene de manera preferida un pigmento
escogido entre el conjunto formado por los pigmentos disazoicos, de B-naftol, de naftol AS, de bencimidazolona o de
perinona, en particular los pigmentos anaranjados del Colour Index Pigment Orange 5, Pigment Orange 13, Pigment
Orange 34, Pigment Orange 36, Pigment Orange 38, Pigment Orange 43, Pigment Orange 62, Pigment Orange 68,
Pigment Orange 70, Pigment Orange 71, Pigment Orange 72, Pigment Orange 73, Pigment Orange 74 o Pigment
Orange 81; cuya preparacion de color verde contiene de manera preferida un pigmento escogido entre el conjunto
formado por los pigmentos de ftalocianina, en particular los pigmentos verdes del Colour Index Pigment Green 7 o
Pigment Green 36.

Adicionalmente, los conjuntos de tintas pueden contener todavia colorantes de matizacion, de manera preferida
escogidos entre el conjunto formado por C.I. Acid (acido) Yellow 17 y C.I. Acid Yellow 23; C.I. Direct (directo) Yellow
86, C.l. Direct Yellow 98 y C.I. Direct Yellow 132; C.l. Reactive (reactivo) Yellow 37; C.I. Pigment Yellow 17, C.I.
Pigment Yellow 74, C.l. Pigment Yellow 83, C.I. Pigment Yellow 97, C.I. Pigment Yellow 120, C.I. Pigment Yellow
139, C.I. Pigment Yellow 151, C.l. Pigment Yellow 155 y C.I. Pigment Yellow 180; C.I. Direct Red 1, C.I. Direct Red
11, C.I. Direct Red 37, C.I. Direct Red 62, C.I. Direct Red 75, C.I. Direct Red 81, C.l. Direct Red 87, C.I. Direct Red
89, C.I. Direct Red 95 y C.I. Direct Red 227; C.l. Acid Red 1, C.I. Acid Red 8, C.I. Acid Red 80, C.I. Acid Red 81, C.1.
Acid Red 82, C.I. Acid Red 87, C.I. Acid Red 94, C.I. Acid Red 115, C.I. Acid Red 131, C.I. Acid Red 144, C.I. Acid
Red 152, C.I. Acid Red 154, C.I. Acid Red 186, C.l. Acid Red 245, C.I. Acid Red 249 y C.I. Acid Red 289; C.I.
Reactive Red 21, C.l. Reactive Red 22, C.l. Reactive Red 23, C.l. Reactive Red 35, C.l. Reactive Red 63, C.I.
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Reactive Red 106, C.l. Reactive Red 107, C.l. Reactive Red 112, C.I. Reactive Red 113, C.l. Reactive Red 114, C.I.
Reactive Red 126, C.I. Reactive Red 127, C.l. Reactive Red 128, C.l. Reactive Red 129, C.I. Reactive Red 130, C.I.
Reactive Red 131, C.I. Reactive Red 137, C.l. Reactive Red 160, C.I. Reactive Red 161, C.I. Reactive Red 174y C.I.
Reactive Red 180.

Las tintas para la impresién por chorros de tinta contienen por lo general en total de 0,5 a 15 % en peso, de manera
preferida de 1,5 a 8 % en peso, (calculado en estado seco) del pigmento monoazoico conforme al invento.

Las tintas en microemulsion se basan en disolventes organicos, agua y eventualmente una sustancia hidrétropa
adicional (mediadora de interfases).

Las tintas en microemulsién contienen por lo general de 0,5 a 15 % en peso, de manera preferida de 1,5 a 8 % en
peso, del pigmento monoazoico conforme al invento, de 5 de 99 % en peso de agua y de 0,5 a 94,5 % en peso de
un disolvente organico y/o compuestos hidrétropos.

Las tintas para la impresion por chorros de tinta “basadas en disolventes” (en inglés solvent based) contienen de
manera preferente de 0,5 a 15 % en peso del pigmento monoazoico conforme al invento, de 85 a 99,5 % en peso de
por lo menos un disolvente organico y/o compuestos hidrétropos.

Las tintas termofusibles (en inglés hot-melt inks) se basan en la mayor parte de los casos en ceras, acidos grasos,
alcoholes grasos o sulfonamidas, que son solidas/os a la temperatura ambiente y se vuelven liquidas/os al calentar,
estando situado el intervalo preferido de fusion entre aproximadamente 60°C y aproximadamente 140°C. Las tintas
para la impresion por chorros de tinta, termofusibles se componen p.ej. en lo esencial de 20 a 90 % en peso de una
ceray de 1 a 10 % en peso del pigmento monoazoico conforme al invento. Ademas pueden estar contenidos de 0 a
20 % en peso de un polimero adicional (como “disolvedor del colorante”), de 0 a 5 % en peso de un agente
coadyuvante del dispersamiento, de 0 a 20 % en peso de un agente modificador de la viscosidad, de 0 a 20 % en
peso de un agente plastificante, de 0 a 10 % en peso de un aditivo para conferir pegajosidad, de 0 a 10 % en peso
de un agente estabilizador de la transparencia (que impide, p.ej. una cristalizacién de las ceras) asi como de 0 a 2 %
en peso de un agente antioxidante.

Ademas, el pigmento monoazoico conforme al invento es apropiado también como agente colorante para filtros
cromaticos, para la generacion de colores tanto aditiva como también substractiva, tal como por ejemplo en sistemas
electro-opticos, tales como pantallas de television, LCD (presentadores visuales de cristales liquidos), dispositivos
de carga acoplada, presentadores visuales de plasma o presentadores visuales electroluminiscentes, que a su vez
pueden ser presentadores visuales ferroeléctricos activos (nematicos torsionados) o pasivos (nematicos
supertorsionados) o diodos emisores de luz, asi como en calidad de colorantes para tintas electrénicas (“electronic
inks” o respectivamente “e-inks”) o para papeles electronicos = “electronic paper” (“e-paper”).

En el caso de la produccion de filtros cromaticos, a saber filtros cromaticos tanto reflectantes como transparentes, se
aplican pigmentos en forma de una pasta o como fotomascaras protectoras pigmentadas en apropiados agentes
aglutinantes (acrilatos, ésteres acrilicos, poliimidas, poli(alcoholes vinilicos), epéxidos, poliésteres, melaminas,
gelatinas, caseinas), sobre las respectivas piezas componentes de LCD (p.ej. TFT-LCD = Thin Film Transistor Liquid
Crystal Displays = presentadores visuales de cristal liquido con transistores de pelicula delgada), o p.ej. ((S) TN-LCD
= (Super) Twisted Nematic-LCD = presentadores visuales de cristal liquido nematicos (super) torsionados). Junto
con una alta termoestabilidad, una condicion previa para una pasta estable o bien para una fotomascara pigmentada
es también una alta pureza de los pigmentos. Ademas de esto, los filtros cromaticos pigmentados se pueden aplicar
también mediante procedimientos de impresion por chorros de tinta u otros procedimientos de impresién apropiados.

Unos requisitos muy especiales se establecen para los agentes colorantes empleados en el caso de los materiales
de filtros cromaticos.

Como parametros técnicos mas importantes mas importantes, que se deben cumplir, se pueden mencionar:

- una alta termoestabilidad: durante el proceso de produccion de un filtro cromatico se calientan las capas
aplicadas individuales, de manera tal que el pigmento monoazoico de la formula (I) en la fase cristalina beta
debe de soportar unas temperaturas hasta de 300°C hasta durante 1 hora;

- una buena dispersabilidad del sistema de filtros cromaticos;

- bandas de absorcion escarpadas y estrechas de la capa de filtro cromatico en cada caso aplicada;

- un alto contraste;

- una viscosidad buena y estable en el medio de filtro cromatico: Una viscosidad demasiado alta impide la
uniforme distribucion del liquido sobre el substrato de vidrio y con ello perjudica la calidad de la imagen;

- una inocuidad ecotoxicoldgica al efectuar la elaboracion,

- un comportamiento no floculante

- una superficie lo mas lisa que sea posible (= no aspera) de los filtros cromaticos (pigmentados) aplicados

- una estabilidad frente a los acidos (p.ej. para el procedimiento de ataque quimico (en inglés etching))

- una solidez frente a los disolventes.

Es objeto del invento también un filiro cromatico, que contiene el pigmento monoazoico conforme al invento en una
cantidad eficaz coloristicamente.
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El tono de color amarillo del pigmento monoazoico conforme al invento es bien apropiado para la matizacion, en
especial de los tonos de colores rojo y verde, del conjunto de colores de filtros cromaticos rojo — verde — azul
(R,G,B). Estos tres colores se presentan como puntos de color separados unos junto a otros, y proporcionan
iluminados al trasluz desde atras una imagen de color lleno. Unos tipicos agentes colorantes para el punto de color
rojo son pigmentos de pirrolopirrol, quinacridona y azoicos tales como p.gj. los P.R. 254, P.R. 209, P.R. 175y P.O.
38, individualmente o mezclados.

Para el punto de color verde se emplean tipicamente colorantes de ftalocianina tales como p.gj. los P.G.36 y P.G.7.
Para el punto de color azul se emplean tipicamente colorantes de ftalocianina no halogenados o halogenados solo
en bajo grado, tales como p.ej. el P.B. 15:6.

En caso necesario, a los respectivos puntos de color se les pueden afiadir todavia otros colores para la matizacion.

Con el fin de valorar las propiedades de los pigmentos en el sector de los barnices en sistemas de barnices basados
en disolventes y anhidros, entre el gran numero de los barnices conocidos se selecciono un barniz de resina
alquidica y de melamina sobre la base de una resina alquidica media en aceite y de una resina de melamina
eterificada con butanol (= AM).

La determinacion de las propiedades coloristicas se efectué de acuerdo con la norma DIN 55986.

La determinacion de la viscosidad se efectud, después de la dilucion del material de molienda hasta la concentracion
final de pigmento, con la viscoespatula de acuerdo con Rossmann, tipo 301 de la entidad Erichsen.

En los siguientes Ejemplos los datos porcentuales significan tantos por cientos en peso y las partes significan partes
en peso, siempre y cuando que no se indique otra cosa distinta.

EJEMPLOS

Ejemplo 1

187,5 g del pigmento monoazoico de la férmula (I) en la modificacion cristalina alfa, producido de un modo
correspondiente al Ejemplo 1 del documento EP-A-0 894 831, realizandose que, después de la sintesis de la torta de
prensa lavada hasta quedar exenta de sales que se ha obtenido, se seca y se suprime el tratamiento en N-metil-
pirrolidona, se amasan con 1.125 g de cloruro de sodio micronizado (= reducido a un tamafio de micrémetros) y 330
ml de di(etilenglicol) durante 8 horas a 85°C en una amasadora con paletas en forma de sigma. La masa amasada
se agita en 8 litros de acido sulfurico al 5 % en peso durante 2 horas a 40°C, la suspension se filtra con succién, la
torta de prensa se lava con agua hasta quedar exenta de sales y se seca a 80°C, y el granulado se pulveriza. Se
obtienen 180 g del pigmento monoazoico de la férmula (I) en la modificacion cristalina beta. En el diagrama de rayos
X en polvo ya no se puede reconocer nada de la modificacién cristalina alfa. Un 90 % en peso de las particulas
tienen un diametro equivalente de Stokes menor o igual que 93 nm.

Ejemplo comparativo 1

Cuando el pigmento monoazoico de la férmula (l) en la fase cristalina beta se produce de acuerdo con el Ejemplo 1
del documento EP-A-0 894 831, resulta un pigmento monoazoico de particulas gruesas; un 90 % en peso de las
particulas tienen un diametro equivalente de Stokes menor o igual que 347 mm.

Ejemplo 2

15 g del pigmento monoazoico de la féormula (I) en la modificacion cristalina alfa, producido de una manera
correspondiente al Ejemplo 1 del documento EP-A-0 894 831, realizandose que, después de la sintesis de la torta de
prensa lavada hasta quedar exenta de sales que se ha obtenido, se seca y se suprime el tratamiento en N-metil-
pirrolidona, se amasan con 90 g de cloruro de sodio micronizado en 35 ml de dimetilsulféxido durante 2 horas a 25°C
en una amasadora con paletas en forma de sigma.

La masa amasada se agita en 8 litros de acido sulftrico al 5 % en peso durante 2 horas a 40°C, la suspension se
filtra con succién, la torta de prensa se lava con agua hasta quedar exenta de sales y se seca a 80°C, y el granulado
se pulveriza. Se obtienen 9 g del pigmento monoazoico de la férmula (I) en la modificacion cristalina beta. En el
diagrama de rayos X en polvo ya no se puede reconocer nada de la modificacién cristalina alfa. Un 90 % en peso de
las particulas tienen un diametro equivalente de Stokes menor o igual que 127 nm.

Descripcion del método de medicion para la determinacion del diametro de tamarfios de particulas equivalente de
Stokes:

Para la determinacién del diametro de particulas equivalente de Stokes se utilizan las pastas de filtros cromaticos
que seguidamente se describen. Las pastas de filtros crométicos diluidas se miden, de acuerdo con métodos
usuales para la determinacion de la distribucion de tamafios de particulas mediante una fotosedimentometria
(comparense Herbst y Hunger, Industrial Organic Pigments, VCH 2004, paginas 31-33 y 37-41 y S. T. Fitzpatrick,
Polymer News, 1999, Vol 24, n® 2, paginas 42-50) en la centrifuga de disco DC24000 de CPS Instruments, Inc.,
Stuart, Florida 34997, EE.UU. La dilucion y la mediciéon se efectuan con, o respectivamente en, un medio organico
adaptado a las pastas de filtros cromaticos. La DC24000 se hace funcionar con un numero de revoluciones de

10



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2360 554 T3

20.000 min”". Después de haberse alcanzado este numero de revoluciones, el liquido centrifugado (en inglés
spinfluid) se introduce y carga en el disco. En el liquido centrifugado se genera un gradiente de densidades mediante
la adicién de 10-25 % (v/v = volumen/volumen) de ftalato de bis(3,5,5-trimetil-hexilo) en “CB”. “CB” es una mezcla de
ciclohexanona y acetato de n-butilo (2:3 segun el peso). 0,1 ml de las pastas de filtros cromaticos diluidas a 1:100
con “CB” y sonorizadas en un bafio de ultrasonidos se aplican sobre 13,8 ml del liquido centrifugado. Se mide la
extincion de una luz azul (longitud de onda 470 nm), que se basa en la dispersién y absorcién de las particulas, que
atraviesan el rayo de luz cerca del borde exterior del disco. El calculo de la distribucion de tamafios de particulas
segun unas proporciones en volumen se efectia mediante el programa légico software de aparatos de medicion de
CPS con ayuda de la teoria de Mie. Para esto. se necesita el indice de refraccion complejo del pigmento. Este se
determind mediante una elipsometria en tabletas prensadas del pigmento en polvo. La densidad, asimismo
necesaria, de las particulas del pigmento se determiné con un picnémetro de gas de helio (AccuPyc 1330 de
Micromeritics). La centrifuga, inmediatamente antes de cada medicidon de una muestra, es calibrada con un patrén
de tamarios de particulas. Como patrén se utilizé un polvo de diamante monocristalino (diametro medio de particulas
0,52 ym, una distribucion muy estrecha de tamafios de particulas).

Ejemplo de aplicacion 1

En el sistema AM se obtienen con el pigmento monoazoico producido de acuerdo con el Ejemplo 1 unos barnizados
de color amarillo verdoso, transparentes y de color intenso. La viscosidad del barniz es baja, el brillo es alto. En la
comparacion con un pigmento que se habia producido de acuerdo con el documento EP-A-0 894 831, Ejemplo 1, la
fuerza cromatica es esencialmente mas alta y el tono lleno es esencialmente mas transparente.

Ejemplo de aplicacion 2
Método de ensayo para filtros cromaticos
Produccion de un filtro cromatico de ensayo:
Se produce en primer lugar una pasta de filtro cromatico, que se compone de una composicién pigmentaria, agentes
aglutinantes, disolventes y agentes coadyuvantes del dispersamiento de acuerdo con la siguiente receta:
77 % en peso  de acetato de 1-metoxi-2-propilo
10 % en peso  de un polimero de estireno y acrilico
10 % en peso  de un pigmento; y
3% enpeso  de un agente coadyuvante del dispersamiento.

La mezcla precedente se dispersa con bolas de zirconio (& (= diametro) 0,5-0,7 mm) en un aparato agitador de
pinturas (en inglés paint shaker) durante 2 horas. La dispersion se filtra a continuacién. La pasta de filtro cromatico
que se ha obtenido de este modo, es aplicada sobre un substrato de vidrio mediante un aparato revestidor centrifugo
(en inglés Spin Coater) con el fin de producir una pelicula de filtro croméatico (Color Filter-Film). La transparencia, los
valores coloristicos, la estabilidad frente al calor y el contraste se determinan en esta pelicula de filtro cromético.

La transmisién del substrato de vidrio revestido se determina por una espectrofotometria en el intervalo de uso de
400-700 nm. Los valores coloristicos se describen con el triangulo de colores del CIE (valores de xyY: x describe en
este caso el eje de azul-rojo, y describe el eje azul-verde e Y describe el brillo.

La viscosidad se determina en la pasta de filtro cromatico arriba descrita con un viscosimetro rotatorio a una
temperatura de 23°C + 0,5°C y a una velocidad de cizalladura de 60 s

La estabilidad frente al calor se describe mediante el valor de delta E; el valor de delta E es determinado de acuerdo
con la norma DIN 6174, él describe la distancia total entre colores y se puede calcular a partir de los valores de x, y,
Y. El substrato de vidrio revestido, después de una medicién de la transmisién, es atemperado a 80°C durante 10
min (minutos). A continuacién se mide la transmision y se calcula el valor de delta E. El substrato de vidrio revestido
es atemperado seguidamente a 250°C durante 1 h (hora) y de nuevo se determina un valor de delta E. Ademas, con
la pasta de filiro cromatico se produce un barnizado en tono lleno y después de la dilucion con una pasta de color
blanco se produce un denominado barnizado de aclaramiento mediante aplicacién con rasqueta, cuyas
caracteristicas coloristicas se evaltan. El ensayo para un filtro cromatico con el pigmento producido de acuerdo con
el Ejemplo 1 es como sigue:

Se produce una pasta de filtro cromatico. La viscosidad de la pasta de filtro cromatico es: n =7 mPa s.

A continuacién se afiaden con pipeta 3 ml de la pasta de filtro cromatico y se aplican sobre un substrato de vidrio
mediante un aparato revestidor centrifugo con una velocidad de rotacion de 2,500 rpm (revoluciones por minuto)
durante 20 s (segundos). Las propiedades coloristicas de la pelicula de filtro cromatico se determinan a continuacién
por una espectrofotometria.

Valores coloristicos:

0,389 0,448 | 83,66
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Valores de la transmision:

Longitud de onda 400 nm 410 nm 420 nm 430 nm 440 nm 450 nm
Transmision (%) 2,5 3,6 5,7 9,2 14,4 22,0
Longitud de onda 460 nm 470 nm 480 nm 490 nm 500 nm

Transmision (%) 32,7 43,4 56,5 68,3 77,2

Longitud de onda 510 nm 520 nm 530 nm 540 nm 550 nm 560 nm
Transmision (%) 82,9 86,2 88,1 89,2 89,7 89,7
Longitud de onda 570 nm 580 nm 590 nm 600 nm 610 nm

Transmision (%) 89,5 89,2 89 88,8 88,8

Longitud de onda 620 nm 630 nm 640 nm 650 nm 660 nm 670 nm
Transmision (%) 88,9 89 89,4 89,8 90,3 90,7
Longitud de onda 680 nm 690 nm 700 nm

Transmision (%) 91,0 91,2 91,3

La estabilidad frente al calor es buena.
Los barnizados muestran una transparencia y una intensidad de color altas y un tono de color puro.

Ejemplo de aplicacion 3

Produccion de preparaciones de agentes colorantes para la impresion por chorros de tinta:

El pigmento es empastado en un agua desionizada en comun con los agentes dispersivos seguidamente
mencionados, con el disolvente organico y con los otros aditivos y luego se homogeneiza y dispersa previamente
con un aparato disolvedor. El subsiguiente dispersamiento fino se efectia con ayuda de un molino de perlas,
efectuandose la molienda mediando enfriamiento hasta alcanzar la deseada distribucion de tamafios de particulas
de las particulas del pigmento. A continuacion de ello la dispersién es ajustada con un agua desionizada a la
deseada concentracion final del pigmento.

La preparacion de agente colorante que se describe en el siguiente Ejemplo, se produjo de acuerdo con el
procedimiento precedentemente descrito, utilizandose los siguientes componentes en las cantidades indicadas, de
tal manera que resulten 100 partes de la preparacion de agente colorante, y las partes significan partes en peso.

Preparacion de agente colorante 1 para la impresién por chorros de tinta:

20 partes del pigmento, producido segun el Ejemplo 1

2,5 partes de una resina de acrilato, sal de Na (agente dispersivo)

1,2 partes de un éter alquilico de poli(etilenglicol), sal de Na (agente dispersivo)
7,5 partes de propilenglicol

0,2 partes de un agente conservante

el resto agua

Ensayo de las propiedades técnicas para impresion de la preparacion de agente colorante:

Con el fin de valorar las propiedades técnicas para impresion, a partir de la anterior preparacion de agente colorante
1 se produjo una tinta de ensayo y se investigé su imprimibilidad con una impresora térmica de chorros de tinta.

Para la produccion de la tinta de ensayo, la preparacién de agente colorante 1 se filtré finamente en primer lugar a
través de un filiro de 1 ym, con el fin de separar el material desgastado por abrasion de los cuerpos de molienda y
las eventuales porciones gruesas. Después de esto, la preparacion de agente colorante filtrado se diluyé con agua y
se reuniod con otros alcoholes de bajo peso molecular y polioles, siendo ajustado el contenido de pigmento a 5 % en
peso, referido a la tinta (100 % en peso).

Con la impresora HP 960C (de Hewlett Packard) se imprimieron imagenes de ensayo sobre papeles normales
usuales en el comercio (papeles de copiadora) y papeles especiales (de calidad Premium) de la entidad Hewlett
Packard. La evaluacion en lo que se refiere a la calidad y la superioridad de la imagen impresa se efectué mediante
observacion visual.

La tinta de ensayo producida a partir de la preparacion de agente colorante mostré en este caso un muy buen
comportamiento de impresion. En particular, se establecieron una alta fiabilidad de la tinta de ensayo en el
transcurso de la impresion (muy buen comportamiento de impresién incipiente, ninguna obstruccién de las boquillas)
y una imagen impresa muy uniforme de excelente calidad sobre los diferentes papeles utilizados.
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REIVINDICACIONES

1.- Pigmento monoazoico de la férmula (1) en la fase cristalina beta
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caracterizado porque por lo menos un 90 % en peso de las particulas tienen un diametro equivalente de Stokes
menor o igual que 130 nm.

2.- Pigmento monoazoico de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizado porque por lo menos un 90 % en peso de
las particulas tienen un diametro equivalente de Stokes menor o igual que 100 nm.

3.- Pigmento monoazoico de acuerdo con la reivindicacion 1 6 2, caracterizado porque la relacion de contraste
C =Ys/Yw es menor o igual que 0,22.

4.- Pigmento monoazoico de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 3, caracterizado porque la
relacion de contraste C = Ys/Yw es menor o igual que 0,20.

5.- Procedimiento para la produccion de un pigmento monoazoico de acuerdo con una o varias de las
reivindicaciones 1 hasta 4, caracterizado porque un pigmento monoazoico de la formula (I) en la fase cristalina alfa
se somete a una amasadura en una sal.

6.- Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, caracterizado porque el pigmento monoazoico de la formula (1)
en la fase cristalina alfa se amasa con un liquido organico y con una sal cristalina, en forma de una pasta muy
viscosa y amasable.

7.- Procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 6, caracterizado porque el liquido organico se escoge entre el
conjunto de los glicoles, éteres de glicoles, dimetilformamida, N-metil-pirrolidona y dimetilsulféxido.

8.- Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 6 6 7, caracterizado porque el liquido organico es di(etilenglicol).

9.- Utilizacién de un pigmento monoazoico de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 4 para la
pigmentacion de materiales organicos de alto peso molecular de procedencia natural o sintética, asi como de
téneres y reveladores electrofotograficos, materiales de electretos, filtros cromaticos, tintas, tintas de impresion y
simientes.

10.- Material organico de alto peso molecular, que contiene una cantidad eficaz coloristicamente del pigmento
monoazoico de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 4.

11.- Filtro cromatico, que contiene una cantidad eficaz coloristicamente del pigmento monoazoico de acuerdo con
una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 4.
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