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DESCRIPCION

Utilizacion de formulaciones pigmentarias hidréfobas, basadas en disolventes, en presentadores visuales
electronicos

Es objeto del presente invento la utilizacién de unas formulaciones o respectivamente dispersiones pigmentarias
hidréfobas, basadas en disolventes, para realizar la tincién de presentadores visuales electrénicos, en particular
como agentes colorantes para la produccion de una imagen optica coloreada, para la generacion de color tanto la
aditiva como también la substractiva, en particular de una imagen optica transmisiva (p.ej. las tecnologias de
presentadores visuales que funcionan segun el principio del filtro cromatico) o de una imagen 6ptica reflectiva (p.e;j.
un presentador visual electroforético o que funciona segun el principio de la humectacion eléctrica (en inglés
"electrowetting")).

El principio de la humectacion eléctrica se describe, entre otros, en el documento de solicitud de patente
internacional WO 2005 098524 A1. Este contiene dos estados conmutables, que dependen de la humectabilidad de
un material soélido polimérico, que tiene una superficie hidréfoba, con un liquido hidroéfobo. ElI material sélido
hidréfobo polimérico tiene de manera preferida un color blanco. El liquido hidréfobo y el material sélido estan
rodeados adicionalmente por un liquido hidréfilo (p.ej. agua). Una tension eléctrica aplicada entre el liquido hidrdfilo y
el material sdlido hidréfobo genera una diferencia de tensiones eléctricas y condiciona de este modo una
modificacion de la tension superficial del liquido hidréfobo, ella se desvia del potencial eléctrico aplicado. El liquido
hidréfobo, de esta manera, ya no cubre totalmente al fondo de pixel, que es preferiblemente blanco, sino sélo a una
fraccion de éste. Esta modificacion de la tension superficial en el caso de una tensién eléctrica aplicada de manera
maxima y no aplicada es reconocible por el observador como el estado "encendido" o respectivamente "apagado”
del pixel. En el estado "encendido" resulta una impresién éptica de color blanco del pixel, y en el estado "apagado”
resulta una impresién optica coloreada del pixel.

La tecnologia de la humectacién eléctrica en presentadores visuales tiene varias ventajas frente a otras tecnologias
de presentadores visuales: un mas pequefio consumo de energia y unos rapidos periodos de tiempo de
conmutacion de los estados de los pixeles, que son importantes para usos de video. Ademas, los pixeles del
presentador visual pueden representar diferentes colores, puesto que el caracter cromatico de un pixel es asegurado
por medio de un colorante disuelto en el liquido hidréfobo. El colorante tiene que ser insoluble en el liquido hidrdéfilo.
Por consiguiente, se puede realizar un presentador visual transmisivo que se basa en los colores rojo, verde y azul
("RGB" de Red, Green and Blue) asi como negro, o un presentador visual reflectivo que se basa en los colores cian,
magenta y amarillo ("CMY" de Cyan, Magenta and Yellow) asi como negro.

La modificacién de la tension superficial del liquido hidréfobo es proporcional a la tension eléctrica aplicada. Asi, en
dependencia de la tension eléctrica se pueden representar en el pixel diferentes escalas de grises y se puede
producir una imagen de alta calidad en el presentador visual.

Aparte de para presentadores visuales, la humectacion eléctrica se puede emplear también en filtros dpticos, lentes
adaptables y usos como "lab-on-a-chip", que se puede traducir como “laboratorio integrado en un solo chip”.

Para la tincion del uso antes mencionado en presentadores visuales se han descrito unas soluciones de colorantes
hidréfobas, que se basan exclusivamente en disolventes. Los colorantes en soluciones tienen sin embargo,
intrinsecamente una menor solidez frente a la luz, en comparaciéon con unos pigmentos que se presentan en una
forma cristalina en el medio de uso. Ademas, estas soluciones de colorantes tienen que ser desgasificadas de un
modo costoso y complicado antes de la aplicacién en el presentador visual, con el fin de excluir trazas de oxigeno en
el liquido hidréfobo. El oxigeno puede falsear, blanquear y destruir a colorantes en el tono cromatico a través de
procesos oxidativos de degradacion. En el caso del empleo de pigmentos en el medio hidréfobo, se suprime el gasto
de la desgasificacion para la consecucion de una mas alta solidez frente a la luz.

La tecnologia de las presentadores visuales electroforéticos, que se describe p.ej. en el documento WO 0167170,
emplea unas particulas de pigmentos de color blanco, que estan cargadas eléctricamente y que son movibles a
través de una tension eléctrica aplicada, y que son por consiguiente controlables, las cuales estan dispersadas en un
medio hidréfobo tefiido con un colorante. Si las particulas de pigmentos de color blanco son transportadas hasta la
superficie del pixel con ayuda de una tension eléctrica aplicada, entonces el pixel aparece como blanco para el
observador. Si se transportan las particulas de pigmentos de color blanco con ayuda de una tensién eléctrica
aplicada hasta el fondo del pixel, entonces el pixel aparece para el observador en el color en el que se ha tefido el
medio hidréfobo con ayuda del colorante. También en este caso resulta, tal como se ha descrito mas arriba, la
desventaja intrinseca de que los colorantes no son tan soélidos frente a la luz como los pigmentos que se presentan
en forma de particulas.

Por lo tanto, fue una mision del presente invento poner a disposicidon una formulacién pigmentaria adecuada para el
uso en los sistemas de presentadores visuales electrénicos precedentemente mencionados.

Con el fin de garantizar la conmutabilidad de los estados opticos "encendido" y "apagado" del pixel de un
presentador visual, la formulacion pigmentaria deberia tener una alta estabilidad frente a la sedimentacion en el
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medio hidrofobo y una viscosidad que permitiese procesos de conmutacion. La estabilidad frente a la sedimentacion
y la viscosidad deberian ser amplisimamente independientes de la tension eléctrica aplicada.

Para la consecucion de unas altas fuerzas cromaticas, de unos tonos cromaticos exactamente definidos y de una
alta estabilidad frente a la sedimentacion en el caso de una baja viscosidad, las particulas de pigmentos en la
dispersion deben de estar muy bien estabilizadas por medio de agentes dispersivos y aditivos. Ni en el caso del
proceso de dispersamiento ni tampoco en el caso del almacenamiento durante un prolongado periodo de tiempo y
en el caso de la aplicacion posterior deberian aparecer fendmenos de floculacion, reaglomeraciones o
sedimentaciones. Tales fendmenos conducirian, de lo contrario, a unas modificaciones en la viscosidad de la
formulacion y posiblemente a unas modificaciones en el tono cromatico y a pérdidas de fuerza cromatica, de
capacidad de cubrimiento, de brillo, de homogeneidad, de brillantez, asi como a unos tonos cromaticos mal
reproducibles. Por lo demas, tales fendmenos, especificamente en el caso del uso en presentadores visuales
transmisivos y reflectivos, dan lugar al fallo de los estados conmutables, en particular la conexién y la desconexién
de impresiones visuales coloreadas (color apagado/encendido), que hacen posible la representacién en colores de
los pixeles de un presentador visual.

Las formulaciones pigmentarias deberian ser compatibles en lo posible con un amplio nimero de medios hidréfobos
de uso, por lo que los agentes dispersivos y los aditivos tienen que ser compatibles con tales sistemas.

De modo sorprendente, se encontrd que las formulaciones pigmentarias descritas en lo sucesivo tienen una alta
estabilidad frente a la sedimentacion, unas sobresalientes capacidades para fluir y una suficiente estabilidad en el
campo eléctrico en el caso de su uso en un presentador visual, y por lo tanto ellas resuelven el problema planteado
por la misién precedentemente mencionada.

Es objeto del presente invento la utilizacién de una formulacién pigmentaria, que contiene

(A) por lo menos un pigmento organico y/o inorganico,

(B) por lo menos un agente dispersivo polimérico, soluble en disolventes o dispersable en disolventes,

(©) por lo menos una resina aldehidica o una resina cetonica,

(D) eventualmente otras sustancias aditivas usuales para la produccién de formulaciones pigmentarias que

contienen disolventes, y
(E) por lo menos un disolvente hidréfobo
como agente colorante para la generacién de una imagen 6ptica coloreada en un presentador visual electronico.

Las formulaciones pigmentarias empleadas conforme al invento se adecuan para la generacion de color tanto la
aditiva como también la substractiva en un presentador visual. Ejemplos de una generacion de color aditiva son las
tecnologias de presentadores visuales transmisivos, p.ej. los que trabajan segun el principio del filtro cromatico.

Ejemplos de una generacién de color substractiva son las tecnologias de presentadores visuales reflectivos, p.ej. los
que trabajan segun el principio electroforético o segun el principio de la humectacion eléctrica.

Unas formulaciones pigmentarias preferidas en el sentido del uso conforme al invento contienen

(A) de 0,1 a 80 % en peso, de manera preferida de 1 a 40 % en peso, de por lo menos un pigmento organico
y/o inorganico,

(B) de 0,1 a 30 % en peso, de manera preferida de 1 a 20 % en peso, de por lo menos un agente dispersivo
polimérico, soluble en disolventes o dispersable en disolventes,

(©) de 0,1 a 80 % en peso, de manera preferida de 0,1 a 50 % en peso, de por lo menos una resina aldehidica
0 una resina cetonica,

(D) de 0 a 50 % en peso, de manera preferida de 0,1 a 20 % en peso, de otras sustancias aditivas usuales para
la produccién de formulaciones pigmentarias que contienen disolventes, y

(E) de 5 a 99 % en peso, de manera preferida de 40 a 95 % en peso, de un disolvente hidréfobo,
en cada caso referido al peso total de la formulacion pigmentaria.

El componente (A) es un pigmento organico o inorganico finamente dividido, o una mezcla de diferentes pigmentos
organicos y/o inorganicos. El componente (A) puede ser también un colorante, que es insoluble en los disolventes
para el uso conforme al invento, y que tiene en éstos el caracter de un pigmento.

Como pigmentos organicos entran en consideracion pigmentos monoazoicos, disazoicos, azoicos enlacados, de -
naftol, de naftol AS, de bencimidazolona, de condensacién disazoicos, pigmentos de compuestos complejos azoicos
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con metales, y pigmentos policiclicos tales como, p.ej., pigmentos de ftalocianina, quinacridona, perileno, perinona,
tioindigo, antantrona, antraquinona, flavantrona, indantrona, isoviolantrona, pirantrona, dioxazina, quinoftalona,
isoindolinona, isoindolina y dicetopirrolopirrol, o negros de carbono.

Como una seleccion ilustrativa de pigmentos organicos especialmente preferidos, se han de citar en este caso
pigmentos de negro de carbono, tales como p.ej. negros de carbono de gas o de horno; pigmentos monoazoicos y
disazoicos, en particular los pigmentos del Colour Index, Pigment Yellow (amarillo) 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 126, Pigment Yellow 127, Pigment Yellow 128, Pigment Yellow 155, Pigment Yellow 174,
Pigment Yellow 176, Pigment Yellow 191, Pigment Yellow 213, Pigment Yellow 214, Pigment Red (rojo) 38, Pigment
Red 144, Pigment Red 214, Pigment Red 242, Pigment Red 262, Pigment Red 266, Pigment Red 269, Pigment Red
274, Pigment Orange (anaranjado) 13, Pigment Orange 34 6 Pigment Brown (pardo) 41; pigmentof3de -naftol y
naftol AS, en particular los pigmentos 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 53:1, Pigment Red 112, Pigment Red 146,
Pigment Red 147, Pigment Red 170, Pigment Red 184, Pigment Red 187, Pigment Red 188, Pigment Red 210,
Pigment Red 247, Pigment Red 253, Pigment Red 256, Pigment Orange 5, Pigment Orange 38 6 Pigment Brown 1;
pigmentos azoicos enlacados y de compuestos complejos azoicos con metales, en particular los pigmentos del
Colour Index Pigment Red 48:2, Pigment Red 48:3, Pigment Red 48:4, Pigment Red 57:1, Pigment Red 257,
Pigment Orange 68 6 Pigment Orange 70; pigmentos de bencimidazolina, en particular los pigmentos del Colour
Index Pigment Yellow 120, Pigment Yellow 151, Pigment Yellow 154, Pigment Yellow 175; Pigment Yellow 180,
Pigment Yellow 181, Pigment Yellow 194, Pigment Red 175, Pigment Red 176, Pigment Red 185, Pigment Red 208,
Pigment Violet (violeta) 32, Pigment Orange 36, Pigment Orange 62, Pigment Orange 72 6 Pigment Brown 25;
pigmentos de isoindolinona e isoindolina, en particular los pigmentos del Colour Index Pigment Yellow 139 6 Pigment
Yellow 173; pigmentos de ftalocianina, en particular los pigmentos del Colour Index Pigment Blue (azul) 15, Pigment
Blue 15:1, Pigment Blue 15:2, Pigment Blue 15:3, Pigment Blue 15:4, Pigment Blue 16, Pigment Green (verde) 7 6
Pigment Green 36; pigmentos de antantrona, antraquinona, quinacridona, dioxazina, indantrona, perileno, perinona y
tioindigo, en particular los pigmentos del Colour Index Pigment Yellow 196, Pigment Red 122, Pigment Red 149,
Pigment Red 168, Pigment Red 177, Pigment Red 179, Pigment Red 181, Pigment Red 207, Pigment Red 209,
Pigment Red 263, Pigment Blue 60, Pigment Violet 19, Pigment Violet 23, 6 Pigment Orange 43; pigmentos de
triarilcarbonio, en particular los pigmentos del Colour Index Pigment Red 169, Pigment Blue 56 6 Pigment Blue 61;
pigmentos de dicetopirrolopirrol, en particular los pigmentos del Colour Index Pigment Red 254, Pigment Red 255,
Pigment Red 264, Pigment Red 270, Pigment Red 272, Pigment Orange 71, Pigment Orange 73, Pigment Orange
81.

Unos pigmentos inorganicos adecuados son, por ejemplo, didxidos de titanio, sulfuros de zinc, 6xidos de zinc, éxidos
de hierro, éxidos de hierro y manganeso, 6xidos de cromo, azul ultramarino, 6xidos de niquel o cromo, antimonio y
titanio, 6xidos de cobalto, éxidos mixtos de cobalto y de aluminio, pigmentos de fases mixtas de rutilo, sulfuros de los
elementos de las tierras raras, vanadatos de bismuto asi como pigmentos en forma de mezclas.

El pigmento organico puede ser combinado con un negro de carbono y/o diéxido de titanio.

Unos colorantes adecuados en el sentido del presente invento pueden pertenecer al conjunto que se compone de
colorantes poliméricos, colorantes de caracter acido, colorantes reactivos, colorantes de caracter basico, colorantes
de disolventes, mordientes, colorantes directos, colorantes dispersos, colorantes fluorescentes, colorantes
sulfurados, colorantes de tina y compuestos complejos con metales. Ademas, se adecuan unos colorantes
enlacados tales como unos barnices de Ca, Mg y Al de colorantes que contienen grupos de acidos sulfénicos y/o de
acidos carboxilicos.

En el caso del componente (B) se trata de agentes dispersivos poliméricos solubles en disolventes o dispersables en
disolventes, que poseen una masa molar de 500 a 500.000 g/mol, de manera preferida de 1.000 a 500.000 g/mol.
Estos agentes dispersivos abarcan de manera preferida compuestos no iénicos, tales como poli(éxidos de etileno),
poli(dxidos de propileno), poli(oximetilenos), poli(dxidos de trimetileno), poliamidas, de manera preferida la
Solsperse® 11200 de la entidad Lubrizol Inc., poli(aril-amidas) y sus copolimeros;

poli(etileniminas), poli(vinil-metil-éteres), poli(metacrilatos), poli(metacrilamidas), poli-(N,N-dimetil-acrilamidas), poli-
(N-isopropil-acrilamidas),  poli-(N-acril-glicinamidas),  poli-(N-metacril-glicinamidas),  poli(alcoholes vinilicos),
poli(acetatos de vinilo), poli(alcoholes vinilicos), poli(vinil-pirrolidonas), poli(vinil-oxazolidonas), poli(vinil-metil-
oxazolidonas) y sus copolimeros; productos de reaccion de oxidos de alquilenos con alcoholes grasos, aminas
grasas, acidos grasos, fenoles, alquil-fenoles, aril-alquil-fenoles, tales como condensados de estireno y fenol, que se
obtienen mediante una reacciéon por adicion de estirenos, eventualmente sustituidos, a fenoles eventualmente
sustituidos, y mediante reaccion con éxido de etileno y/u 6xido de propileno, asimismo sus derivados modificados
ionicamente, por ejemplo como ésteres de acidos sulfénicos, de acido sulfurico y de acidos fosforicos, asi como
amidas de acidos carboxilicos y resinas naturales.

De manera mas aun preferida se emplea el agente dispersivo del tipo Solsperse® 16000 de la entidad Lubrizol Inc.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2379310713

Como componente (C) sirven de manera preferida unas resinas de urea y aldehidos o de aldehidos y cetonas, que
abarcan de manera preferida unos aldehidos de Ci-C4, de manera especialmente preferida formaldehido, o
dialdehidos alifaticos, de manera preferida glioxal. Las resinas en el sentido del presente invento son obtenibles
comercialmente, por ejemplo, bajo el nombre comercial Laropal® (de BASF AG), de manera preferida los
policondensados de ciclohexanona del tipo Laropal K80, o Synthetic resin TC® (de Evonik Industries). Estas resinas
se componen de un producto de condensacién de bajo peso molecular de urea con un aldehido alifatico, o de un
aldehido alifatico con una cetona. El punto de reblandecimiento de estas resinas se sitta entre 70y 110 °C.

Como componente (D) se utilizan por ejemplo compuestos catidnicos, anidnicos, anféteros o no iondégenos, de
manera preferida unos compuestos no ionégenos que favorecen la humectacién de los pigmentos (agentes
humectantes), y que se diferencian de los de los componentes (B) y (C). También pasan a emplearse agentes
espesantes, agentes conservantes, agentes estabilizadores de la viscosidad, agentes auxiliares de molienda,
materiales de carga y agentes de retencion.

Otras sustancias aditivas usuales pueden ser agentes contra la sedimentacién, agentes fotoprotectores,
antioxidantes, biocidas, agentes desgasificadores/antiespumantes, agentes reductores de la espuma, agentes
antiaglomerantes, asi como los aditivos que influyen positivamente sobre la viscosidad y la reologia.

Como agentes para la regulacion de la viscosidad entran en cuestion p.ej. un poli(alcohol vinilico) y derivados de
celulosas. Asimismo entran en consideracidon ciertas/os resinas asi como polimeros naturales o artificiales
(sintéticos) solubles en disolventes como agentes formadores de peliculas o respectivamente como agentes
aglutinantes para el aumento de la resistencia adhesiva y de la resistencia a la abrasién. Como agentes reguladores
del valor del pH pasan a emplearse bases y acidos organicas/os o inorganicas/os. Unas bases organicas preferidas
son ciertas aminas, tales como p.ej. aminas grasas, etanol-amina, dietanol-amina, trietanol-amina, N,N-dimetil-
etanol-amina, diisopropil-amina, trietil-amina, diisopropil-etil-amina, aminometil-propanol o dimetilaminometil-
propanol. Unas bases inorganicas preferidas son los hidréxidos de sodio, potasio o litio, o amoniaco. Otras
sustancias aditivas usuales pueden ser también grasas y aceites de procedencia vegetal y animal, por ejemplo, sebo
de bovino, grasa de pepita de palma, grasa de coco, aceite de colza, aceite de girasol, aceite de linaza, aceite de
palma, aceite de soja, aceite de cacahuete y aceite de ballena, aceite de semilla de algodén, aceite de maiz, aceite
de adormidera, aceite de oliva, aceite de ricino, aceite de nabo, aceite de cartamo, aceite de haba de soja, aceite de
girasol, aceite de arenque y aceite de sardina. También los acidos grasos saturados e insaturados de orden superior
son también aditivos corrientes, p.ej. acido palmitico, acido caprilico (¢ ciprilico?), acido caprico, acido miristico,
acido laurico, acido estearico, acido oleico, acido linoleico, acido linolénico, acido caproico, acido caprilico, acido
araquidico, acido behénico, acido palmitoleico, acido gadoleico, acido erucico y &cido ricinoleico, asi como sales de
éstos.

Para la produccion de las formulaciones pigmentarias conformes al invento se utiliza un disolvente hidréfobo,
componente (E). Los disolventes hidrofobos en el sentido del presente invento se distinguen por un indice de
Reichardt E1(30), que es mayor que 27 kcal/mol y menor que 50 kcal/mol. El indice de Reichardt es definido en los
siguientes documentos: C. Reichardt, Solvents and Solvent Effects: An Introduction (Disolventes y efectos de
disolventes: Una introduccién), Organic Process Research & Development 2007, 71, 105 - 113 y C. Reichardt,
Chem. Rev. 1994, 94, 2319 - 2358.

Los disolventes hidréfobos con un indice de Reichardt mayor que 27 kcal/mol y menor que 50 kcal/mol abarcan
alcanos de Cs-Cj3p lineales y/o ramificados o ciclicos, de manera preferida pentano, hexano, heptano, octano,
nonano, decano, undecano, dodecano, ciclopentano, ciclohexano, cicloheptano, ciclooctano, metil-ciclohexano, de
manera especialmente preferida decano y undecano o una mezcla de éstos en una relacion arbitraria;

halégeno-alcanos de C+-Cjzp lineales y/o ramificados y/o ciclicos, de manera preferida diclorometano, cloroformo,
tetraclorometano, dicloroetano, tricloroetano, tetracloroetano, cloro-ciclohexano y sus isémeros de posicion;
compuestos aromaticos de Cs-C22, de manera preferida benceno, tolueno, xileno, mesitileno, o una mezcla de éstos
en una relacién arbitraria; o compuestos aromaticos de Cg-C22 hidrogenados, de manera preferida tetralina, cis- y
trans-decalina o una mezcla de éstas en una relacion arbitraria, de manera especialmente preferida cis- y trans-
decalina;

compuestos aromaticos halogenados de Cg-C22, de manera preferida cloro- y fluoro-benceno, dicloro o difluoro-
benceno, tricloro o trifluoro-benceno, cloro- o fluoro-naftaleno y sus isdmeros de posicion;

alcoholes de C4-Cy; lineales y/o ramificados y/o ciclicos, de manera preferida butanol, pentanol, hexanol, heptanol,
octanol, nonanol, decanol, undecanol, dodecanol, alcohol bencilico, fenil-etanol, ciclopentanol, ciclohexanol,
cicloheptanol o ciclooctanol y sus isémeros de posicion;

éteres lineales y/o ramificados y/o ciclicos, de manera preferida dietil-éter, dipropil-éter, terc.-butil-metil-éter, terc.-
amil-metil-éter, terc.-amil-etil-éter, dimetoxietano, dietoxietano, diglima, triglima, furano, tetrahidrofurano, tetrahidro-
metil-furano, dioxolano, tetrahidrotiofeno, tetrahidropirano, dioxano, metoxibenceno, metiltiobenceno y etoxibenceno
y sus isémeros de posicion;
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cetonas lineales y/o ramificadas y/o ciclicas, de manera preferida acetona, tricloroacetona, butanona, pentanona,
hexanona, heptanona, octanona, nonanona, ciclopentanona, ciclohexanona, acetofenona, acetilacetona y sus
isdmeros de posicion;

nitroalcanos lineales y/o ramificados y/o ciclicos, de manera preferida nitrometano, nitroetano, nitrociclohexano y sus
isbmeros de posicion;

compuestos nitroaromaticos de Cg-C22, de manera preferida nitrobenceno;

aminas lineales y/o ramificadas y/o ciclicas, de manera preferida terc.-butil-amina, diaminoetano, dietilamina,
trietilamina, tributilamina, pirrolidina, piperidina, morfolina, N-metil-anilina y N,N-dimetil-anilina y sus isémeros de
posicion;

o una mezcla de los disolventes arriba mencionados en una relacién arbitraria.

Como disolventes hidréfobos se prefieren especialmente decano, decalina, tetralina o una mezcla de éstos/as, o los
que contienen a los mencionados como componente principal.

Las formulaciones pigmentarias utilizadas conforme al invento se pueden producir dispersando el componente (A)
en forma de un polvo, un granulado o una torta de prensa acuosa, de manera preferida una torta de prensa secada
previamente, en presencia del disolvente hidréfobo (E) asi como del componente (B), a continuacion afiadiendo y
mezclando eventualmente mas cantidad del disolvente hidréfobo (E), asi como (C) y eventualmente (D), y ajustando
la dispersion pigmentaria obtenida a la concentracion deseada con el disolvente hidréfobo (E). De manera preferida,
los componentes (B), (C) y eventualmente (D) se afiaden, mezclan y homogeneizan en primer lugar, luego el
componente (A) se introduce con agitacion en la mezcla dispuesta previamente, siendo el pigmento empastado y
dispersado previamente. Segun sea la dureza de los granos del pigmento empleado, a continuacion se dispersa
finamente o se distribuye finamente con ayuda de un equipo de molienda o dispersamiento eventualmente mediando
refrigeracion. Para esto se pueden utilizar dispositivos agitadores, aparatos disolvedores (agitadores con ruedas
dentadas), molinos de estator y rotor, molinos de bolas, molinos de bolas con mecanismo agitador, tales como
molinos de arena y de perlas, mezcladores rapidos, equipos de amasadura, molinos de cilindros o molinos de perlas
de alto rendimiento. El dispersamiento fino o respectivamente la molienda de los pigmentos se efectia hasta que se
alcance el deseado tamafio de particulas y se puede efectuar a unas temperaturas situadas en el intervalo de 0 a
100 °C, convenientemente a una temperatura comprendida entre 10 y 70 °C, de manera preferida a 20 hasta 60 °C.
A continuacion del dispersamiento fino, la formulaciéon pigmentaria se puede diluir adicionalmente con un disolvente
hidrofobo (E).

Las formulaciones pigmentarias hidréfobas utilizadas conforme al invento disponen de altas fuerzas cromaticas y de
unos tonos cromaticos definidos a una baja viscosidad, lo que presupone una buena estabilizacién de las particulas
del pigmento en la dispersién. En el caso del proceso de dispersamiento y también en el caso del almacenamiento
no aparecen fenédmenos de floculacion, reaglomeraciones o sedimentaciones o solo aparecen de un modo muy
insignificante. Una alta estabilidad en almacenamiento se establece, por ejemplo, a partir de la observacion de que
no se haya producido ninguna sedimentacion en el transcurso de un periodo de tiempo de tres semanas a la
temperatura ambiente.

También son objeto del invento unas formulaciones pigmentarias que contienen

(A) de 0,1 a 80 % en peso, de manera preferida de 1 a 40 % en peso, de por lo menos un pigmento organico
y/o inorganico,

(B) de 0,1 a 30 % en peso, de manera preferida de 1 a 20 % en peso, de por lo menos un agente dispersivo
polimérico, soluble en disolventes o dispersable en disolventes,

(C) de 0,1 a 80 % en peso, de manera preferida de 0,1 a 50 % en peso, de por lo menos una resina aldehidica
0 una resina ceténica, en particular de un producto de condensacién de urea con un aldehido alifatico, o de
un producto de condensacién de un aldehido alifatico con una cetona;

(D) de 0 a 50 % en peso, de manera preferida de 0,1 a 20 % en peso, de otras sustancias aditivas usuales para
la produccién de formulaciones pigmentarias que contienen disolventes, y

(E) de 5 a 99 % en peso, de manera preferida de 40 a 95 % en peso, de decano, tetralina, decalina o de una
mezcla de éstos,

en cada caso referido al peso total de la formulacion pigmentaria.

Las formulaciones pigmentarias conformes al invento, junto a los usos antes descritos, son también adecuadas para
la tincion de toneres, que constituyen el fundamento de la tecnologia electroforética que se describe en el
documento de patente europea EP 1855154. En este caso, los tdneres movibles electroforéticamente no son
movidos por un medio liquido, sino por un medio gaseoso con ayuda de una tension eléctrica aplicada.
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Las formulaciones pigmentarias conformes al invento, junto a los usos antes descritos, son adecuadas también
como agentes colorantes para filtros cromaticos, para la generacién de color tanto la aditiva como también la
substractiva, tal como, por ejemplo, en sistemas electro-6pticos, tales como pantallas de televisiéon, LCD (en inglés
“liquid crystal displays” = presentadores visuales de cristales liquidos), en dispositivos acoplados a cargas (en inglés
“charge coupled devices”), en presentadores visuales de plasma o en presentadores visuales electroluminiscentes,
que pueden ser, por su parte, presentadores visuales ferroeléctricos activos (en inglés “twisted nematic” = nematicos
torsionados) o pasivos (en inglés “supertwisted nematic” = nematicos super torsionados) o diodos que emiten luz, asi
como para la tecnologia BiNem®, que se distingue por unos estados nematicos, cristalinos liquidos torsionables y
biestables, es decir que son estables sin ninguna aportacion externa de energia.

Las formulaciones pigmentarias conformes al invento se pueden emplear también como agentes colorantes para
tintas destinadas a la impresiéon por chorros de tinta, que se basan en disolventes. Como disolventes entran en
consideracion, por ejemplo, ésteres, cetonas, acetatos, alcoholes, amidas y éteres. Se prefieren N-metil-pirrolidona,
ciclohexanona, acetato de etilo, acetato de i-butilo, metil-etil-cetona, metil-isobutil-cetona, acetato de n-butilo, acetato
de propilo, acetato de (1-metoxi-2-propilo), éster 2-hidroxi-butilico de acido propanoico, acetato de 2-butoxi-etanol, 2-
butoxi-etanol (¢ etinol?, 1-metoxi-2-propanol y 2-metil-2,4-pentanodiol.

Ejemplos
Produccion de una formulacién pigmentaria.

El pigmento se empasté o bien como un polvo, granulado o como una torta de prensa, en comun con los agentes
dispersivos y con las otras adiciones en el correspondiente disolvente, y luego se homogeneizé y dispersé
previamente con un aparato disolvedor (p.ej. de la entidad VMA-Getzmann GmbH, tipo AE3-M1) o con otro equipo
adecuado. El subsiguiente dispersamiento fino se efectué con ayuda de un molino de perlas (p.ej. de la entidad
Eiger, tipo Mini Motormill 250 Mk 11 M250/100 VSE-EXD) o sino con otro equipo dispersador adecuado, efectuandose
la molienda con perlas de silicuarcita o con perlas de dxidos mixtos de zirconio, que tienen el tamafio d = 1 mm,
mediando refrigeracion hasta llegar a la fuerza cromatica y a las caracteristicas coloristicas deseadas. A
continuacion, la dispersion se ajustd con el correspondiente disolvente (E) o, cuando era necesario, con una solucion
de los componentes (B), (C) y eventualmente (D) en el disolvente (E) a la deseada concentracion del pigmento, se
separaron los cuerpos de molienda y se aislé la formulacidon pigmentaria.

Las formulaciones pigmentarias descritas en los siguientes Ejemplos se produjeron segun el procedimiento
previamente descrito, utilizandose los siguientes componentes en las proporciones indicadas, de tal manera que
resulten 100 partes de la respectiva formulaciéon pigmentaria. Las partes significan partes en peso.

Ejemplo 1

33 partes de C.I. Pigment Violett 19 (componente A),

13 partes de Solsperse® 11200 (componente B),

19 partes de Laropal® K80 (de BASF AG, componente C),
el resto de decalina (componente E)

La formulaciéon pigmentaria tiene una alta fuerza cromatica y es estable frente a la floculacion. La formulacion
pigmentaria posee unas muy buenas propiedades reoldgicas, se manifiesta como bien capaz de fluir y estable en
almacenamiento. La viscosidad después de la produccion es de 414 mPa-s.

Ejemplos de dilucién 1a-d

La formulacion pigmentaria producida en el Ejemplo 1 se mezcl6 con tanta cantidad de una solucién al 50 % de
Laropal® K80 en decalina, hasta que el contenido de pigmento fuese de 5 partes (Ejemplo 1a), 10 partes (Ejemplo
1b), 15 partes (Ejemplo 1c) o 20 partes (Ejemplo 1d) de la formulacion pigmentaria del Ejemplo 1. Las viscosidades
de los Ejemplos 1a-d se recopilan en la Tabla 1. Las formulaciones pigmentarias poseen unas muy buenas
propiedades reoldgicas y se manifiestan como bien capaces de fluir y estables en almacenamiento.

Ejemplos de dilucién 1e-h

La formulacién pigmentaria producida en el Ejemplo 1 se mezclé con tanta cantidad de decalina, hasta que el
contenido de pigmento fuese de 5 partes (Ejemplo 1e), 10 partes (Ejemplo 1f), 15 partes (Ejemplo 1g) o 20 partes
(Ejemplo 1h) de la formulacion pigmentaria del Ejemplo 1. Las viscosidades de los Ejemplos 1e-h se recopilan en la
Tabla 1.

Ejemplo comparativo 1i

20 partes de C.I. Pigment Violett 19 (componente A),
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15 partes de Laropal® K80 (de BASF AG, componente C),
el resto de decalina (componente E)

La formulacién pigmentaria tiene una alta fuerza cromatica, pero no es estable frente a la floculacion. La formulacion
pigmentaria no posee buenas propiedades reoldgicas de ningun tipo, puesto que se efectuaba una sedimentacion y
por consiguiente tampoco es estable en almacenamiento.

Ejemplo 2

33 partes de C.I. Pigment Violett 19 (componente A),

13 partes de Solsperse® 16000 (de Lubrizol, componente B),
6 partes de Laropal® K80 (de BASF AG, componente C),

el resto de decalina (componente E)

La formulaciéon pigmentaria tiene una alta fuerza cromatica y es estable frente a la floculacion. La formulacion
pigmentaria posee unas muy buenas propiedades reolégicas, se manifiesta como desde medianamente hasta bien
capaz de fluir y estable en almacenamiento. La viscosidad después de su produccion es de 512 mPas.

Ejemplo 3

33 partes de C.l. Pigment Violett 19 (componente A),

13 partes del agente dispersivo de acuerdo con el documento WO 0234840, Ejemplo 1 (componente B),
19 partes de Laropal® K80 (de BASF AG, componente C),

el resto de decalina (componente E)

La formulaciéon pigmentaria tiene una alta fuerza cromatica y es estable frente a la floculacion. La formulacion
pigmentaria posee unas muy buenas propiedades reoldgicas, se manifiesta como bien capaz de fluir y estable en
almacenamiento. La viscosidad después de su produccion es de 426 mPa-s.

Ejemplo 4

22 partes de C.l. Pigment Black 7 (componente A),

13 partes de Solsperse® 16000 (de Lubrizol, componente B),
40 partes de Laropal® K80 (de BASF AG, componente C),

el resto de decalina (componente E)

La formulaciéon pigmentaria tiene una alta fuerza cromatica y es estable frente a la floculacion. La formulacion
pigmentaria posee unas muy buenas propiedades reolégicas, se manifiesta como bien capaz de fluir y estable en
almacenamiento. La viscosidad después de su produccion es de 124 mPa-s.

Ejemplos de dilucién 4a-c

La formulacién pigmentaria producida en el Ejemplo 4 se mezcl6 con tanta cantidad de una solucién al 50 % de
Laropal® K80 en decalina, hasta que el contenido de pigmento fuese de 5 partes (Ejemplo 4a), 10 partes (Ejemplo
4b) y 15 partes (Ejemplo 4c) de la formulacion pigmentaria del Ejemplo 4. Las viscosidades de los Ejemplos 4a-c se
recopilan en la Tabla 1. Las formulaciones pigmentarias poseen unas muy buenas propiedades reolégicas y se
manifiestan como bien capaces de fluir y estables en almacenamiento.

Ejemplos de dilucién 4d-f

La formulacién pigmentaria producida en el Ejemplo 4 se mezclé con tanta cantidad de decalina, hasta que el
contenido de pigmento fuese de 5 partes (Ejemplo 4d), 10 partes (Ejemplo 4e) y 15 partes (Ejemplo 4f) de la
formulacion pigmentaria del Ejemplo 4. Las viscosidades de los Ejemplos 4d-f se recopilan en la Tabla 1.

Ejemplo 5a

22 partes de C.I. Pigment Black 7 (componente A),

13 partes de Solsperse® 16000 (de Lubrizol, componente B),

40 partes de Synthetic Resin TC® (de Evonik Industries, componente C),
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el resto de decalina (componente E)

La formulaciéon pigmentaria tiene una alta fuerza cromatica y es estable frente a la floculacion. La formulacion
pigmentaria posee unas muy buenas propiedades reolégicas, se manifiesta como bien capaz de fluir y estable en
almacenamiento. La viscosidad después de su produccion es de 55 mPa-s.

Ejemplo 5b

22 partes de C.l. Pigment Black 7 (componente A),

13 partes de Solsperse® 16000 (de Lubrizol, componente B),

40 partes de Synthetic Resin TC® (de Evonik Industries, componente C),
el resto de decano (componente E)

La formulaciéon pigmentaria tiene una alta fuerza cromatica y es estable frente a la floculacion. La formulacion
pigmentaria posee unas muy buenas propiedades reolégicas, se manifiesta como bien capaz de fluir y estable en
almacenamiento. La viscosidad después de su produccién es de 19 mPa-s.

Viscosidad de las formulaciones pigmentarias:

La viscosidad se determind con un viscosimetro de cono y placa (Roto Visco 1) de la entidad Haake a 20°C (cono de
titanio: @ 60 mm, 1°), investigandose la dependencia de la viscosidad con respecto del gradiente de cizalladura en
un inter\1/alo comprendido entre 0 y 200 s, Las viscosidades se midieron en el caso de un gradiente de cizalladura
de60s .

Para realizar la evaluacion de la estabilidad en almacenamiento de las dispersiones se midié la viscosidad
directamente después de la produccion de la formulacion, asi como después de tres semanas de almacenamiento a
la temperatura ambiente (TA) y después de un almacenamiento en una camara climatizada con < 0 °C.

Las formulaciones pigmentarias conformes al invento se investigaron cualitativamente en cuanto a la homogeneidad
bajo un microscopio. Se presenta un buen dispersamiento cuando la dispersion es homogénea bajo el microscopio,
sin aglomerados ni separaciones de fases reconocibles, y cuando el ensayo en un filtro muestra un breve periodo de
tiempo de filtracion sin ningun bloqueo del filtro.

Ensayo en un filtro:

200 ml de la formulacion pigmentaria se filtraron a la temperatura ambiente a través de un filtro de fibras de vidrio de
Sartorius (glass microfibore GMF 4, n° de serie FT-3-1104-047) y bajo una presion reducida. Para todas las
formulaciones pigmentarias mencionadas en los Ejemplos 1-5 se determind el periodo de tiempo de filtracién en
segundos. Cuando el filtro se bloquea durante la filtracion, es decir que ya no se captura nada de material filtrado,
entonces es que no se ha alcanzado el objetivo de calidad.

Los resultados de las mediciones de la viscosidad después de la produccion y después de tres semanas de
almacenamiento a la temperatura ambiente, del periodo de tiempo de filtracion, de la evaluacién visual de la
formulacion pigmentaria y de la sedimentacion de los Ejemplos 1 hasta 5, se encuentran en la Tabla 1.

Las formulaciones pigmentarias, después de un barnizado de muestra (en inglés drawdown) sobre un papel especial
del tipo Renolit ML se evaluaron visualmente segun los siguientes criterios con unos indices caracteristicos de 1 a 4:

indice caracteristico 1 --- Una distribuciéon homogénea muy fina de la formulacién pigmentaria con una alta
estabilidad o una muy buena impresién cromatica después de haber impreso en el
barnizado de muestra

indice caracteristico 2 --- Una distribucién homogénea fina de la formulacién pigmentaria con una buena
estabilidad o una buena impresion cromatica después de haber impreso en el barnizado
de muestra

indice caracteristico 3 --- Formulaciéon pigmentaria no homogénea con particulas visibles, una estabilidad

restringida o una impresién cromatica no aceptable después de haber impreso en el
barnizado de muestra

indice caracteristico 4 --- Formulacién pigmentaria no homogénea con particulas, que son visibles a simple vista
después de un breve periodo de tiempo, o una impresién cromatica nho homogénea
después de haber impreso en el barnizado de muestra, las particulas del pigmento son
visibles después de haber impreso sobre el papel.

Evaluacién éptica de la sedimentacion con unos indices caracteristicos de 1 a 5:



indice caracteristico 1 ---
indice caracteristico 2 ---
indice caracteristico 3 ---
indice caracteristico 4 ---

indice caracteristico 5 ---
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una sedimentacion muy ligera, apenas perceptible
una sedimentacion ligera, perceptible
una sedimentacion significativa, bien perceptible

una sedimentacion muy fuertemente perceptible

ninguna sedimentacion o una sedimentacion no perceptible

Tabla 1:
Formulaciones pigmentarias
Producida Viscosidad Viscosidad Periodo de Evaluacion Evaluacion
tiempo de Optica después optica de la
segun el mPa's mPa’s filtracion del barnizado sedimentacion”
") ' s *Renolt ML
Ejemplo 1 414 451 15 1 1
Ejemplo 1a 236 244 18 1 1
Ejemplo 1b 154 149 13 1 2
Ejemplo 1c 117 98 11 1 2
Ejemplo 1d 113 121 8 1 1
Ejemplo 1e 0 5 6 2 1
Ejemplo 1f 1 4 8 2 1
Ejemplo 1g 1 7 4 2 2
Ejemplo 1h 12 14 9 2 2
Ejemplo 1i filtro bloqueado 4 4
Ejemplo 2 512 551 22 2 2
Ejemplo 3 426 412 15 2 2
Ejemplo 4 124 113 12 1 1
Ejemplo 4a 249 273 14 1 1
Ejemplo 4b 169 156 13 1 1
Ejemplo 4c 12 19 6 1 1
Ejemplo 4d 0 1 5 2 2
Ejemplo 4e 0 1 4 2 2
Ejemplo 4f 12 14 7 2 2
Ejemplo 5a 55 52 5 1 1
Ejemplo 5b 19 23 6 2 2

* después de un periodo de tiempo de tres semanas a la TA

Laropal® es una marca registrada de la entidad BASF AG, Solsperse® es una marca registrada de la entidad
Lubrizol® Corporation, y Synthetic Resin TC® es una marca registrada de la entidad Evonik Industries.

Ejemplos de uso

Las formulaciones pigmentarias producidas bajo los Ejemplos 1-6, con la excepcién del Ejemplo 1i, se emplearon
como agentes colorantes en un presentador visual que funciona segun el principio de la humectacién eléctrica, de

10
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una manera analoga a la del documento WO 2005098524. El presentador visual muestra unos muy buenos periodos
de tiempo de conmutacién para la activacion de los pixeles y un alto valor de contraste con una brillante impresion
cromatica.

11
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REIVINDICACIONES

1. Utilizacion de una formulacion pigmentaria, que contiene

(A) por lo menos un pigmento organico y/o inorganico,

(B) por lo menos un agente dispersivo polimérico, soluble en disolventes o dispersable en disolventes,

(© por lo menos una resina aldehidica o una resina cetonica,

(D) eventualmente otras sustancias aditivas usuales para la produccién de formulaciones pigmentarias que

contienen disolventes, y
(E) por lo menos un disolvente hidréfobo;
como agente colorante para la generacion de una imagen 6ptica coloreada en un presentador visual electrénico.

2. Utilizacion de acuerdo con la reivindicacion 1 como agente colorante en un presentador visual que funciona segun
el principio de la humectacioén eléctrica.

3. Utilizacion de acuerdo con la reivindicacion 1 como agente colorante en un presentador visual que funciona
electroforéticamente.

4. Utilizacién de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 3, caracterizada porque la formulacién
pigmentaria contiene

(A) de 0,1 a 80 % en peso de por lo menos un pigmento organico y/o inorganico,

(B) de 0,1 a 30 % en peso de por lo menos un agente dispersivo polimérico, soluble en disolventes o
dispersable en disolventes,

(©) de 0,1 a 80 % en peso de por lo menos una resina aldehidica o una resina ceténica,

(D) de 0 a 50 % en peso de otras sustancias aditivas usuales para la produccion de formulaciones pigmentarias

que contienen disolventes, y
(E) de 5 a 99 % en peso de un disolvente hidréfobo,
en cada caso referido al peso total de la formulacion pigmentaria.

5. Utilizacion de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 4, caracterizada porque el pigmento
organico se escoge entre el conjunto que se compone de los pigmentos monoazoicos, disazoicos, azoicos
enlacados, de B-naftol, de naftol AS, de bencimidazolona, de condensacion disazoicos, de compuestos complejos
azoicos con metales, o de los pigmentos policiclicos tomados del conjunto que se compone de pigmentos de
ftalocianina, quinacridona, perileno, perinona, tioindigo, antantrona, antraquinona, flavantrona, indantrona,
isoviolantrona, pirantrona, dioxazina, quinoftalona, isoindolinona, isoindolina y dicetopirrolopirrol, o negros de
carbono.

6. Utilizacion de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 5, caracterizada porque el disolvente
hidréfobo (E) se distingue por un indice de Reichardt E1(30), que es mayor que 27 kcal/mol y menor que 50 kcal/mol.

7. Utilizacion de acuerdo con una o varias de las reivindicaciones 1 hasta 6, caracterizada porque el disolvente
hidréfobo (E) es decano, decalina o tetralina o una mezcla de éstos, o los contiene como componente principal.

8. Formulacion pigmentaria, que contiene
(A) de 0,1 a 80 % en peso de por lo menos un pigmento organico y/o inorganico,

(B) de 0,1 a 30 % en peso de por lo menos un agente dispersivo polimérico, soluble en disolventes o
dispersable en disolventes,

(©) de 0,1 a 80 % en peso de por lo menos una resina aldehidica o una resina cetonica,

(D) de 0 a 50 % en peso de otras sustancias aditivas usuales para la produccion de formulaciones pigmentarias
que contienen disolventes, y

(E) de 5 a 99 % en peso de decano, tetralina, decalina o una mezcla de éstos,

en cada caso referido al peso total de la formulacion pigmentaria.

12
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9. Formulacion pigmentaria de acuerdo con la reivindicacion 8, caracterizada porque el componente (C) es un
producto de condensacién de urea con un aldehido alifatico, o un producto de condensacién de un aldehido alifatico
con una cetona.
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