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DESCRIPCION
Composicion dispersante
Campo de la invencion

La invencion se relaciona con una composicion que contiene un sélido particulado, un medio organico o acuoso y un
compuesto con un grupo de cabeza derivado de un acido fosférico. La invencién se relaciona ademas con nuevos
compuestos y con el uso del compuesto como dispersante.

Antecedentes de la invencion

En aplicaciones de Compuestos de Moldeo Laminar (SMC), se prepara una dispersion o una pasta, en donde se
mezcla una carga, tipicamente carbonato de calcio o alimina trihidratada (ATH), en una resina de poliéster. Se
vierte, extiende o pulveriza esta pasta sobre una pelicula de soporte en una cinta transportadora, sobre lo cual se
afiaden fibras de vidrio troceadas. Estas fibras proporcionaran un refuerzo en el compuesto final. Se afiade polvo o
pasta de 6xido de magnesio a la mezcla, junto con perdxidos y otros aditivos, seguido de una segunda pelicula de
soporte, y se prensa la mezcla resultante a través de rodillos para incorporar el ingrediente afadido. La funcién del
o6xido de magnesio es construir una red dentro del compuesto, aumentando asi la viscosidad significativa y
rapidamente, hasta un punto en el que la totalidad de la mezcla es semisdlida. Se puede enrollar entonces el
compuesto laminar asi formado en un rollo (como una alfombrilla o alfombra enrollada) y almacenarlo y transportarlo
en condiciones refrigeradas. El usuario final del SMC asi formado puede cortar secciones del rollo a un tamafio
requerido y poner la pieza en un par de moldes, y, mediante el calor y la presion impartidos por el molde, se prensa
la lamina en la forma del par de moldes parejos y el compuesto se entrecruza para formar una parte o articulo
fusionado rigido.

Tras la adicién de 6xido de magnesio, el mecanismo de espesamiento se produce rapidamente y en un alto grado
(digamos de 8.000 milipoises a 500.000 milipoises a lo largo de varios dias), de tal forma que se minimiza el
intervalo de tiempo entre la formacion del SMC y el enrollamiento y almacenamiento de la lamina. Los agentes
dispersantes acidos, aunque proporcionan una buena reduccidon de la viscosidad y una buena capacidad de
humectacion cuando se forma la pasta rellenada inicial, pueden tener un efecto perjudicial sobre la posterior etapa
de espesamiento o maduracion iniciada con MgO si son acidos demasiado fuertes. Se cree que un agente
dispersante altamente acido se ancla a la superficie de las particulas de 6xido de magnesio, evitando asi que las
particulas formen enlaces con los grupos menos acidos del poliéster insaturado. Puede verse, por lo tanto, que un
agente dispersante con un nivel optimizado de acidez presentara una marcada ventaja sobre un agente dispersante
mas fuertemente acido.

Se pueden observar un procedimiento y una ventaja similares de dichos agentes dispersantes de acidez optimizada
en Compuestos de Moldeo en Masa (BMC) cuando el material refrigerado y almacenado esta en forma de un
material en masa, tal como una bola o bloque de masa, en lugar de como una lamina o un rollo.

Existen numerosas publicaciones en la literatura de patentes que divulgan dispersantes de poliéster amina derivados
de una poli(alquilen(Cz4)imina), tal como polietilenimina, a la que se une una cadena de poliéster. La cadena de
poliéster puede derivar de acido 12-hidroxilestearico, como se divulga en US 4.224.212, o puede derivar de dos o
mas acidos hidroxicarboxilicos diferentes o lactonas de los mismos, como se divulga en US 5.700.395 y US
6.197.877. Estos dispersantes son efectivos sobre pigmentos y cargas inorganicas en revestimientos industriales
generales, especialmente en formulaciones de pintura para revestimiento de bobinas. Sin embargo, tienden a poner
amarillo el revestimiento de pintura final y a degradar los valores de brillo/turbidez del revestimiento final. Los
dispersantes de poliéster fosfato que contienen cadenas de poliéster similares, segun se divulga en US 5.300.255,
que estan unidos a grupos fosfato no tienden a poner amarillos los revestimientos de pintura finales, pero los valores
de brillo y de turbidez de la pelicula de pintura pueden degradarse debido a la incompatibilidad de las cadenas de
poliéster con la formulacién de pintura. Otros inconvenientes de los dispersantes de poliéster amina y de poliéster
fosfato es que pueden experimentar siembra o cristalizacion en diversos solventes polares a temperatura ambiente.
Por consiguiente, se buscan dispersantes acidos que puedan dispersar un pigmento o carga inorganica en un medio
organico, tal como un liquido organico polar, y que no experimenten los inconvenientes antes mencionados.

Los dispersantes que contienen grupos acidos terminales, tales como fosfatos, son conocidos y generalmente se
preparan por reaccion de una cadena polimérica acabada en hidroxi con pentéxido de fésforo, oxicloruro de fésforo,
tricloruro y pentacloruro de fésforo o acido polifosforico. Las cadenas poliméricas son normalmente cadenas de
poliéster o polialcoxilato que contienen grupos hidroxilo terminales.

Las Patentes Estadounidenses 5.151.218 y 5.130.463 divulgan un éster de acido fosférico dispersante y sus sales,
donde el grupo éster es un resto alifatico, cicloalifatico y/o aromatico que no tiene ningun hidrégeno Zerewitinoff y
que contiene al menos un atomo de oxigeno éter (-O-) y al menos un grupo éster de acido carboxilico (-COO-) y/o
grupo uretano (-NCOO-). El dispersante puede ser usado en una serie de aplicaciones de compuestos de
revestimiento o termoendurecibles. La Patente Estadounidense 5.130.463 también divulga dispersantes que
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contienen un poliéter/poliéster derivado de e-caprolactona reaccionada con acido polifosférico. Los dispersantes son
utiles en un medio polar, tal como cetonas y ésteres. La Patente Estadounidense 6.562.897 divulga dispersantes
que contienen un poliéter/poliéster derivado de e-caprolactona y &-valerolactona reaccionadas con acido
polifosférico. Los dispersantes de las tres patentes son utiles en un medio polar, tal como cetonas y ésteres.

Las Patentes Estadounidenses 5.464.895 y 5.412.139 divulgan ambas agentes dispersantes de organofosfato de
poliarilo adecuados para composiciones termoendurecibles.

La Patente Estadounidense 6.051.627 divulga dispersantes que incluyen un poliéter derivado de 6xido de etileno y
6xido de propileno reaccionados con acido polifosférico. Los dispersantes son utiles en un medio polar, tal como
cetonas, ésteres y agua.

Las Patentes Estadounidenses 2.213.477, 2.454.542, 3.004.056, 3.004.057, 3.010.903, 3.033.889, 3.099.676,
3.235.627, 4.456.485, 4.720.514, 4.872.916 y 5.914.072 divulgan todas polialcoxilatos que contienen grupos
hidroxilo terminales que han reaccionado con diversos agentes fosforilantes.

La Patente Estadounidense 3.462.520 divulga la preparacion de ésteres fosfato de polialcoxilatos de cadena C8-20
lineal. Las referencias que en ella aparecen divulgan la preparacion de ésteres fosfato de etoxilatos de fenoles
alquilados, etoxilatos de alcoholes alifaticos de cadena ramificada y etoxilatos de alcoholes primarios lineales de 10-
15 atomos de carbono. Todas estas composiciones son usadas como emulsores, agentes humectantes, agentes
dispersantes, detergentes y similares en aplicaciones acuosas.

US 5.160.725 divulga la preparacion de fosfatos de metoxipolietilenglicol y su uso como dispersantes de particulas
magnéticas, tales como 6xido de hierro, en soluciones acuosas.

US 6.500.917 divulga la preparacion de fosfatos de metoxipolietilenglicol a partir del correspondiente éster fosfato de
diarilo o diaralquilo. Se conocen otras composiciones con ésteres fosféricos por W0O2005/085261, W02008/116932
y WO2006/105322.

Resumen de la invencion

Los inventores de la presente invencion han descubierto que seria ventajoso tener dispersantes que sean utiles en
composiciones que incluyen un medio organico. Los medios organicos pueden incluir pinturas y plasticos (tales
como un termoendurecido).

Los inventores de la presente invencidon han descubierto que seria ventajoso tener una composicion
termoendurecida (incluyendo (i) una resina termoendurecible, o (ii) un plastico termoendurecido entrecruzado o
fusionado) que contuviera un compuesto capaz de permitir al menos uno de los siguientes: (i) utilizar las
propiedades dispersantes de compuestos que contienen grupos acidos terminales, (ii) obtener una dispersancia
aceptable, (iii) obtener una estabilidad de cizallamiento aceptable, (iv) obtener una estabilidad de almacenamiento
aceptable y (v) obtener un control de viscosidad aceptable (rendimiento espesante).

En una realizacion, la invencién proporciona un compuesto de Férmula (1) (tipicamente un monoéster) y sus sales:
[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3-n Formula (1)
donde

R puede ser un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.6 (0 C14) (tipicamente R puede ser metilo o etilo);
m puede ser de 4 a40,0de 4 a 30;y
n puede ser 1 6 2 (tipicamente n puede ser 1).

En una realizacion, la invencion proporciona una composicion que incluye un solido particulado, un medio organico o
acuoso y un compuesto con un grupo de cabeza derivado de un compuesto de Férmula (1) y sus sales. La
composicion puede ser una dispersion. La dispersion puede ser particularmente adecuada para uso en
revestimientos, tales como pinturas y plasticos. El plastico puede ser una resina termoendurecible o un plastico
termoendurecido entrecruzado o fusionado.

En una realizacion, la invencion proporciona una composicion que incluye un solido particulado, ya sea (i) una resina
termoendurecible o (ii) un plastico termoendurecido entrecruzado o fusionado, y un compuesto de Formula (1)
(tipicamente un monoéster) y sus sales:

[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3.n Formula (1)

donde
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R puede ser un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.6 (0 C14) (tipicamente R puede ser metilo o etilo);
m puede ser de 4 a40,0de 4 a 30;y
n puede ser 1 6 2 (tipicamente n puede ser 1).

El grupo "RO-(CH2CH2-O),," en []n puede tener un peso molecular medio numérico de 350 a 1.700, o de 350 a 1.350,
ode 350 a 1.100.

En una realizacién, la invencion proporciona el uso del compuesto aqui desvelado para aportar estabilidad de
cizallamiento o estabilidad de almacenamiento o ambas a una resina termoendurecible.

En una realizacion, la invenciéon proporciona el uso de un compuesto como dispersante en una composicion
termoendurecible, donde el compuesto esta representado por la Férmula (1), y sus sales:

[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3.n Férmula (1)
donde

R es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.;
mesde4a40;y
nes1062.

En una realizacion, la invencién proporciona el uso de un compuesto como dispersante en una pintura, donde el
compuesto esta representado por la Férmula (1), y sus sales:

[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3.n Férmula (1)
donde

R es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.;
mesde4a40;y
nes1062.

En una realizacién, la invencion proporciona una composicion que incluye un soélido particulado (tipicamente un
pigmento o una carga), un liquido organico y un compuesto con un grupo de cabeza derivado de un compuesto de
Férmula (1). Cuando la composiciéon de la presente invenciéon es una pintura, un experto en la técnica apreciara
gracias al conocimiento general comun que las composiciones de pintura también incluyen una resina formadora de
pelicula o un ligante de resina. Como ejemplos de dichas resinas, se incluyen poliamidas, tales como Versamid™ y
Wolfamid™, y éteres de celulosa, tales como etilcelulosa y etilhidroxietilcelulosa, y resinas de nitrocelulosa y de
acetato butirato de celulosa, incluyendo sus mezclas. Como ejemplos de resinas de pintura, se incluyen alquido de
aceite  corto/melamina-formaldehido, poliéster/melamina-formaldehido, acrilico termoendurecible/melamina-
formaldehido, alquido de aceite largo, poliéter polioles y resinas multimedia, tales como acrilico y urea/aldehido. Esto
incluiria resinas que se entrecruzan con endurecedores reactivos a temperaturas ambiente en asi llamados sistemas
de dos envases, siendo ejemplos acrilicos hidroxilicos, polioles, uretanos y epoxidos.

Descripcion detallada de la invencién

En una realizacién, la invencion proporciona el uso del compuesto de Férmula (1) como dispersante en la
composicion aqui desvelada.

La presente invencion proporciona una composicién como se ha desvelado aqui con anterioridad.

R puede ser metilo, etilo, propilo, butilo, pentilo, hexilo, acetilo, propionilo, isopropilo, isobutilo o sus mezclas.

El compuesto de Férmula (1) puede ser preparado mediante un procedimiento consistente en la reacciéon de un
agente fosfatante y un polialquilenglicol monoalquil éter, eventualmente en presencia de un solvente inerte y/o en
atmosfera inerte.

La razén molar del agente fosfatante al polialquilenglicol monoalquil éter puede ser de 3:1 a 1:3, o de 1:1.

La reaccion puede ser llevada a cabo a una temperatura de 40°C a 150°C, o de 60°C a 130°C. Con objeto de
minimizar la decoloracion del compuesto de Férmula (1), la temperatura puede ser menor de 125°C.

El agente fosfatante puede incluir POCIs, P20s, P4O10, acido polifosférico o sus mezclas.

El polialquilenglicol monoalquil éter puede incluir polietilenglicol monometil éter, polietilenglicol monoetil éter,
polietilenglicol monopropil éter o sus mezclas.
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Como ejemplos de solvente inerte adecuado, se incluyen hidrocarburos alifaticos, tales como octano, éteres de
petréleo, ligroina, aguarras mineral y queroseno; hidrocarburos aromaticos, tales como benceno, tolueno y xileno;
hidrocarburos alifaticos halogenados, tales como ftricloroetano y tetracloroetano, e hidrocarburos clorados
aromaticos, tales como di- y triclorobenceno. En una realizacion, el compuesto de Férmula (1) puede ser preparado
en ausencia de solvente inerte.

Tipicamente, la reaccién puede ser llevada a cabo en una atmésfera inerte. La atmdsfera inerte puede ser aportada
por cualquiera de los gases inertes de la Tabla Periédica. En una realizacion, el gas inerte puede ser nitrégeno.

Aplicacién industrial
En una realizacion, el compuesto de Férmula (1) puede ser un dispersante.

El compuesto de Férmula (1) en diferentes realizaciones puede estar presente en la composicién de la invencion en
un rango seleccionado entre el 0,1 y el 50% en peso, o entre el 0,25 y el 35% en peso, o entre el 0,5 y el 30% en
peso.

El sélido particulado presente en la composicion puede ser cualquier material sdélido inorganico que sea
substancialmente insoluble en un medio organico a la temperatura en cuestion y que se desee estabilizar en una
forma finamente dividida en el mismo. Los solidos particulados pueden estar en forma de un material granular, una
fibra, una plaqueta o un polvo, con frecuencia un polvo insuflado. En una realizacién, el sélido particulado puede ser
un pigmento.

Como ejemplos de solidos adecuados, se incluyen pigmentos, expansores, cargas, agentes insuflantes y
pirorretardantes para materiales de pinturas y plasticos; solidos para lodos de perforacion basados en aceite y de
emulsion inversa; tierra y particulas solidas en fluidos de limpieza en seco; metales; materiales ceramicos y
materiales magnéticos particulados para ceramica, impresion piezoceramica, abrasivos, condensadores, pilas de
combustible, ferrofluidos, tintas conductoras, medios de grabacidon magnética, tratamiento de aguas y premediacion
de suelos hidrocarbonados; sélidos nanodispersos inorganicos; fibras, tales como madera, papel, vidrio, acero,
carbono y boro, para materiales compuestos; y biocidas, productos agroquimicos y productos farmacéuticos que se
aplican como dispersiones en medios organicos. En una realizacion, el solido particulado puede ser un pigmento o
una carga.

En una realizacion, el solido puede ser un pigmento organico. Como ejemplos de pigmentos organicos, se incluyen
lacas azo, pigmentos de complejos metalicos y también lacas de tintes acidos, basicos y mordientes, y negro de
carbén, que aun siendo estrictamente inorganico, se comporta mas como un pigmento organico en sus propiedades
dispersantes.

Como ejemplos de pigmentos inorganicos, se incluyen oxidos metalicos, tales como didxido de titanio, didxido de
rutilo y titanio y didxido de titanio revestido en superficie, 6xidos de titanio de diferentes colores, tales como amarillo
y negro, oxidos de hierro de diferentes colores, tales como amarillo, rojo, marrén y negro, 6xido de zinc, 6xidos de
zirconio, 6xido de aluminio, compuestos oximetalicos, tales como vanadato de bismuto, aluminato de cobalto,
estannato de cobalto, zincato de cobalto, cromato de zinc y 6xidos metalicos mixtos de dos o mas de manganeso,
niquel, titanio, cromo, antimonio, magnesio, cobalto, hierro o aluminio, azul de Prusia, bermellén, azul de ultramar,
fosfato de zinc, sulfuro de zinc, molibdatos y cromatos de calcio y zinc, pigmentos con efectos metalicos, tales como
hojuelas de aluminio, cobre y aleacidon de cobre/zinc, y escamas perladas, tales como carbonato de plomo y
oxicloruro de bismuto.

Como sdlidos inorganicos, se incluyen expansores y cargas, tales como carbonato de calcio triturado y precipitado,
sulfato de calcio, 6xido de calcio, oxalato de calcio, fosfato de calcio, fosfonato de calcio, sulfato de bario, carbonato
de bario, 6xido de magnesio, hidroxido de magnesio, hidroxido de magnesio natural o brucita, hidroxido de magnesio
precipitado, carbonato de magnesio, dolomita, trihidroxido de aluminio, hidroperéxido de aluminio o boehmita,
silicatos de calcio y de magnesio, aluminosilicatos, incluyendo nanoarcillas, caolin, montmorillonitas, incluyendo
bentonitas, hectoritas y sapanitas, mica, talco, incluyendo muscovitas, flogopitas, lepidolitas y cloritas, creta, silice
sintética y precipitada, silice de humo, fibras y polvos de metal, zinc, aluminio, fibras de vidrio, fibras refractarias,
negro de carbodn, incluyendo nanotubos de carbono de pared Unica y mdltiple, negro de carbén reforzante y no
reforzante, grafito, buckminsterfullerenos, diamante, alimina, cuarzo, gel de silice, harina de madera, papel/fibra en
polvo, fibras celulésicas, tales como cafiamo, sisal, lino, algodon, yute, cascara de arroz, fibra de coco, hoja de
platano, hoja de henequén, abaca, paja y similares, vermiculita, zeolitas, hidrotalcitas, cenizas volantes de centrales
eléctricas, cenizas de lodos de aguas residuales incineradas, puzolanas, escoria de alto horno, asbesto, crisotilo,
antofilita, crocidolita, wollastonita, attapulgita y similares, materiales ceramicos particulados, tales como alumina,
zirconia, titania, nitruro de silicio, nitruro de aluminio, nitruro de boro, carburo de silicio, carburo de boro, nitruros
mixtos de silicio-aluminio y titanatos metalicos; materiales magnéticos particulados, tales como los Oxidos
magnéticos de metales de transicion, frecuentemente hierro y cromo, v.g., gamma-Fe;O3, Fe3sO4 y 6xidos de hierro
dopados con cobalto, ferritas, v.g., ferritas de bario; y particulas metalicas, por ejemplo aluminio, hierro, niquel,
cobalto, cobre, plata, oro, paladio y platino metalicos y sus aleaciones.
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El medio organico presente en la composicion de la invencion en una realizacién puede ser un material plastico, y en
otra realizacion un liquido organico. El liquido organico puede ser un liquido organico no polar o polar. Mediante el
término "polar" en relacion al liquido organico, se quiere decir que un liquido organico es capaz de formar enlaces de
moderados a fuertes, como se describe en el articulo titulado "A Three Dimensional Approach to Solubility", de
Crowley et al., en Journal of Paint Technology, Vol. 38, 1966, en la pagina 269. Dichos liquidos organicos tienen
generalmente un nimero de enlaces de hidrogeno de 5 o0 mas, como se define en el articulo antes mencionado.

Como ejemplos de liquidos organicos polares adecuados, se incluyen aminas, éteres, especialmente éteres de
alquilos inferiores, acidos organicos, ésteres, cetonas, glicoles, éteres de glicol, ésteres de glicol, alcoholes y
amidas. Se dan numerosos ejemplos especificos de dichos liquidos con enlaces de hidrégeno de moderados a
fuertes en el libro titulado "Compatibility and Solubility”, de Ibert Mellan (publicado en 1968 por Noyes Development
Corporation), en la Tabla 2.14 en las paginas 39-40, y estos liquidos entran todos dentro del alcance del término
liquido organico polar tal como aqui se utiliza.

En una realizacién, los liquidos organicos polares incluyen dialquilcetonas, ésteres de alquilo de acidos
alcanocarboxilicos y alcanoles, especialmente aquellos liquidos que contienen hasta un total de 6 atomos de
carbono, inclusive. Como ejemplos de los liquidos organicos polares, se incluyen dialquil- y cicloalquil-cetonas, tales
como acetona, metiletilcetona, dietilcetona, diisopropilcetona, metilisobutilcetona, diisobutilcetona,
metilisoamilcetona, metil-n-amilcetona y ciclohexanona; ésteres de alquilo, tales como acetato de metilo, acetato de
etilo, acetato de isopropilo, acetato de butilo, formiato de etilo, propionato de metilo, acetato de metoxipropilo y
butirato de metilo; glicoles y ésteres y éteres de glicol, tales como etilenglicol, 2-etoxietanol, 3-metoxipropilpropanol,
3-etoxipropilpropanol, acetato de 2-butoxietilo, acetato de 3-metoxipropilo, acetato de 3-etoxipropilo y acetato de 2-
etoxietilo; alcanoles, tales como metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol e isobutanol (también conocido
como 2-metilpropan-1-ol), terpineol y éteres dialquilicos y ciclicos, tales como éter dietilico y tetrahidrofurano. En una
realizacion, los solventes incluyen alcanoles, acidos alcanocarboxilicos y ésteres de acidos alcanocarboxilicos. En
una realizacion, la presente invencidon puede ser adecuada para liquidos organicos que pueden ser
substancialmente insolubles en un medio acuoso. Ademas, un experto en la técnica apreciara que pueden estar
presentes pequefias cantidades de un medio polar (tal como glicoles, éteres de glicoles, ésteres de glicoles y
alcoholes) en los liquidos organicos, siempre que el liquido organico global sea substancialmente insoluble en un
medio acuoso.

El liquido organico puede ser un poliol, es decir, un liquido organico con dos o mas grupos hidroxi. En una
realizacion, los polioles incluyen alfa-omega-dioles o etoxilatos de alfa-omega-dioles.

En una realizacion, los liquidos organicos no polares incluyen compuestos que contienen grupos alifaticos, grupos
aromaticos o sus mezclas. Los liquidos organicos no polares incluyen hidrocarburos aromaticos no halogenados
(v.g., tolueno y xileno), hidrocarburos aromaticos halogenados (v.g., clorobenceno, diclorobenceno, clorotolueno),
hidrocarburos alifaticos no halogenados (v.g., hidrocarburos alifaticos lineales y ramificados que contienen seis o
mas atomos de carbono, tanto total como parcialmente saturados), hidrocarburos alifaticos halogenados (v.g.,
diclorometano, tetracloruro de carbono, cloroformo, tricloroetano) y organicos no polares naturales (v.g., aceite
vegetal, aceite de girasol, aceite de colza, aceite de linaza, terpenos y glicéridos).

En una realizacion, el liquido organico comprende al menos un 0,1% en peso, o un 1% en peso o mas, de un liquido
organico polar en base al liquido organico total. El liquido organico eventualmente incluye ademas agua. En una
realizacion, el liquido organico puede estar libre de agua.

La resina termoendurecible puede incluir resinas que sufren una reaccién quimica cuando se calientan, catalizan o
someten a radiacion ultravioleta, de luz laser, infrarroja, cationica, de haz de electrones o de microondas y se
vuelven relativamente infundibles. Como reacciones tipicas en resinas termoendurecibles, se incluyen la oxidacion
de dobles enlaces insaturados, reacciones en las que intervienen restos de epoxi/amina, epoxi/carbonilo,
epoxi/hidroxilo, reaccién de epoxi con un acido de Lewis o una base de Lewis, poliisocianato/hidroxi o resina
amino/hidroxi, reacciones de radicales libres de poliacrilato, polimerizacién catiénica de resinas epoxi y éter vinilico y
condensacion de silanol. Como ejemplos de resinas insaturadas, se incluyen resinas de poliéster preparadas por
reaccion de uno o mas diacidos o anhidridos con uno o mas dioles. Dichas resinas son cominmente suministradas
como una mezcla con un mondémero reactivo, tal como estireno o viniltolueno, y con frecuencia se hace referencia a
ellas como resinas ortoftalicas y resinas isoftalicas. Otros ejemplos incluyen resinas que utilizan diciclopentadieno
(DCPD) como correactivo en la cadena de poliéster. Otros ejemplos también incluyen los productos de reaccion de
bisfenol A diglicidil éter con acidos carboxilicos insaturados, tales como el acido metacrilico, posteriormente
suministrados como una solucién en estireno, a los que cominmente se hace referencia como resinas de éster de
vinilo.

Los polimeros con funcionalidad hidroxi (frecuentemente polioles) son ampliamente utilizados en sistemas de
termoendurecimiento para entrecruzarlos con resinas amino o poliisocianatos. Los polioles incluyen polioles
acrilicos, polioles alquidicos, poliéster polioles, poliéter polioles y poliuretano polioles. Como resinas amino tipicas,
se incluyen resinas de melamina formaldehido, resinas de benzoguanamina formaldehido, resinas de urea
formaldehido y resinas de glicolurilo formaldehido. Los poliisocianatos son resinas con dos o mas grupos isocianato,
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incluyendo diisocianatos alifaticos monoméricos, diisocianatos aromaticos monomeéricos y sus polimeros. Como
diisocianatos alifaticos tipicos, se incluyen hexametilendiisocianato, isoforonodiisocianato y difenilmetanodiisocianato
hidrogenado. Como isocianatos aromaticos tipicos, se incluyen toluendiisocianatos y bifenilmetanodiisocianatos.

En una realizacién, el compuesto termoendurecible o plastico termoendurecido entrecruzado o fusionado puede ser
una resina de poliéster, una resina de poliéster en estireno, una mezcla de resina de poliéster con un acetato de
polivinilo o una mezcla de resina de poliéster con un polimero de poliestireno.

Si se desea, la composicion de la invencion puede contener otros ingredientes, por ejemplo, dispersantes distintos
del compuesto de la presente invencion, agentes antiempafiantes, formadores de nucleo, agentes insuflantes,
pirorretardantes, ayudas de proceso, surfactantes, plastificantes, estabilizadores térmicos, compatibilizadores,
absorbedores de UV, antioxidantes, fragancias, ayudas de liberacién del molde, agentes antiestaticos, agentes
antimicrobianos, biocidas, agentes copulantes, lubricantes (externos e internos), modificadores de impacto, agentes
deslizantes, agentes de liberacion de aire y depresores de la viscosidad.

Las composiciones tipicamente contienen de un 1 a un 95% en peso del soélido particulado, dependiendo la cantidad
precisa de la naturaleza del solido y dependiendo la cantidad de la naturaleza del solido y de las densidades
relativas del solido y del liquido organico polar. Por ejemplo, una composiciéon en la que el sélido puede ser un
material organico, tal como un pigmento organico, en una realizacién contiene de un 15 a un 60% en peso del solido,
mientras que una composicion en la que el sdélido puede ser un material inorganico, tal como un pigmento
inorganico, una carga o un expansor, en una realizacién contiene de un 40 a un 90% en peso del sdlido en base al
peso total de la composicién.

La composicién de la invencién puede ser preparada por cualquiera de los métodos convencionales conocidos para
preparar dispersiones. Asi, se pueden mezclar el soélido particulado, el compuesto termoendurecible o plastico
termoendurecido entrecruzado o fusionado y el compuesto de Formula (1) en cualquier orden, siendo entonces
sometida la mezcla a un tratamiento mecanico para reducir las particulas del sélido a un tamafio apropiado, por
ejemplo por mezcla a alta velocidad, molienda de bolas, molienda de cesta, molienda de perlas, molienda de
gravilla, trituracion con arena, trituracion con moledora, molienda con dos rodillos o tres rodillos o molienda plastica,
hasta que se forma la dispersion. De manera alternativa, el sélido particulado puede ser tratado para reducir su
tamafio de particula independientemente o en mezcla con (i) el compuesto termoendurecible o el plastico
termoendurecido entrecruzado o fusionado, o (ii) el compuesto de Férmula (1), afhadiéndose el otro ingrediente o los
otros ingredientes después y agitando la mezcla para obtener la composicion. La composicion puede ser también
preparada triturando o moliendo el sélido particulado seco con el compuesto de Férmula (1) y afadiendo luego el
medio liquido. De manera alternativa, la composicion puede ser preparada mezclando el sélido con el compuesto de
Férmula (1) en un medio liquido en un procedimiento de lavado de pigmento.

En una realizacion, la composicién de la presente invencion puede ser adecuada para dispersiones liquidas. En una
realizacion, dichas composiciones en dispersion estan constituidas por: (a) de 0,5 a 40 partes de un sodlido
particulado, (b) de 0,5 a 30 partes de un compuesto de Férmula (1) y (c) de 30 a 99 partes de un medio organico o
acuoso, donde todas las partes relativas son en peso y las cantidades (a) +(b) +(c) = 100.

Si se requiere una composicion que incluya un sélido particulado y un compuesto de Férmula (1) en forma seca, el
liquido organico es tipicamente volatil, de forma que pueda ser facilmente eliminado del sélido particulado mediante
un medio de separacion simple, tal como evaporacion. En una realizacion, la composicion incluye el liquido organico.

Si la composicion seca consiste esencialmente en el compuesto de Formula (1) y el sélido particulado, tipicamente
contiene al menos un 0,2%, al menos un 0,5% o al menos un 1,0% de compuesto de Férmula (1) en base al peso
del sélido particulado. En una realizacioén, la composicién seca contiene no mas de un 100%, no mas de un 50%, no
mas de un 20% o no mas de un 10% en peso de compuesto de Férmula (1) en base al peso del sélido particulado.

Como se ha desvelado aqui anteriormente, las composiciones de la invencion pueden ser adecuadas para preparar
dispersiones, donde el sélido particulado puede ser molido en un liquido organico en presencia de un compuesto de
Férmula (1) y sus sales.

En una realizacion, la invencion proporciona una dispersion que incluye un soélido particulado, el compuesto
termoendurecible o el plastico termoendurecido entrecruzado o fusionado y un compuesto de Férmula (1) y sus
sales.

Tipicamente, la dispersion contiene de un 20 a un 90% en peso de soélido particulado en base al peso total de la
dispersion. En una realizacion, el solido particulado puede representar no menos del 10 o no menos del 20% en
peso de la dispersion.

La cantidad de compuesto de Férmula (1) en la dispersion puede ser dependiente de la cantidad de sdlido
particulado, pero es tipicamente del 0,5 al 5% en peso de la dispersion.
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Las dispersiones preparadas a partir de la composicién de la invencion pueden ser adecuadas para uso en
formulaciones acuosas, no acuosas Yy libres de solvente en las que se emplean sistemas curables con energia
(ultravioleta, luz laser, infrarroja, cationica, haz de electrones, microondas) con monémeros, oligdmeros, etc. o una
combinacién presentes en la formulacién. Son particularmente adecuadas para uso en revestimientos, tales como
pinturas y plasticos. Como ejemplos adecuados, se incluye su uso en pinturas de bajo, medio y alto contenido en
solidos, pinturas industriales generales, incluyendo pinturas de horneado, de dos componentes y de revestimiento de
metales (tal como revestimiento de bobinas y de latas), revestimientos en polvo, revestimientos curables por UV y
barnices de pintura; dispersiones de poliol y plastisol; procedimientos ceramicos, especialmente procedimientos de
tipo moldeo de cinta, moldeo de gel y moldeo de rasqueta, de extrusiéon y de inyeccion; otro ejemplo seria en la
preparacion de polvos ceramicos secos para prensadura isostatica; compuestos tales como compuestos para
moldeo laminar y moldeo en masa, moldeo de transferencia de resina, extrusion por estiramiento, procedimientos de
moldeo manual y de moldeo por pulverizaciéon, moldeo con moldes parejos; materiales de construcciéon, como
resinas de moldeo, cuidado personal, como esmaltes de ufias, protectores solares, adhesivos, materiales plasticos y
materiales electrénicos, tales como formulaciones de recubrimiento para sistemas de filtro de color en monitores,
incluyendo dispositivos OLED, monitores de cristal liquido y monitores electroforéticos, recubrimientos de vidrio,
incluyendo recubrimientos de fibra O&ptica, recubrimientos reflectantes o recubrimientos antirreflectantes,
revestimientos conductores y magnéticos. Pueden ser Utiles en la modificacion superficial de pigmentos y cargas
para mejorar la dispersibilidad de polvos secos usados en las anteriores aplicaciones. Se dan mas ejemplos de
materiales de revestimiento en Bodo Muller, Ulrich Poth, Lackformulierung und Lackrezeptur, Lehrbuch fr Ausbildung
und Praxis, Vincentz Verlag, Hanover (2003), y en P.G.Garrat, Strahlenhartung, Vincentz Verlag, Hanover (1996).

En una realizacion, la composicion de la invencion también incluye uno o mas dispersantes conocidos adicionales.

Los siguientes ejemplos proporcionan ilustraciones de la invencion. Estos ejemplos no son exhaustivos y no
pretenden limitar el alcance de la invencion.

Ejemplos

Ejemplo Comparativo A (COMPA): Un dispersante similar a los dispersantes fosfatados desvelados en la Patente
Estadounidense 6.562.897, donde la cadena de poliéter-poliéster fue preparada a partir de metoxipolietilenglicol con
un peso molecular de 350 con caprolactona y valerolactona.

Ejemplo Comparativo B (COMPB): Un dispersante similar a los dispersantes fosfatados desvelados en US
6.051.627, Ejemplo 19 de la misma, excepto por prepararlo a partir de metoxipolietilenglicol con un peso molecular
de 550 y polipropilenglicol con un peso molecular medio numeérico de 175.

El Dispersante Comparativo C (COMPC) es el Ejemplo 4 de EP 164.817.
El Dispersante Comparativo D (COMPD) es el Ejemplo 12 de US 5.700.395.

Ejemplo 1 (EJ1): Se calientan polietilenglicol monometil éter (Mn 350, de Fluka, 100 partes) y acido polifosférico (de
Fluka, 22,7 partes) a 70°C en un horno hasta resultar vertibles y se cargan después en un matraz de 150 ml. Se
agita la mezcla vigorosamente bajo una atmdsfera de nitrégeno y se sumerge luego el matraz en un bafio de aceite
calentado a 120°C. Se continta agitando a esta temperatura durante 6 horas, para obtener un liquido viscoso
amairillo.

Ejemplo 2 (EJ2): Se calientan polietilenglicol monometil éter (Mn 550, de Fluka, 100 partes) y acido polifosférico (de
Fluka, 14,5 partes) a 70°C en un horno hasta resultar vertibles y se cargan después en un matraz de 150 ml. Se
agita la mezcla vigorosamente bajo una atmdsfera de nitrogeno y se sumerge luego el matraz en un bafio de aceite
calentado a 120°C. Se continla agitando a esta temperatura durante 6 horas, para obtener un liquido viscoso
amairillo.

Ejemplo 3 (EJ3): Se calientan polietilenglicol monometil éter (Mn 750, de Fluka, 100 partes) y acido polifosférico (de
Fluka, 10,6 partes) a 70°C en un horno hasta resultar vertibles y se cargan después en un matraz de 150 ml. Se
agita la mezcla vigorosamente bajo una atmésfera de nitrégeno y se sumerge luego el matraz en un bafio de aceite
calentado a 120°C. Se continla agitando a esta temperatura durante 6 horas, para obtener un liquido viscoso
amairillo.

Ejemplo 4 (EJ4): Se calientan polietilenglicol monometil éter (Mn 1.100, de Fluka, 100 partes) y acido polifosférico
(de Fluka, 7,23 partes) a 70°C en un horno hasta resultar vertibles y se cargan después en un matraz de 150 ml. Se
agita la mezcla vigorosamente bajo una atmésfera de nitrdgeno y se sumerge luego el matraz en un bafio de aceite
calentado a 120°C. Se continta agitando a esta temperatura durante 6 horas, para obtener un soélido céreo blanco.

Preparacion de dispersiones (EJD1 a EJD4 y DCOMPA a DCOMPB): Se prepara una serie de dispersiones
preparando compuestos termoendurecibles en base a las composiciones que se muestran en la tabla siguiente (las
cantidades citadas son en partes). Las dispersiones EJD1 a EJD4 contienen el producto del EJ1 al EJ4,
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respectivamente. De igual modo, DCOMPA y DCOMPB contienen el producto de COMPA y COMPB,
respectivamente. Las dispersiones preparadas son:

Composicioén de la dispersion DCOMPA DCOMPB EJD1 EJD2 EJD3 EJD4
Palapreg™ H 25,0 25,0 25,0 25,0 25,0 25,0
Palapreg™ P 25,0 25,0 25,0 25,0 25,0 25,0
Millicarb™ OG 105,0 105,0 105,0 105,0 105,0 105,0

Luvatol™ MK25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25
Dispersante 1,1 1,1 1,1 1,1 1,1 1,1

Nota al pie:

A - Palapreg™ H es Palapreg™ H880-01, que es un aditivo de bajo perfil de acetato de polivinilo modificado,
suministrado por DSM Resins.

B - Palapreg™ P es Palapreg™ P 18-03, que es una resina de poliéster insaturada en estireno, suministrada por
DSM Resins.

C - Millicarb™ OG es una carga de carbonato de calcio derivado de caliza con un tamafio medio de particula de 2,7
micras, suministrado por Omya.

D - Luvatol™ MK 25 es un agente espesante de 6xido de magnesio suministrado por Lehmann y Voss.

Preparacion de dispersiones: Se preparan las dispersiones antes descritas mediante el siguiente procedimiento. Se
pesan las dos resinas Palapreg™ en un recipiente de molienda con camisa de acero inoxidable. Se afiade cada
ejemplo de ensayo a la mezcla de resina y se mezclan los tres componentes a 1.500 rpm en una mezcladora de alto
cizallamiento Dispermat™ F1 durante 30 segundos. Se aumenta la velocidad de mezcla a 3.000 rpm y se afade el
Millicarb™ OG en el curso de 1 minuto. Se continia mezclando durante otros 15 minutos a 3.000 rpm y se detiene
luego la mezcladora. Se retira una pequefia muestra de la dispersion resultante para la medicion de la viscosidad
inicial. Se afiade Luvatol™ MK25 al recipiente de molienda y se reinicia la mezcla a 2.000 rpm durante 2 minutos. Se
detiene la mezcladora y se transfiere la dispersiéon a un recipiente de almacenamiento. Se mide la viscosidad de la
dispersion almacenada al cabo de 15 minutos, 1 hora, 1 dia, 2 dias y 5 dias.

Se mide cada muestra de pasta en un redmetro de esfuerzo controlado TA Instruments™ AR500 en modo de
medicion de flujo, usando una placa de acero inoxidable cuadriculada de 40 mm. Se realizan las mediciones a 25°C.
Se cizallan las muestras a velocidades de 0,1 s'a 126,5 s, Los datos de viscosidad (Pa.s) obtenidos son los
siguientes:

Velocidad de cizallamiento (s™)

0,156 0,6930 1,746 4,326 10,29 25,55 51,09

DCOMPA 434,8 182,5 118,8 90,13 80,42 77,57 75,39
DCOMPB 498,6 195,2 138,6 88,6 67,8 63,1 59,8
EJD1 430,6 176,0 109,3 79,86 66,02 60,37 58,13
EJD2 329,9 1514 95,62 69,23 58,07 54,43 52,64
EJD3 276,5 130,0 84,31 62,34 53,10 49,94 48,95
EJD4 2453 120,7 79,91 60,65 51,41 49,13 48,67

Las muestras de la invencion tipicamente tienen una menor viscosidad que DCOMPA y DCOMPB. Esto indica que el
procesamiento es mas facil, o que permite una mayor alimentacién de carga.

Se mide la viscosidad en almacenamiento, tras la adicion del espesante de 6xido de magnesio, en un viscosimetro
Brookfield RV usando un eje del nimero 7 y una velocidad de 5 rpm. Tipicamente, las muestras que no alcanzan
una viscosidad de 500.000 milipoises no pasan la prueba. Los datos de viscosidad (mP) obtenidos son los
siguientes:

Unidades (milipoises) mPx1000
15 minutos 1 hora 1 dia 2 dias 5 dias
DCOMPA 126 157 686 >800 >800
DCOMPB 101 82 152 182 218
EJD1 127 163 392 578 580
EJD3 87,2 110 345 422 610
EJD4 83,2 100 384 570 740

Los datos obtenidos de las pruebas indican que las composiciones de la invencién tienen un menor cizallamiento
que los dispersantes comparables desvelados, aunque tienen un espesamiento suficiente.

Los dispersantes preparados anteriormente son formulados en un sistema de pintura de revestimiento de bobinas de
poliéster. Se prepara la siguiente pintura final blanca usando la formulacion y los ingredientes que se enumeran a
continuacion.
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Fabricacién de pintura blanca

Se formularon los dispersantes en un sistema de pintura de revestimiento de bobinas de poliéster. Se prepara la
siguiente pintura final blanca usando la formulacién y los ingredientes que se enumeran a continuacion.

Composicion de la base de molienda

Nombre genérico Fuente Partes | % en peso
Tipure R960 Du Pont 53,00 70,0
Dispersante 1,61 2,1
Modaflow I Monsanto 0,61 0,8
Esteres dibasicos Aldrich 6,50 8,6
Solvesso 100 Exxon 8,57 1,3
Uralac SN833 S2-55 DSM 5,42 7,2
Total 75,71 100
Componentes de dilucién del revestimiento
Nombre genérico Funcion Fuente Partes
Base de molienda Colorante 7,14
Uralac SN833 S2-55 Resina de DSM 6,60
poliéster
Resimene 747 MF Resina Cytec 1,07
entrecruzante
Esteres dibasicos (EDB) Solvente Aldrich 1,32
Dowanol PMA Solvente Dow 1,72
Peso de la PINTURA TOTAL 17,85
% Pigmento final 30

Se afiaden Solvesso 100 y EDB a una jarra de vidrio de 125 g. Se afiade entonces el dispersante junto con la resina
de poliéster Uralac y Modaflow Ill. Se afiaden luego 120 g de perlas de vidrio de 3 mm, seguido del pigmento Tipure
R960. Se sella la jarra y se muele la mezcla en un Skandex Lau durante 90 minutos. Se tamiza la pintura blanca a
través de una malla de 400 micras para eliminar las perlas de vidrio y se deja enfriar hasta la temperatura ambiente.
Se miden las viscosidades de la base de molienda en un viscosimetro Bohlin V88 a 20°C (unidades de Pa.s). Se
afiade una cantidad adicional de Solvesso 100 (5 partes) a la base de molienda. Se prepara luego una pintura final
mezclando concienzudamente los materiales desvelados en la seccion de dilucion de la tabla anterior. Se recubren
con la pintura final paneles metalicos de reduccion negros y blancos Leneta usando una revestidora K automatica
(Sheen) y una barra K del n° 6 (Sheen), para obtener un grosor de pelicula de 60 p. Se curan los patrones de
revestimiento a 230°C durante 45 segundos y se dejan luego enfriar.

Pruebas de reduccion
Se realizaron mediciones de brillo y turbidez usando un medidor de brillo y turbidez Byk-Gardner tras el periodo de
curado. Se midieron los valores coloristicos y la blancura Berger en el Macbeth Colour Eye. Los resultados

obtenidos son:

Tabla: Viscosidades de bases de molienda a varias velocidades de cizallamiento

Velocidad de 37,6 102,0 176,0 296,8 491,2 837,0 1.408,0 2.392
cizallamiento
3-1
COMPB 2,417 1,379 1,065 0,869 0,711 0,595 0,516 0,406
COMPC 4,085 3,774 2,249 1,731 1,303 0,853 0,477 0,253
COMPD - 0,167 0,146 0,135 0,113 0,097 0,089 0,087
EJ1 2,987 1,484 1,102 0,898 0,741 0,664 0,626 0,646
EJ2 2,628 1,329 0,997 0,826 0,708 0,623 0,597 0,171

10
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Tabla: Propiedades del revestimiento

Dispersante Brillo 60’ Brillo 20’ Turbidez Blancura Berger
COMPB 89,7 56,3 193 91,73
COMPC 67,8 29,6 413 88,59
COMPD 85,6 59,5 240 75,72

EJ1 93,6 68,0 181 90,24
EJ2 101,0 87,3 94,2 92,74

El deseo es tener bases de molienda de baja viscosidad para preparar pinturas de elevado brillo y baja turbidez con
un elevado valor de blancura y opacidad. Esto indica una excelente dispersion y una buena compatibilidad con el
medio organico. Es evidente que los dispersantes usados segun la presente invencién, en comparaciéon con el
ejemplo B de dispersante comparable no inventivo de la técnica anterior, exhiben un mayor brillo, una menor
turbidez y un valor de blancura y una viscosidad equivalentes. Cuando se comparan con el dispersante C
comparable no inventivo de la técnica anterior, los dispersantes de la presente invencién exhiben una menor
viscosidad, un mayor brillo, una menor turbidez y resultados superiores de blancura y opacidad. Cuando se
comparan con el ejemplo D de dispersante comparable no inventivo de la técnica anterior, los dispersantes de la
presente invencion exhiben un mayor brillo, una menor turbidez, valores muy superiores de blancura y una mayor

opacidad.

11
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REIVINDICACIONES

1. Una composicién consistente en un sélido particulado, un medio organico o acuoso y un compuesto con un grupo
de cabeza derivado de un compuesto de Férmula (1) y sus sales:

[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3-n Férmula (1)
donde
R es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.;
mesde4a40;y

nes162.

2. La composicion de la reivindicacion 1, donde el grupo RO-(CH2CH20)m en [ ] tiene un peso molecular medio
numeérico de 350 a 1.700, o de 350 a 1.350, o de 350 a 1.100.

3. La composicién de cualquiera de las reivindicaciones precedentes 1 a 2, donde el compuesto esta presente en un
rango seleccionado entre el 0,25 y el 35% en peso y entre el 0,5 y el 30% en peso de la composicion.

4. La composicion de cualquiera de las reivindicaciones precedentes 1 a 3, donde el compuesto de Formula (1) es
un monoéster.

5. La composicion de cualquiera de las reivindicaciones precedentes 1 a 4, donde R es metilo o etilo.

6. La composicion de cualquiera de las reivindicaciones precedentes 1 a 5, donde el sélido particulado es un
pigmento o una carga.

7. La composicion de cualquiera de las reivindicaciones precedentes 1 a 5, donde la composicion es una dispersion.

8. La composicion de la reivindicacion 7, donde la dispersion es para uso en revestimientos, tales como pinturas y
plasticos.

9. La composicion de la reivindicacion 8, donde el plastico es una resina termoendurecible o un plastico
termoendurecido entrecruzado o fusionado.

10. La composicion de la reivindicacion 9, donde la composicion incluye un sélido particulado, o bien (i) una resina
termoendurecible o bien (ii) un plastico termoendurecido entrecruzado o fusionado y un compuesto de Férmula (1) y
sus sales:

[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3-n Férmula (1)
donde
R es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.;
mesde4a40;y
nes 1062
11. La composicion de cualquiera de las reivindicaciones precedentes 9 a 10, donde el compuesto termoendurecible
o el plastico termoendurecido entrecruzado o fusionado es una resina de poliéster, una resina de poliéster en

estireno, una mezcla de resina de poliéster con un acetato de polivinilo o una mezcla de resina de poliéster con un
polimero de poliestireno.

12. El uso de un compuesto como dispersante en una composicién termoendurecible, donde el compuesto esta
representado por la Férmula (1) y sus sales:

[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3-n Férmula (1)
donde
R es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.;
mesde4a40;y

nes162.

13. El uso de un compuesto como dispersante en una pintura, donde el compuesto esta representado por la Férmula
(1) y sus sales:

12
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[RO-(CH2CH20)m]n-P(=0)(OH)3-n Férmula (1)
donde
R es un grupo hidrocarbilo o hidrocarbonilo C1.;

mesde4a40;y
nes162.
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