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DESCRIPCION
Granulado de pigmento, procedimiento para su preparacion y uso
La invencion se refiere a un granulado de pigmento, a un procedimiento para su preparacion y a su uso.

Se usan pigmentos en polvo para la coloracion de termoplasticos y duroplasticos. Es ventajoso de los pigmentos en
polvo que no dependan de un material soporte. Esta ventaja sin embargo se consigue frecuentemente en detrimento
de la dispersabilidad.

Para la mejora de la dispersabilidad se dotan los pigmentos con resina (documento DE 2540355) o con polimeros
(documento US 3133893).

Se conocen procedimientos de secado especiales del documento EP 0036520, en donde pigmentos de particula fina
y un liquido, cuya temperatura critica se encuentra por debajo de la temperatura de degradacion del pigmento, se
calientan a presion a temperaturas por encima de la temperatura critica del liquido, y luego se descomprime,
manteniéndose la temperatura siempre por encima de la linea Tau del liquido.

Ademas se conocen preparaciones de pigmento del documento EP 0282855, que contienen un pigmento organico
y/o hollin y un tensioactivo del grupo de bencenosulfonatos de alquilo o ésteres de acido sulfosuccinico especiales, y
que se secan dado el caso tras trituracion por via himeda mediante secado por pulverizaciéon o por congelacion en
medio acuoso.

Del documento EP 1103173 se conocen preparaciones de pigmento para la coloracion de particulas, que contienen
un pigmento y un polieterpoliol.

Del documento EP 857764 se conocen granulados de pigmento inorganicos que contienen pigmentos inorganicos y
coadyuvantes solubles en agua, hidréfilos o hidréfobos/hidrofilos en cantidades de 0,1 a 10 % en peso, referido a
pigmento, y presentan un tamafio de particula promedio de 50 a 1500 pm.

Se conocen ademas del documento EP 1090081 dispersiones acuosas que contienen un pigmento y un agente
dispersante de férmula [CH3(CH2)n] [CH3(CH2)m]CH[(CH2)rO (AO)qH].

Adicionalmente se conocen preparaciones de pigmento de los documentos US 6063182 y DE 19731572 y tinta para
chorro de tinta del documento US 5837044.

Del documento WO 2003055959 se conocen preparaciones sélidas particuladas, que contienen un sélido particulado
y de 0,05 a 9 % en peso de un compuesto, seleccionado del grupo de poliglicoles o dioles con al menos un grupo
terminal distinto de hidrogeno o sulfonatos de alquilo.

Ademas se conocen del documento US 2005090609 granulados de pigmento con un tamafo de particula medio de
50 a 5000 uym y una superficie BET de <= 15m2/g, que contiene entre otros de 10 a 40 % en peso de al menos un
aditivo tensioactivo no idnico a base de poliéteres.

Las preparaciones de pigmento conocidas presentan la desventaja de que es malo el comportamiento de dispersion
sin adicion de aditivos en agua o sistemas de pintura a base de agua.

Del documento DE 102007026551 se conoce una preparacion de pigmento en donde esta contiene al menos un
pigmento y al menos un compuesto de formula general CHsz- (CH2)a-CH2-O-[(CH2)p-Oln-H, con n=8-18, p=I-4 y
m=15-25.

Es objetivo de la presente invencién preparar un granulado de pigmento que presente un buen comportamiento de
dispersion en agua o sistemas de pintura a base de agua al mismo tiempo que buena coloristica de la pintura y en la
pelicula de pintura reticulada no tenga flotacion alguna (migraciéon hasta la superficie de la pelicula de pintura) de
uno de los componentes del granulado de pigmento.

Es objeto de la presente invencion un granulado de pigmento que se caracteriza porque este contiene del 40 al 65 %
en peso, con especial preferencia del 45 al 60 % en peso, con muy especial preferencia del 45 al 56 % en peso,
referido al granulado de pigmento, de pigmento y al menos el 10 % en peso, preferiblemente al menos el 12 % en
peso, con especial preferencia al menos el 15 % en peso, con muy especial preferencia al menos el 20 % en peso,
referido al granulado de pigmento, de un compuesto de férmula general |

CHz3-(CH2)a-CH2-O-[(CH2)p-Olm-H l,

con n=8-18, preferiblemente n=10-18, con especial preferencia n=12-17, con muy especial preferencia n=14-16,
p=1-4, preferiblemente p=2, y m=35-100, preferiblemente m=35-90, con especial preferencia m=40-80, con muy
especial preferencia m=45-70, siendo la relacion en peso del compuesto de formula general | a pigmento mayor que
o igual a la superficie STSA del pigmento en m%g multiplicada por 0,0021 g/m? y siendo el tamafio de particula
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medio ponderado a la masa del granulado de pigmento <20 um, preferiblemente <15 ym, con especial preferencia
<12 pm, con muy especial preferencia <9 pym.

Mediante la constatacion de un limite inferior para la relacién en peso del compuesto de féormula general | a
pigmento se puede asegurar una dotacién minima de la superficie de pigmento (superficie STSA) con compuesto de
férmula general |.

La superficie STSA del pigmento pueden ser menor o igual a 385 m?/g, preferiblemente menor o igual a 380 m?/g.

La superficie STSA se determina para los pigmentos excepto los hollines de pigmento segin norma ASTM D 6556
(2004). Para hollines de pigmento se seca la muestra a 105 °C a diferencia de la norma ASTM D 6556 (2004).

El tamafo de particula medio ponderado a la masa del granulado de pigmento se determina en consonancia a la
norma ISO 13320-1 mediante espectroscopia de difraccion laser. La determinacion se realiza en un espectrémetro
de difraccion laser HELOS de la compafia Sympatec. La dispersion del granulado de pigmento se realiza a una
presion de aire de dispersion de 1 bar. La evaluacion de la distribucion del tamafio de particula se realiza segun la
teoria de Fraunhofer.

Como pigmentos se pueden usar hollines, aerogeles de carbono o pigmentos cromaticos.

Como pigmentos cromaticos se pueden usar, por ejemplo, pigmentos amarillos, naranjas, rojos, magentas, violetas,
azules, cian, verdes o pardos. Como pigmentos cromaticos se pueden usar pigmentos azules inorganicos, por
ejemplo, azul hierro, azul ultramarino, azul cobalto o pigmentos azul de fase mixta, o pigmentos azules organicos,
por ejemplo, azul de ftalocianina o azul de indantreno.

Como hollines se pueden usar hollines de horno, hollines de gas, hollines de llama, hollines de acetileno, hollines
que contienen Si, conocidos del documento WO 98/45361 o DE 19613796, hollines de inversién, conocidos del
documento DE 19521565, y hollines que contienen metal, conocidos del documento WO 98/42778. Como hollines se
pueden usar preferiblemente hollines de pigmento con un diametro de particula primaria medio de 8 a 80 nm,
preferiblemente de 10 a 35 nm, y un indice de OAN de 40 a 200 ml/100 g, preferiblemente de 60 a 150 mi/100 g.

El hollin puede presentar un diametro de particula primaria medio de 8 a 30 nm, preferiblemente de 10 a 25 nm. Los
negros de carbono presentar un valor de pH de 2 a 5, preferiblemente de 3,5 a 4,5.

El hollin de horno puede presentar un diametro de particula primaria medio de 8 a 80 nm, preferiblemente de 10 a 50
nm, y un indice de OAN de 40 a 200 ml /100 g, preferiblemente de 50 a 180 ml/100 g.

La determinacion del indice de absorcion de aceite (OAN) de pigmentos de hollin se realiza conforme a la norma
ASTM D 2414. A diferencia de la norma ASTM D 2414 (2000) se seca el pigmento de hollin a 105 °C hasta peso
constante y se da el indice de acido en ml / 100 g de pigmento de hollin.

La determinacién del valor del pH de un hollin para pigmento se realiza en conformidad con la norma DIN ISO 787/9
(1995). A diferencia de la norma DIN ISO 787/9 (1995) se usa agua desionizada (no hervida antes del uso), se
procesa con una concentracion de pigmento de hollin al 10 %, la suspension de pigmento de hollin se agita durante
1 minuto, para la reticulacion se afiaden propiamente siempre 5 gotas de etanol y se lee el valor del pH tras
visualizacion constante.

El tamafio de particula primario medio se determina segun la norma DIN 53206. Se trata de una determinacion
directa del tamario de particula primaria medio en funciéon de medidas de TEM calibradas mediante equipo de indice
de tamafio de particulas TGZ3.

Los aerogeles de carbono usados como pigmento pueden presentar un valor BET de 20 a 1500 m2/g,
preferiblemente de 100-1200 m2/g, con especial preferencia de 400-900 m2/g.

La determinacion de la superficie BET se realiza segun la norma DIN ISO 9277 (1995) en un equipo de medida de
sorcion NOVA e2000 de la compariia QUANTACHROME .

Los aerogeles de carbono usados como pigmento pueden presentar un volumen de mesoporo de 0,005 - 5 cm3/g,
preferiblemente de 0,05 - 3 cm3/g, con especial preferencia de 0,2 - 2 cm3/g.

Los aerogeles de carbono usados como pigmento pueden presentar un diametro de mesoporos medio de 1,8 - 50
nm, preferiblemente de 5 - 45 nm, con especial preferencia de 10 - 35 nm.

La determinacion del volumen de mesoporos y de la distribucion de radios de poro se realiza segin la norma DIN
66134 (1998) segun el procedimiento BJH a partir de datos de desorcion de isotermas recogidas en intervalo de
presion relativo p/po de 0,99 a 0,34.

Ademas los aerogeles de carbono usados como pigmento pueden presentar un volumen de microporos de 0,01- 1,0
cm3/g, preferiblemente de 0,05 - 0,5 cm3/g, con especial preferencia de 0,1 - 0,35 cm3/g.
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La determinacion del volumen de microporos se realiza segun las normas DIN66135-1, 66135-2, 66135-3 (2001)
segun el procedimiento del t-plot. La evaluacion del t-plot se realiza a este respecto segun la ecuacion de de Boer.

Los aerogeles de carbono usados como pigmento pueden presentar un tamafo de particula medio inferior a 1 ym,
preferiblemente entre 0,05y 1 um, con especial preferencia entre 0,1 y 1 um, con muy especial preferencia entre 0,5
y 0,95 pm.

El pigmento puede ser una mezcla de pigmentos.

El compuesto de formula general | pueden ser preferiblemente CH3-(CH2)n-CH2-O-[ (CHz2)2-Olw-H, con n=10, 12, 14,
16 6 18 y m=35-100.

Por ejemplo compuestos de férmula general | pueden ser CH3z-(CHz)10- CH2-O-[(CH2)2-Ol3s-H, CH3-(CHz)12-CH2-O-
[(CH2)2-Olss-H, CHs-(CH2)14-CH2-O-[(CH2)2-O]3s5-H, CH3~(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-OJss-H, CHs-(CH2)1s-CH2-O-[(CH2)2-
Olss-H, CHs-(CH2)10-CH2-O-[(CH2)2-Olso-H, CHs-(CHz2)12-CH2-O-[(CH2)2-Olso-H, CH3-(CH2)14-CH2-O-[(CH2)2-OJso-H,
CH3-(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-Oleo-H, CHs-(CH2)18-CH2-O-[(CH2)2-OJeo-H, CHs3-(CHz)10-CH2-O-[(CH2)2-OJoo-H, CHs-
(CH2)l2-CH2-0-[(CH2)2-Olgo-H, CHs-(CH2)14-CH2-O-[(CHz2)2-0]90-H, CH3-(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-OJoo-H 0 CHs-(CH2)1s-
CH3-O-[(CH2)2-O]eo-H.

El granulado de pigmento puede contener un biocida, agente de regulaciéon del pH, agente de retencion de la
humedad, adhesivo, coadyuvante de fluencia o antiespumante.

El granulado de pigmento puede contener un acido silicico precipitado y/o pirogénico.

El granulado de pigmento de acuerdo con la invencion puede contener un agente dispersante. El agente dispersante
puede ser un humectante no iénico, uno catioénico, uno anidénico o uno anfétero. El granulado de pigmento de
acuerdo con la invencion puede estar a parte del compuesto de férmula | libre de agente dispersante.

El granulado de pigmento estar constituido por el 40-65 % en peso, preferiblemente el 43-63 % en peso, con
especial preferencia el 45-60 % en peso, con muy especial preferencia el 45-56 % en peso, referido al granulado de
pigmento, de pigmento, al menos el 10 % en peso, preferiblemente al menos el 12 % en peso, con especial
preferencia al menos el 15 % en peso, con muy especial preferencia al menos el 20 % en peso, referido al granulado
de pigmento, de un compuesto de féormula general |

CHz3-(CH2)-CH2-O-[ (CH2)p-O]m-H l,

con n=8-18, preferiblemente n=10-18, con especial preferencia n=12-17, con muy especial preferencia n=14-16, p=I-
4, preferiblemente p=2, y m=35-100, preferiblemente m=35-90, con especial preferencia m=40-80, con muy especial
preferencia m=45-70, dado el caso un agente de regulacion del pH, dado el caso un agente de retencion de la
humedad, dado el caso un agente adhesivo, dado el caso un antiespumante, dado el caso un coadyuvante de
fluencia y dado el caso un biocida, presentando una relacion en peso del compuesto de férmula general | a pigmento
mayor que o igual a la superficie STSA del pigmento en m? /g multiplicada por 0,0021 g/m? y un tamafio de particula
medio ponderado a la masa del granulado de pigmento < 20 um, preferiblemente < 15 um, con especial preferencia
< 12 ym, con muy especial preferencia < 9 pm.

El granulado de pigmento puede presentar una humedad residual de 0 a 20 % en peso, preferiblemente de 0,1 a 5
% en peso, medido segun norma DIN ISO 787-2.

El granulado de pigmento puede contener de 0 a 5 % en peso, preferiblemente de 0,1 a 3 % en peso, de agente de
regulacion del pH.

El granulado de pigmento puede contener de 0 a 5 % en peso, preferiblemente de 0,1 a 3 % en peso, de agente de
retencion de humedad.

El granulado de pigmento puede contener de 0 a 5 % en peso, preferiblemente de 0,1 a 3 % en peso, de agente
adhesivo.

El granulado de pigmento puede contener de 0 a 5 % en peso, preferiblemente de 0,1 a 3 % en peso, de
antiespumante.

El granulado de pigmento puede contener de 0 a 5 % en peso, preferiblemente de 0,1 a 3 % en peso, de
coadyuvante de fluencia.

El granulado de pigmento puede contener de 0 a 5 % en peso, preferiblemente de 0,1 a 3 % en peso, de biocida.

En una forma de realizacion de la invencion el granulado de pigmento puede estar constituido por 40-65 % en peso,
preferiblemente 43-63 % en peso, con especial preferencia 45-60 % en peso, con muy especial preferencia 45-56 %
en peso, referido al granulado de pigmento, de pigmento, seleccionado del grupo de hollin de gas, hollin de horno,
pigmento amarillo 74, pigmento azul 15:3 y pigmento rojo 122, al menos 10 % en peso, preferiblemente al menos 12
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% en peso, con especial preferencia al menos 15 % en peso, con muy especial preferencia al menos 20 % en peso,
referido al granulado de pigmento, de un compuesto de férmula general |

CHz3-(CH2)a-CH2-O-[(CH2)p-Olm-H I

con n=8-18, preferiblemente n=10-18, con especial preferencia n=12-17, con muy especial preferencia n=14-16,
p=1-4, preferiblemente p=2, y m=35-100, preferiblemente m=35-90, con especial preferencia m=40-80, con muy
especial preferencia m=45-70, dado el caso un agente de regulacion de pH, dado el caso un agente de retencion de
humedad, dado el caso un adhesivo, dado el caso un antiespumante, dado el caso un coadyuvante de fluencia y
dado el caso un biocida, presentando una relacion en peso del compuesto de formula general | a pigmento mayor
que o igual a la superficie STSA del pigmento en m2/g multiplicada por 0,0021 g/m2 y un tamafo de particula medio
ponderado a la masa del granulado de pigmento <20 ym, preferiblemente <15 um, con especial preferencia <12 pm,
con muy especial preferencia <9 pm.

Un objetivo adicional de la invencién es un procedimiento para la preparacion del granulado de pigmento de acuerdo
con la invencién que se caracteriza porque se dispersa el 40-65 % en peso, preferiblemente el 43-63 % en peso, con
especial preferencia el 45-60 % en peso, con muy especial preferencia el 45-56 % en peso, referido al granulado de
pigmento, de pigmento y al menos el 10 % en peso, preferiblemente al menos el 12 % en peso, con especial
preferencia al menos el 15 % en peso, con muy especial preferencia al menos el 20 % en peso, referido al granulado
de pigmento, de un compuesto de férmula general |, con una relacion en peso del compuesto de férmula general | a
pigmento mayor que o igual a la superficie STSA del pigmento en m%g multiplicada por 0,0021 g/m?, en un
disolvente y a continuacion se seca la dispersion obtenida.

Como disolventes se pueden usar agua, glicol, glicerina, alcoholes, cetonas o mezclas de los compuestos citados
previamente.

La dispersién puede realizarse mediante molinos de bolas, molinos planetarios, ultrasonidos, elementos de agitacion
o de mezcla, disolvedores, mezcladores de agitacion, por ejemplo, Scandex, equipo de dispersion de rotor-estator,
por ejemplo Ultra-Turrax, u homogenizadores de alta presion.

El secado de la dispersion puede realizarse mediante secado por congelacion, infrarrojos, microondas o secado por
pulverizacion.

El secado por pulverizacion puede realizarse en un secador por pulverizacién con atomizacién con boquilla en
corriente paralela, semi-contracorriente (atomizacion de Fontaine) o conduccion de gas en contracorriente.

La atomizacion en el secador por pulverizacion puede realizarse a este respecto mediante boquillas de mono-
sustancia o multi-sustancia. Las aberturas de boquilla pueden ser de 0,01 a 3 mm, preferiblemente de 0,05 a 2 mm,
con especial preferencia de 0,1 a 1,5 mm. Como medio de atomizacion se pueden usar sustancias en forma de gas,
por ejemplo, aire, nitrégeno, CO- y argon. Como boquillas se pueden usar boquillas de cono lleno, de cono hueco,
de chorro plano o de chorro liso.

El rociado de la dispersion obtenida en el secador por pulverizacién puede estar soportada por campo exteriores.
Los campos exteriores pueden ser campos eléctricos o acusticos, por ejemplo ultrasonidos.

El rociado de la dispersién obtenida en el secador por pulverizacién puede realizarse mediante atomizadores de
rotacién, atomizadores de presion, atomizadores de vibracion o boquillas venturi.

El tamafio de gota producido mediante el rociado en el secador de pulverizacion pueden ser de 50 nm a 3 mm,
preferiblemente de 100 nm a 1 mm, con especial preferencia de 200 nm a 0,5 mm.

El secado por pulverizacién pueden llevarse a cabo a una temperatura de entrada de 80 — 500 °C, preferiblemente
de 80 — 250 °C. La temperatura de salida pueden ser de 10 a 150 °C, preferiblemente de 15 a 90 °C.

El secado por pulverizaciéon puede llevarse a cabo a un nivel de presion tras la boquilla de 0,03 a 1,2 bar.
El secado por pulverizacion puede llevarse a cabo a un nivel de presion en la boquilla de 0,8 a 8 bar.

El secado de la dispersion pueden llevarse a cabo preferiblemente mediante secado por pulverizacién a una
temperatura de entrada de 80 -500 °C, preferiblemente de 80 — 250 °C, un nivel de presion en la boquilla de 0,8 a 8
bar y una abertura de boquilla de 0,01 a 3 mm, preferiblemente de 0,05 a 2 mm, con especial preferencia de 0,1 bis
1,5 mm.

Los granulados de pigmento de acuerdo con la invencidon se pueden usar para la coloracion y/o equipamiento
antiestatico en sistemas de color y pintura a base de agua, colores de dispersion, colores de presion, sistemas de
tinte y sistemas de recubrimiento.

Un objeto adicional de la invencion es una pintura que contiene al menos un granulado de pigmento de acuerdo con
la invencion.
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Los granulados de pigmento de acuerdo con la invencion presentan de forma ventajosa una dispersabilidad muy
buena (“Stir in”) en agua o sistemas de pintura a base de agua al mismo tiempo que muy buena coloristica de la
pintura y no muestran en la pelicula de pintura reticulada flotaciéon alguna (migracion a la superficie de la pelicula de
pintura) de uno de los componentes del granulado de pigmento.

Ejemplos
Ejemplos 1-8:

Preparacion del granulado de pigmento para los ejemplos 1-8

Las composiciones de las dispersiones de pigmento acuosas se representan en la tabla 1.
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Tabla 2
Sustancia contenida [% en peso] Ejemplos comparativos Granulados de pigmento de
acuerdo con la invencion
1 2 3 4 5 6 7 8
Hollin de color S 160 62,6
Hollin de color FW 171 58,7 53,0 58,0 51,7 52,0 53,0 | 51,1
Alcanol S 20 35,9
Alcanol S 60 40,6 43,2 | 43,4 442 | 46,1
Lutensol AO 30 39,2 45,1
Humedad residual 1,5 2,1 1,9 1,4 51 4.6 2,8 2,8
Total 100 100 100 100 100 100 100 100
Tamafio de particula medio | 7,61 8,01 7,88 6,75 7,54 6,18 8,12 9,34
ponderado a la masa dso, 3 [um]
Relacion en peso de compuesto | 0,57 0,67 0,85 0,70 0,84 0,84 0,83 0,90
de férmula | / pigmento

Ensayos de pintura

Como pinturas de referencia A-C para las pinturas de acuerdo con la invencién se consideran pinturas que se
preparan a base de los hollines de color S160 y FW 171 correspondientes mediante dispersidon convencional.

a. Preparacion de pinturas de referencia A-C

La composicion del material molido de las pinturas de referencia para los hollines de color S160 y FW 171 se realiza
segun las siguientes indicaciones:

1. Agua destilada 484 g
2. Tego Dispers 760W, al 35 % 20,89
3. Tego Foamex 830 0,39
4. AMP 90 0,19
5. Hollin de color 104 g
Total 80,0g
Concentracién de hollin 13 %

Tego Dispers 760W, al 35 % es un coadyuvante de humectacion y de dispersion de la compafiia Tego.
Tego Foamex 830 es un antiespumante de la companiia Tego.

Las posiciones 1 a 4 se pesan en un vaso de dispersion Skandex (180 ml, diametro de 5,3 cm, altura de 12,5 cm) y
se homogeniza con una espatula. El hollin para pigmento presecado a 105 °C se pesa y se agita con una espatula
hasta que se humecte la cantidad total.

La predispersion del material molido se realiza durante 5 minutos con un disolvedor de laboratorio (Pendraulik, LR
34) a 4000 revoluciones/minuto con un plato de dispersion de 40 cm de diametro.

Tras la predispersion se realiza un control de valor de pH. El valor del pH se ajusta mediante adicion de AMP 90 a
un valor entre 8,5y 9,0.

Luego se afiaden al material molido 540 g de perlas de cromanita-acero, diametro de 3 mm.

La molienda del hollin de color se realiza mediante agitador de laboratorio (Skandex-Disperser BA-S 20). El tiempo
de dispersion es de 60 minutos. La refrigeracion del agitador de laboratorio se ajusta a este respecto en 2 etapas.
9
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Tras el proceso de dispersion se tamiza el material molido en un tamiz de acero VA y se retne en un vaso de
plastico de 350 ml. A continuacion se lleva a cabo de nuevo un control del valor del pH y se ajusta el valor del pH
dado el caso mediante adicion de AMP 90 hasta un valor entre 8,2 y 8,7.

Como aglutinante para dilucion de pintura se usa una dispersion de poliuretano de la compafia Alberdingk & Boley,
Alberdingk U710 (al 30 %).

La dilucién de pintura del material molido asi producido se realiza segun las siguientes indicaciones:

Diluciones de pinturas de las pinturas de referencia A y B para los ejemplos 1 a 3:

1. Material molido 5649

2. Alberdingk U710, al 30 % 24449
Total 30g
Concentracioén de hollin, total 2,4 %

Diluciones de pintura de la pintura de referencia C para los ejemplos 4 a 8:

1. Material molido 5649

2. Alberdingk U710, al 30 % 42949
Total 48,59
Concentracion de hollin, total 1,5 %

Las cantidades de material molido y aglutinante se pesan en la secuencia dada en un vaso de mezcla de 180 mly a
continuacion se homogeniza fuertemente con la espatula durante 10 minutos. Después de una hora se realiza la
determinacion de valor de grinddmetro (finura de molienda) con un bloque grindémetro de la compafia Erichsen
segun norma DIN EN ISO 1524.

b. Preparacioén de pinturas a base de los granulados de pigmento 1 a 8 (tabla 2)

En un vaso de dispersion Skandex (180 ml, diametro de 5,3 cm, altura de 12,5 cm) se dispone agua VE y se agita
respectivamente un granulado 1 a 8 con ayuda de una espatula. A continuacion se realiza una dispersion mediante
disolvedor durante 10 minutos a 3000 revoluciones/min con un plato de disolvedor con un diametro de 4 mm.

La relacion de agua VE a granulado se selecciona de modo que resulte una concentracion del 15 % en peso de
pigmento. Las pastas se dejan reposar durante la noche.

La dispersion de pintura de las pastas concentradas asi obtenidas se realiza con el aglutinante de dispersion de
pintura Alberdingk U710 (al 30 %) de la compariia Alberdingk & Boley.

La concentraciéon de hollin de las dispersiones de pintura para las pinturas de los ejemplos 1 a 3 es del 2,4 %, la
concentracion de hollin de las dispersiones de pintura para las pinturas de los ejemplos 4 a 8 es del 1,5 %.

Las cantidades de pastas y aglutinante se pesan en un vaso de mezcla de 180 ml y a continuacion se homogeniza
fuertemente con la espatula durante 10 minutos. Después de una hora se realiza la determinacién del valor de
grindémetro (finura de molienda) con un bloque grindémetro de la compafia Erichsen segin norma DIN EN ISO
1524.

c. Aplicacion de pinturas de referencia A-C segun a y de las pinturas segun b y medida de coloristica

Las pinturas acabadas se aplican sobre placas de vidrio (130 x 90 x 1 mm) con una haltera de pintura con una altura
de ranura de 200 ym, humeda, con traccion y presion uniformes. De aqui se toman 2 ml de la pintura acabada
mediante pipeta de plastico para el pintado y se aplican en una tira de 5 cm de longitud y aproximadamente 1 cm de
espesor sobre la placa de vidrio. Se debe prestar atenciéon a que se no encuentre en la tira de pintura ninguna
burbuja de aire. La haltera de pintura se dispone sobre la tira de pintura y se pasa uniformemente por la placa. Se
genera una tira que es aproximadamente de 10 cm de largo y de 6 cm de ancho.

Después de la retirada se airea la pelicula de pintura himeda que se encuentra sobre la placa de vidrio durante 30
minutos a temperatura ambiente y a continuacion se seca de forma forzada la placa de vidrio recubierta durante 30
minutos a 80 °C.

Las medidas de coloristica se llevan a cabo con el equipo de medida Pausch Q-Color 35 y el software WinQC+.
Todas las medidas se realizan desde atras por el vidrio recubierto.
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Calculos de datos coloristicos:
Valor de negro My dependiente de la tonalidad de color y valor de negro dependiente de la intensidad de color Mc:

A partir del valor de color normal Y de la medida (tipo de luz D65/10) se calcula en primer lugar el valor de negro My
dependiente del tono de color (ecuacion 1):

(1) My =100-]0g[—l—g~q]

A continuacion se calcula el valor de negro dependiente del tono de color (ecuacion 2):

X Z y
2 Mc=100-|lo -1 — |+ log| =+
() Mc 8 x |78 7 T8y

Xn ! Zn | Yn (norma DIN 6174 ) = valores de color normales del origen de coordenadas, referido al tipo de luz y al
observador (norma DIN 5033 / parte 7, tipo de luz D65 / 10°)

Xn = 94,81 Z,=107,34 Yn=100,0
X /Y | Z = valores de color normal, que se calculan a partir de las medidas de probetas.
Contribucion del tono de color absoluto dM:
A partir de los indices de oscuridad Mc y My se calcula la contribucion del tono de color absoluto dM (ecuacién 3):
(3) dM = Mc - My

En la tabla 3 se confrontan los resultados correspondientes de los ensayos de pintura para las pinturas de referencia
para los ensayos de pintura de los granulados de pigmento 1 a 8. Cuanto mayor es el valor de la intensidad de color
M,, tanto mas intensa en color (“oscura”) es la pelicula de pintura correspondiente. Cuando mayor es el valor del
subtono dM tanto mas estable es la distribucion de pigmento en la pelicula de pintura y tanto mas azul es la pelicula
de pintura oscura. Para una evaluacion positiva los valores de la intensidad de color My y el subtono dM de las
peliculas de pintura a base de los granulados de pigmento correspondientes deben encontrarse al menos en el nivel
de los valores de intensidad de color M, y de subtonos dM de las peliculas de pintura de referencia
correspondientes. Adicionalmente la finura de molienda deberia presentar un valor menor de 10 ym y una superficie
de buena oéptica sin puntos y particulas de pigmento aglomeradas y el compuesto de férmula | no puede migrar
después de un tiempo de almacenamiento de 48 h a la superficie de la pelicula de pintura (flotacion).

Tabla 3
Pintura Granulado de My porel | dMporel | Finurade Calidad de superficie,
pigmento / vidrio vidrio molienda flotacion
Hollin para [um]
pigmento
Pintura de referencia A Hollin de color 267 8 <10 En orden
S160
Pintura de referencia 1 Ejemplo 1 254 -1 moteada Mate, moteada, compuesto
de férmula | flota
Pintura de referencia B Hollin de color 319 10 <10 En orden
FW 171
Pintura de referencia 2 Ejemplo 2 304 10 > 50 Superficie rugosa,
aglomerados de PB visibles
Pintura de referencia 3 Ejemplo 3 312 11 <10 Compuesto de férmula | flota

11
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Pintura de referencia C Hollin de color 303 10 <10 En orden
FW 171
Pintura de referencia 4 Ejemplo 4 290 8 14 puntos Superficie moteada, sin
hasta 20 flotado de compuesto de
férmula |
Pintura 5 de acuerdo con Ejemplo 5 315 13 <10 En orden
la invencion
Pintura 6 de acuerdo con Ejemplo 6 313 12 <10 En orden
la invencion
Pintura 7 de acuerdo con Ejemplo 7 304 12 <10 En orden
la invencion
Pintura 8 de acuerdo con Ejemplo 8 321 13 <10 En orden
la invencion

La pintura de referencia 1 no alcanza la coloristica de la pintura de referencia A. La intensidad de color My y el
subtono azul dM no se alcanzan. La superficie no se encuentra en orden y el compuesto de férmula | flota con
m=20.

La pintura de referencia 2 no alcanza la coloristica de la pintura de referencia B. No se alcanza la intensidad de color
M,. La superficie es rugosa con aglomerados de pigmento visibles. La relacion de compuesto de férmula | a hollin
para pigmento es demasiado baja. El compuesto | flota con m = 30.

La pintura de referencia 3 alcanza casi la coloristica de la pintura de referencia B. La finura de molienda esta en
orden. La relacion del compuesto de féormula | a hollin para pigmento esta en orden. Sin embargo el compuesto de
férmula | flota con m = 30 como anteriormente.

La pintura de referencia 4 que contiene el compuesto de formula | con m=60 ya no flota. Sin embargo la relacién de
compuesto de formula | a hollin para pigmento FW 171 es demasiado pequefia. La superficie de la pelicula de
pintura es moteada, la finura de molienda no esta en orden y no se alcanzan los datos coloristicos de la pintura de
referencia C.

Las pinturas 5 a 8 de acuerdo con la invencién superan los datos colorimétricos de la pintura de referencia C. Las
particulas molidas son < 10 ym y las superficies de las peliculas de pintura no presentan puntos y estan en orden. El
compuesto de formula | no flota.

12
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REIVINDICACIONES

1. Granulado de pigmento caracterizado porque contiene del 40 al 65 % en peso, referido al granulado de pigmento,
de pigmento y al menos el 10 % en peso, referido al granulado de pigmento, de un compuesto de féormula general |

CHz3-(CH2)-CH2-O-[(CH2)p-Olm-H l,

con n=8-18, p=1-4 y m=35-100, siendo la relacion en peso del compuesto de formula general | a pigmento mayor
que o igual a la superficie STSA del pigmento en m /g multiplicada por 0,0021 g/m y siendo el tamafio de particula
medio ponderado a la masa del granulado de pigmento < 20 um, determinandose la superficie STSA segln norma
ASTM D 6556 (2004) y para hollines para pigmento se seca la muestra a 105 °C a diferencia de la norma ASTM D
6556 (2004).

2. Granulado de pigmento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el pigmento es un pigmento cromatico, un
aerogel de carbono o un hollin.

3. Granulado de pigmento segun las reivindicaciones 1 6 2, caracterizado porque el compuesto de formula general |
es CHs-(CH2)10-CH2-O-[(CH2)2-O]ss-H, CHs-(CH2)12-CH2-O-[(CH2)2-O]3s-H, CHs-(CH2)14-CH2-O-[(CH2)2-Ol35-H, CHs-
(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-Ol35-H, CH3-(CH2)1g-CH2-O-[(CH2)2-Ol3s-H, CH3~(CHz2)10-CH2-O-[(CH2)2-Oleo-H, CHs-(CH2)12-
CH3-O-[(CH2)2-O]Jeo-H, CH3-(CHz)14-CH2-O-[(CH2)2-OJs0-H, CHs-(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-Ols0-H, CH3-(CH2)1s-CH2-O-
[(CH2)2-Ols0-H, CHs-(CH2)10-CH2-O-[(CH2)2-O]eo-H, CH3~(CH2)12-CH2-O-[(CH2)2-OJgo-H, CHs-(CH2)14-CH2-O-[(CH2)2-
0]90-H, CH3-(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-O]go-H 0 CH3-(CH2)1s-CH2-O-[(CH2)2-O]go-H.

4. Granulado de pigmento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque la humedad residual es del 0 al 20 % en
peso.

5. Procedimiento para la preparacion de granulado de pigmento segun las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado
porque se dispersa el 40-65 % en peso, referido al granulado de pigmento, de pigmento y al menos el 10 % en peso,
referido al granulado de pigmento, de un compuesto de formula general | con una relacién en peso del compuesto
de formula general | a pigmento mayor que o igual a la superficie STSA del pigmento en m /g multiplicado por
0,0021 g/m en un disolvente y a continuacion se seca la dispersion obtenida.

6. Uso de granulados de pigmento segun las reivindicaciones 1 a 4 para la coloracién y/o para el tratamiento
antiestatico en sistemas de color y pintura con base de agua, colores en dispersion, colores de impresion, sistemas
de tintas y sistemas de recubrimiento.

7. Pintura, caracterizada porque contiene al menos un granulado de pigmento segun las reivindicaciones 1 a 4.
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