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DESCRIPCION
Preparacion de pigmento, procedimiento para su produccion y su uso
La invencion se refiere a una preparacion de pigmento, a un procedimiento para su produccién y a su uso.

Los pigmentos en polvo se utilizan para tefiir termoplasticos. La ventaja de los pigmentos en polvo es que no
dependen de un material de soporte. Sin embargo, esta ventaja se consigue a menudo a expensas de la
dispersabilidad.

Para mejorar la dispersabilidad se cargan los pigmentos con resina (documento DE 2540355) o con polimeros
(documento US 3133893).

Por el documento EP 0036520 se conocen procedimientos de secado especiales, en los que se calientan pigmentos
de particulas finas y un liquido, cuya temperatura critica se encuentra por debajo de la temperatura de
descomposicion del pigmento, a presion hasta temperaturas por encima de la temperatura critica del liquido y
entonces se descarga la presién, manteniéndose la temperatura siempre por encima de la curva de rocio del liquido.

Por el documento EP 0282855 se conocen ademas preparaciones de pigmento, que contienen un pigmento
organico y/o negro de carbon y un tensioactivo de la serie de los sulfonatos de alquilbenceno o ésteres de acido
sulfosuccinico especiales, y que se secan, dado el caso tras una trituracién en humedo, mediante secado por
pulverizacion o liofilizacién, de medio acuoso.

Por el documento EP 1103173 se conocen preparaciones de pigmento para la tinciéon de simiente, que contienen un
pigmento y un polieterpoliol.

Ademas, por el documento US 2005090609 se conocen granulos de pigmento con un tamafio medio de grano de
50-5000 um y una superficie BET de <= 15m2/g, que contienen entre otros el 10-40 % en peso de al menos un
aditivo surfactante no iénico a base de poliéteres.

Las preparaciones de pigmento conocidas tienen la desventaja de que la capacidad de agitacion es mala. El
documento W02005017047 da a conocer una preparacion de colorante que contiene a) al menos un colorante en
forma particulada, b) al menos un disolvente organico con un punto de ebulliciébn de al menos 247 °C, medido a
presion atmosférica y ¢) agua y menos del 0,25 % en peso de disolventes organicos.

El documento W0O2004046256 da a conocer una dispersion de negro de gas coloidal, acuosa, para su uso en tintas,
tintas para chorro de tinta, recubrimientos asi como en negro de imprenta.

El objetivo de la presente invencion es producir una preparacion de pigmento, que presente una buena capacidad de
agitacion (“incorporacién por agitacion”) en agua.

El objeto de la invencion es una preparacion de pigmento, que estad caracterizada por que contiene al menos un
pigmento y al menos un compuesto de férmula general |

CH3-(CH2)n-CH2-O-[(CH2),-O]m-H |

siendo n=8-18, preferiblemente n=10-18, de manera especialmente preferible n=14-18, de manera muy
especialmente preferible n=14-16, p=1-4, preferiblemente p=2, y m=15-25, preferiblemente m=18-23, de manera
especialmente preferible m=20-23, y la humedad residual es del 0,1 al 20 % en peso.

Como pigmentos pueden utilizarse negros de carbén o pigmentos de color.

Como pigmentos de color pueden usarse, por ejemplo pigmentos amarillos, naranjas, rojos, magenta, violetas,
azules, cian, verdes o marrones. Preferiblemente, como pigmentos de color pueden utilizarse pigmentos azules
inorganicos, por ejemplo azul de hierro, azul ultramarino, azul de cobalto o pigmentos de azul de fase mixta, o
pigmentos de azul organicos, por ejemplo azul de ftalocianina o azul de indantreno.

Como negro de carbdn pueden usarse negros de horno, de gas, de llama, de acetileno, negros de carbén que
contienen Si, conocidos por el documento WO 98/45361 o DE 19613796, negros de carbon de inversion, conocidos
por el documento DE 19521565, y negros de carbén que contienen metal, conocidos por el documento WO
98/42778. Como negro de carbén pueden utilizarse preferiblemente negros de pigmento con un diametro de
particula primaria medio de desde 8 hasta 80 nm, preferiblemente de 10 a 35 nm, y un indice DBP de desde 40
hasta 200 ml/100 g, preferiblemente de 60 a 150 ml/100 g.

El negro de gas puede tener un diametro de particula primaria medio de desde 8 hasta 30 nm, preferiblemente de 10
a 25 nm. Los negros de gas pueden tener un valor de pH de desde 2 hasta 5, preferiblemente de 3,5 a 4,5.
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Preferiblemente, el compuesto de férmula general | puede ser CHs-(CH2)n-CH2-O-[(CH2)2-O]m-H, siendo n=10, 12,
14, 16 y m=18-23, y la humedad residual ser del 0,1 al 20 % en peso. Por ejemplo, los compuestos de formula
general | pueden ser CH3-(CH2)10-CH2-O-[(CHz)z-O]ls-H, CH3-(CH2)12-CH2-O-[(CH2)2-O]18-H, CH3-(CH2)14-CH2-O-
[(CH2)2-OJ1s-H, CH3-(CHz)16-CH2-O-[(CH2)2-OJ1s-H, CHs-(CHz2)10-CH2-O-[(CH2)2-O]20-H, CHz-(CH2)12-CH2-O-[(CH2)2-
OlJ20-H, CH3-(CH2)14-CH2-O-[(CH2)2-OJ20-H, CHs-(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-O]20-H, CHs-(CH2)10-CH2-O-[(CH2)2-OJ23-H,
CH3-(CH2)12-CH2-O-[(CH3)2-0]J23-H, CH3-(CH2)14-CH2-O-[(CH32)2-O]J23-H 0 CHs-(CH2)16-CH2-O-[(CH2)2-O]23-H.

La preparacion de pigmento puede contener un biocida, agente de regulacion del pH, agente humectante, agente
adherente, desespumante.

La preparacion de pigmento puede contener un acido silicico precipitado y/o pirogénico.

La preparacion de pigmento puede contener un agente dispersante. El agente dispersante puede ser un humectante
no idnico, uno catiénico, uno aniénico o uno anfétero. La preparacion de pigmento segun la invenciéon puede, a
excepcion del compuesto de férmula general |, estar libre de agentes dispersantes.

La preparacion de pigmento puede consistir al menos en un pigmento, al menos un compuesto de férmula general |
CH3'(CH2)n'CH2'O'[(CH2)p'O]m'H |

siendo n=8-18, preferiblemente n=10-18, de manera especialmente preferible n=14-18, de manera muy
especialmente preferible n=14-16, p=1-4, preferiblemente p=2, y m=15-25, preferiblemente m=18-23, de manera
especialmente preferible m=20-23, un agente de regulaciéon del pH, dado el caso un agente humectante, dado el
caso un agente adherente, dado el caso un desespumante y dado el caso un biocida.

La preparacion de pigmento puede tener un tamafio medio de grano de desde 5 hasta 5000 pm, preferiblemente de
10 a 1000 pm, de manera especialmente preferible de 50 a 500 pm.

La preparacion de pigmento puede tener una humedad residual de desde el 0,1 hasta el 20 % en peso,
preferiblemente del 11 al 20 % en peso.

La preparacion de pigmento puede contener del 50 al 99 % en peso, preferiblemente del 60 al 90 % en peso, de
pigmento y del 1 al 50 % en peso, preferiblemente del 10 al 40 % en peso, de compuesto de férmula I.

En una forma de realizacion especialmente preferida de la invencion, la preparacion de pigmento puede consistir en
al menos un pigmento, seleccionado del grupo negro de gas, pigmento amarillo 74, pigmento azul 15:3 y pigmento
rojo 122, al menos un compuesto de formula general |

CH3-(CH2)n-CH2-O-[(CH2),-O]m-H |

siendo n=8-18, preferiblemente n=10-18, de manera especialmente preferible n=14-18, de manera muy
especialmente preferible n=14-16, p=1-4, preferiblemente p=2, y m=15-25, preferiblemente m=18-23, de manera
especialmente preferible m=20-23, y la humedad residual es del 0,1 al 20 % en peso, un agente de regulacion del
pH, dado el caso un agente humectante, dado el caso un agente adherente, dado el caso un desespumante y dado
el caso un biocida.

Un objeto adicional de la invencién es una preparacion de pigmento, que esta caracterizada por que presenta una
diferencia de contenido de solidos antes y después del almacenamiento de menos del 0,1 % en peso,
preferiblemente menos del 0,09 % en peso, de manera especialmente preferible menos del 0,06 % en peso, en el
caso de 2 horas de tiempo de agitacién y 24 horas de tiempo de almacenamiento.

La diferencia de contenido de sélidos antes y después del almacenamiento se determina afiadiendo 5 g de producto
granulado en un vaso de precipitados de 150 ml de forma alta en 95 g de agua totalmente desmineralizada y
elevando el valor de pH por medio de AMP 90 hasta 8-9. Con un agitador magnético triangular, longitud 3 cm, se
agita durante 2 horas sobre una placa de agitacion magnética RETbasic de la empresa IKA a 900 rpm. A
continuacion se trasvasan las muestras a cilindros mezcladores de 100 ml y en la marca de 90 ml se extrajo una
muestra de 2,5 ml por medio de una pipeta de PP de 3 ml. De esta muestra se mide por medio de un instrumento
Satorius MA 100 el contenido de sélidos:

Parametros de medicion:
temperatura: 130 °C
pesaje: 2-4 g

condicion de apagado: pérdida de masa de 1 mg por cada 50 s

Tras 24 horas se extrae a su vez en la marca de 90 ml una muestra de 2,5 ml y se determina a su vez el contenido
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de sélidos.

Un objetivo adicional de la invenciéon es un procedimiento para la produccion de la preparacion de pigmento, que
esta caracterizado por que se dispersa al menos un pigmento y al menos un compuesto de férmula general | en al
menos un disolvente y a continuacion se seca.

Como disolventes pueden utilizarse agua, glicol, glicerina, alcoholes o mezclas de los compuestos mencionados
anteriormente.

El secado puede tener lugar mediante una liofilizacion o un secado por pulverizacién u otro procedimiento de
granulacion, por ejemplo granulacién en capa turbulenta o secado en lecho fluidizado.

Para la produccion de la preparacion de pigmento pueden usarse para la dispersion molinos de perlas, ultrasonidos,
Dispax, Dissolver, mezcladores por agitacion, por ejemplo Scandex, unidad de dispersién rotor-estator, por ejemplo
Ultra-Turrax, o un homogeneizador.

La congelacion y el secado pueden tener lugar en una camara de condensador de hielo. La velocidad de
congelacion puede encontrarse entre 0,01 y 10 °C/min, preferiblemente entre 0,1 y 3,0 °C/min.

El secado puede tener lugar con un secador por pulverizacién con pulverizacion por boquilla y corriente paralela,
corriente parcialmente opuesta (pulverizacion en fuente) y guiado de gas en corriente opuesta. Como boquillas de
pulverizacion pueden usarse boquillas de pulverizacion de una sustancia, boquillas de pulverizacion de dos
sustancias o boquillas de pulverizacion de mdltiples canales.

La presion inicial de boquilla puede ser de 1-20 bar, preferiblemente 10-20 bar. La temperatura de entrada puede
ascender a 150-220 °C, preferiblemente a 160-200 °C.

La preparacion de pigmento segln la invencidon puede utilizarse para la tincion y/o el acabado antiestatico en
sistemas de pintura y de barniz a base de agua, pinturas dispersantes, tintas de impresion, sistemas de tinta y
sistemas de recubrimiento.

Un objeto adicional de la invenciéon es una tinta que contiene al menos una preparacién de pigmento segun la
invencion.

Las preparaciones de pigmento segun la invencién presentan ventajosamente una mejor capacidad de agitacion
(“incorporacion por agitacion”) que las preparaciones de pigmento conocidas.

Ejemplos
Ejemplo 1 (propiedades de sedimentacion)

Las composiciones de las dispersiones de negro de carbdn acuosas se exponen en la tabla 1.

Tabla 1

Sustancias contenidas [% en peso] Dispersion de referencia Dispersion de pigmento
1 2 3 4 1 2 3

NIPex 160 1Q 150 | 150 | 15,0 | 15,0 | 15,0 | 15,0 15,0
Alcanol S 2 7,0
Alcanol S 20 7,0
Alcanol S 60 7,0
Alcanol S 100 7,0
Alcanol L 23P 7,0
Brij 58 7,0
Brij 98 7,0
AMP 90 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Agua 778 | 778 | 778 | 778 | 778 | 77,8 77,8

Alcanol S 2 es un compuesto de formula general 1 siendo p =2, m =2y n = 16 de la empresa Tego (grupo de
sustancias: etoxilatos de alcoholes grasos).

Alcanol S 20 es un compuesto de formula general 1 siendo p =2, m =20y n = 16 de la empresa Tego (grupo de
sustancias: etoxilatos de alcoholes grasos).

Alcanol S 60 es un compuesto de férmula general 1 siendop =2, m =60y n = 16 de la empresa Tego (grupo de
sustancias: etoxilatos de alcoholes grasos).
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Alcanol S 100 es un compuesto de férmula general 1 siendo p =2, m =100y n = 16 de la empresa Tego (grupo
de sustancias: etoxilatos de alcoholes grasos).

Alcanol L 23P es un compuesto de formula general 1 siendo p =2, m = 23 y n = 10 de la empresa Tego (grupo
de sustancias: etoxilatos de alcoholes grasos).

Brij 58 es un compuesto de férmula general 1 siendo p =2, m = 16 y n = 20 de la empresa Aldrich (grupo de
sustancias: etoxilatos de alcoholes grasos).

Brij 98 es un compuesto de formula CHs-(CH2)7-CH=CH-(CH2)7-CH,-O-[(CH_)2-O]20-H de la empresa Aldrich
(grupo de sustancias: etoxilatos de alcoholes grasos).

El negro de pintura NIPex 160 IQ es un negro de gas con un tamafio de particula primaria medio de 20 nm de la
empresa Degussa GmbH. AMP 90 es 2-amino-2-metil-propanol de la empresa Angus Chemie.

1. Preparacion de la disolucién de humectante

Disponer previamente agua y disolver compuesto de férmula general 1 o Brij 98 con calentamiento hasta como
méaximo 60 °C, tras el enfriamiento llevar a valores alcalinos con AMP 90.

2. Incorporacién del negro de carbén

Incorporar poco a poco negro de pintura NIPex 160 IQ en la disolucién de humectante preparada con agitacion lenta
(o bien manualmente o bien con un agitador lento).

3. Dispersion

La dispersion preparada en el punto 2 se dispersa con un molino de perlas.

Las dispersiones de pigmento 1-3 asi como las dispersiones de referencia 2-4 dan como resultado tras la dispersion
dispersiones homogéneas muy fluidas. La dispersion de referencia 1 no puede producirse debido a la mala

solubilidad en agua de alcanol S 2.

4. Secado por pulverizacion

Las dispersiones a continuacién se secan por pulverizacion (Buchi 190 Mini Spray Dryer). La dispersion se conduce
por medio de una bomba de tubo flexible a la boquilla de pulverizacion y se seca a una temperatura de entrada de
160 °C. La deposicion tiene lugar a través de un ciclén. De esto resultan las preparaciones de pigmento expuestas
en la tabla 2.

Tabla 2
Sustancias contenidas [% en peso] Preparacion de referencia Preparacion de pigmento
segln la invencién
1 2 3 4 1 2 3
NIPex 160 1Q - 66,8 | 66,6 | 66,8 | 67,0 | 66,6 66,9
Alcanol S 2 -
Alcanol S 20 - 31,2
Alcanol S 60 - 31,2
Alcanol S 100 - 31,1
Alcanol L 23P - 31,3
Brij 58 - 31,4
Brij 98 - 31,3
Humedad residual - 2,0 2,3 1,9 1,8 2,1 1,7

Como preparacion de referencia 5 se utiliza XFast Schwarz ED 7484, un producto granulado “de incorporacién por
agitacion”, disgregado, con poco polvo, que puede introducirse mediante agitacion directamente en formulaciones de
barniz acuosas y contiene pigmento negro 7, de la empresa BASF.

La humedad residual de las preparaciones de pigmento se determina en una muestra por medio del secador de
infrarrojos MA 100 de la empresa Satorius.
Parametros de medicién:

temperatura: 130 °C
pesaje: 2-4
condicion de apagado: pérdida de masa de 1 mg por cada 50 s
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El tamafio de grano de la preparacién de pigmento se determina en una muestra de 250 ml por medio del
instrumento Camsizer de la empresa Retsch con los siguientes parametros de medicion:

modelo de particula: esferas
velocidad de fotogramas: 1:1
ranura: 75 mm

Perfil de sedimentacién:

Para estudiar el comportamiento de sedimentacion de los productos secados por pulverizacion se vierten en un vaso
de precipitados de 150 ml de forma alta en cada caso 5 g de producto granulado en 95 g de agua totalmente
desmineralizada y se eleva el valor de pH por medio de AMP 90 hasta 8-9. Con un agitador magnético triangular,
longitud 3 cm, se agita sobre una placa de agitacion magnética RETbasic de la empresa IKA durante 3 horas.

A continuacién se diluye 1 g de la dispersion obtenida con 19 g de agua totalmente desmineralizada y se registra un
perfil de sedimentacion por medio del instrumento Lumifuge 116 Stability Analyser de la empresa L.U.M. GmbH. A
este respecto, se mide la transmision de la muestra en funcién del tiempo y del lugar en una cubeta de medicién con
centrifugacion.

Pardmetros de medicion:

1. 10 perfiles de medicién a 30 s, n = 2000 rpm, factor luminoso 3

2. 200 perfiles de medicién a 120 s, n = 2000 rpm, factor luminoso 3. Cuanto menor sea el aumento de la
transmisién integral, menor sera la velocidad de sedimentacion, menos estable sera la dispersion y con ello la
capacidad de agitacion de la preparacion de pigmento.

En las Figuras 1y 2 se representan los perfiles de sedimentacién medidos.

Las preparaciones de pigmento segun la invencién 1-3 muestran una velocidad de sedimentacion claramente menor
gue las preparaciones de referencia 2-5. Estos resultados demuestran una capacidad de agitacion claramente mejor
de las preparaciones de pigmento segun la invencion 1-3.

Ejemplo 2 (dependencia del tiempo de la capacidad de agitacion)

Para estudiar la dependencia del tiempo de la capacidad de agitacion de la preparacion de pigmento secada por
pulverizacién se vierten 5 g de la preparacién de pigmento segun la invencion 1 en 95 g de agua totalmente
desmineralizada, se ajusta el valor de pH con AMP 90 a de 8 a 9 y se agita con un agitador magnético triangular
durante 0,5, 1, 2 y 3 horas sobre una placa de agitacion magnética RETbasic de la empresa IKA.

A continuacion se diluye 1 g de la suspension obtenida con 19 g de agua totalmente desmineralizada y se registra
un perfil de sedimentacion por medio de un instrumento Lumifuge 116 Stability Analyser de la empresa L.U.M.
GmbH.

Parametros de medicion:

1. 10 perfiles de medicién a 30 s, n = 2000 rpm, factor luminoso 3
2. 200 perfiles de medicién a 120 s, n = 2000 rpm, factor luminoso 3. Los resultados se representan en la Figura
3.

La preparacion de pigmento segun la invenciéon 1 no muestra tras 3 horas una caida de la transmision, tras 3 horas
de agitacion con el agitador magnético la suspension puede considerarse estable.

Para la comparacion se mide igualmente la preparacién de referencia 5. Para ello se vierten 5 g de la preparacion de
referencia 5 en 95 g de agua totalmente desmineralizada, se eleva el valor de pH con AMP 90 hasta de 8 a 9 y se
agita con un agitador magnético durante 0,5, 1, 2 y 3 horas.

A continuacion se diluye 1 g de la suspension obtenida con 19 g de agua totalmente desmineralizada y se registra
un perfil de sedimentaciéon por medio de un instrumento Lumifuge 116 Stability Analyser de la empresa L.U.M.
GmbH.

Parametros de medicion:

1. 10 perfiles de medicién a 30 s, n = 2000 rpm, factor luminoso 3
2. 200 perfiles de medicién a 120 s, n = 2000 rpm, factor luminoso 3.

Los resultados se representan en la Figura 4.

También tras 3 horas de agitacion no se regula en la preparacién de referencia 5 ninguna suspension estable.
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Ejemplo 3 (ensayos de impresion de las tintas pigmen  tadas)

En los siguientes ejemplos se producen tintas para impresoras por chorro de tinta basandose en preparaciones de
pigmento segun la invencion y se realizan ensayos de impresion.

1. Preparacion de la disolucién de humectante

Disponer previamente agua y disolver alcanol S 20 con calentamiento hasta como maximo 60 °C, tras el
enfriamiento se ajusta el valor de pH a un valor alcalino con AMP 90.

2. Incorporacién del pigmento

Incorporar poco a poco el pigmento en la disolucion de humectante preparada con agitacion lenta (o bien
manualmente o bien con un agitador lento).

3. Dispersién
La dispersién preparada en el punto 2 se dispersa con un molino de perlas.

Las composiciones de las dispersiones de pigmento acuosas se exponen en la tabla 3.

Tabla 3

Sustancias contenidas [% en peso] Dispersién de pigmento

4 5 6
Pigmento amarillo 74 15,0 - -
Pigmento azul 15:3 - 15,0 -
Pigmento rojo 122 - - 15,0
Alcanol S20 7,0 7,0 7,0
AMP 90 0,2 0,2 0,2
Agua 778 | 77,8 77,8

Pigmento rojo 122 es un pigmento magenta de la empresa Sun con el nombre comercial Sunfast Red 122.
Pigmento azul 15:3 es un pigmento cian de la empresa Clariant con el nombre comercial Hostaperm Blau B2G.
Pigmento amarillo 74 es un pigmento amarillo de la empresa Sun con el nombre comercial Sunbrite Yellow 74.

4. Secado por pulverizacién

La dispersion de pigmento a continuacion se seca por pulverizacion (Bichi 190 Mini Spray Dryer). La dispersion se
conduce por medio de una bomba de tubo flexible a la boquilla de pulverizacién y se seca a una temperatura de
entrada de 160 °C. La deposicién tiene lugar a través de un ciclon. De esto resultan las preparaciones de pigmento
expuestas en la tabla 4.

Tabla 4
Sustancias contenidas [% en peso] Preparaciones de pigmento
segln la invencion
4 5 6
Pigmento amarillo 74 67,0 - -
Pigmento azul 15:3 - 66,8 -
Pigmento rojo 122 - - 66,9
Alcanol S 20 31,2 | 31,2 31,2
Agua 1,8 2,0 1,9

Como preparacion de referencia 6 se utiliza XFast Gelb ED 7574, un producto granulado “de incorporacion por
agitacion”, disgregado, con poco polvo, que puede introducirse mediante agitacion directamente en formulaciones de
barniz acuosas y contiene pigmento amarillo 184, de la empresa BASF.

Como preparacion de referencia 7 se utiliza XFast Magenta ED 7576, un producto granulado “de incorporacion por
agitacion”, disgregado, con poco polvo, que puede introducirse mediante agitacion directamente en formulaciones de
barniz acuosas y contiene pigmento rojo 122, de la empresa BASF.

Como preparacion de referencia 8 se utiliza XFast Blau ED 7566, un producto granulado “de incorporacion por
agitacion”, disgregado, con poco polvo, que puede introducirse mediante agitacion directamente en formulaciones de
barniz acuosas y contiene pigmento azul 15:2, de la empresa BASF.
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Para estudiar las propiedades de las preparaciones de pigmento se introducen mediante agitacion 5 g de producto

La tabla 5 proporciona una vision general de las tintas producidas.

granulado en una mezcla de tinta convencional de laboratorio durante una hora con un agitador de paletas. A
continuacion se evalia mediante microscopia 6ptica del grado de dispersion de las preparaciones de pigmento.

Tabla 5

Sustancias contenidas [% en peso] Tinta de referencia Tinta segun la invencion

1 2 3 1 2 3
Preparacion de referencia 6 5,0 - - - - -
Preparacion de referencia 7 - 5,0 - - - -
Preparacion de referencia 8 - - 5,0 - - -
Preparacion de pigmento segun la - - - 5,0 - -
invencion 4
Preparacion de pigmento segun la - - - - 50 -
invencion 5
Preparacion de pigmento segun la - - - - - 5,0
invencion 6
2-Pirrolidona 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
Glicerina 10,0 | 10,0 | 10,0 10,0 10,0 10,0
1,2-Hexanodiol 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 3,0
Trietilenglicol 12,0 | 12,0 | 12,0 12,0 12,0 12,0
Surfynol 465 1,2 1,2 1,2 1,2 1,2 1,0
Acticide MBS 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
Agua desmineralizada 66,5 | 66,5 | 66,5 66,5 66,5 65,7
Evaluacién por microscopia 6ptica 5 4 3 1 1 1

Escala de notas para evaluacion por microscopia optica:

: ninguna particula mayor de 2 um

: pocas particulas mayores de 2 pm

: muchas particulas mayores de 2 pm
: muchas particulas mayores de 5 pm

b wNBF

: muchas particulas mayores de 10 um

La Figura 5 muestra las imagenes de microscopia 6ptica de las tintas a un aumento de 200x.

Las tintas segun la invencion 1, 2 y 3 muestran un comportamiento de agitacion claramente mejor que las tintas de

referencial, 2y 3.

En virtud de la evaluaciéon por microscopia Optica las tintas segun la invenciéon 1 a 3 se imprimen, las tintas de
referencia 1 a 3 no pueden imprimirse debido a la falta de capacidad de agitacion.

Las tintas segun la invencién se filtran a través de un filtro de profundidad de 500 nm y se imprimen con una
impresora de gran formato JV4 de la empresa Mimaki. Dado que las tintas de referencia 1 a 3 no pueden imprimirse
debido a la falta de capacidad de agitacién, como tintas de referencia pueden usarse las tintas Original Mimaki. En la
siguiente Tabla 6 se resumen los valores determinados.

Tabla 6

Tinta de referencia Tinta segun la invencion

4 Mimaki 5 Mimaki 6 Mimaki 1 2 3

(SPC-0180Y) | (SPC-0180C) | (SPC-0180M)
Viscosidad [mPas] 3,07 3,22 3,07 3,01 3,1 3,32
Tensioén superficial [mMN/m] 33,2 34,0 33,2 37,0 35,3 34,1
Valor de pH n.d. n.d. n.d. 8,45 7,2 6,6
Densidad 6ptica (Star Photo 1,14 0,85 1,20 1,27 1,12 1,27
Ultrawhite Matt 1509/m2, empresa
Emblem)
Capacidad de impresién 1 1 1 1 1 1
Prueba de reutilizacion (refire) 7 1 1 1 1 1 1
dias

n.d.: no determinable

Escala de evaluacion:
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1 : muy buena
5: mala

Determinacion de la viscosidad:

El comportamiento reolégico se detecta en un ensayo de rotacién con especificacion de velocidad de cizallamiento
(CSR) con un instrumento Physica Rheometer UDS 200. En el caso de una velocidad de cizallamiento de 1000 s?t
se lee el valor de viscosidad.

Determinacion de la tension superficial:

Con el tensiémetro de burbuja BP2 de la empresa Kriiss se determina la tension superficial dinamica. El valor final
se lee a 3000 ms.

Determinacion del valor de pH:

El valor de pH se determina en la suspension sin diluir usando el pH-metro CG 837 de la empresa Scott. Para ello se
sumerge el electrodo de vidrio en la disolucion y tras cinco minutos se lee el valor de pH corregido para la
temperatura.

Determinacion de la densidad 6ptica:

La densidad 6ptica de las demostraciones de presion se mide con un densitbmetro “Spectroeye” de la empresa
GretagMcBeth.

Determinacion de la capacidad de impresion:

Los ensayos de impresion se realizan con una impresora Mimaki JV4. Para ello se filtra la tinta con una unidad de
filtro de 500 nm y se ventila a vacio. La tinta acabada se llena en un cartucho de impresora original limpiado y se
imprime. Las pruebas de impresion se evalGan visualmente en cuanto a bandas (fallos de boquilla), nitidez de
impresion y sangrado entre colores.

Determinacién del comportamiento de reutilizacion (refire):

En una prueba de reutilizacion se evalla visualmente el comportamiento de escritura o de secado de las tintas tras
1, 3y 7 dias de pausa de impresion.

Las tintas segun la invencion 1 a 3 pueden imprimirse muy bien y tampoco muestran ningun fallo tras 7 dias de
pausa de impresion. En el caso de la densidad 6ptica, los valores se encuentran a un nivel superior que en el caso
de las tintas de referencia del fabricante de impresoras.

Ejemplo 4 (capacidad de agitacion)

En los siguientes ejemplos se expone mas detalladamente la capacidad de agitacion (incorporacién por agitacion) de
las preparaciones.

Diferencia de contenido de sdlidos antes y después del almacenamiento:

Para estudiar las propiedades de los productos secados por pulverizacién se vierten en un vaso de precipitados de
150 ml de forma alta en cada caso 5 g de producto granulado en 95 g de agua totalmente desmineralizada y se
eleva el valor de pH por medio de AMP 90 hasta 8-9. Con un agitador magnético triangular, longitud 3 cm, se agita
durante 2 horas sobre una placa de agitacién magnética RETbasic de la empresa IKA a 900 rpm. A continuacién se
trasvasan las muestras a cilindros mezcladores de 100 ml y en la marca de 90 ml se extrae una muestra de 2,5 ml
por medio de una pipeta de PP de 3 ml. De esta muestra se mide por medio de un instrumento Satorius MA 100 el
contenido de solidos:

Parametros de medicién:
temperatura: 130 °C
pesaje: 2-4 g

condicion de apagado: pérdida de masa de 1 mg por cada 50 s

Tras 24 horas se extrae a su vez en la marca de 90 ml una muestra de 2,5 ml y se determina a su vez el contenido
de sélidos.

Como preparacion de referencia 9 se utiliza XFast Gelb 1252, un producto granulado “de incorporacién por
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agitacion”, disgregado, con poco polvo, que puede introducirse mediante agitacion directamente en formulaciones de
barniz acuosas y contiene pigmento amarillo 74, de la empresa BASF.

Como preparacion de referencia 10 se utiliza XFast Rot 3855, un producto granulado “de incorporacion por
agitacion”, disgregado, con poco polvo, que puede introducirse mediante agitacion directamente en formulaciones de
barniz acuosas y contiene pigmento rojo 112, de la empresa BASF.

Como preparacion de referencia 11 se utiliza XFast Violett ED 7575, un producto granulado “de incorporacién por
agitacion”, disgregado, con poco polvo, que puede introducirse mediante agitacion directamente en formulaciones de
barniz acuosas y contiene pigmento violeta 23, de la empresa BASF.

Tabla 7:

Dispersion de muestra de

Contenido de sélidos

Contenido de sélidos tras

Diferencia de contenido de

11

tras la agitacion (antes 24 h (tras el sélidos antes y después
del almacenamiento) en | almacenamiento) en % en | del almacenamiento en %
% en peso peso en peso

Preparacién de pigmento 4,82 4,78 0,04

segun la invencioén 1

Preparacion de pigmento 4,78 4,77 0,01

segun la invencion 4

Preparacién de pigmento 5,01 4,93 0,08

segun la invencién 5

Preparacién de pigmento 4,91 4,84 0,07

segun la invencién 6

Preparacion de referencia | 4,84 0,99 3,85

2

Preparacion de referencia | 4,89 0,79 4,10

3

Preparacion de referencia | 4,97 4,56 0,41

5

Preparacion de referencia | 4,96 0,82 4,14

6

Preparacion de referencia | 4,85 4,42 0,43

8

Preparacion de referencia | 4,98 3,37 1,61

9

Preparacion de referencia | 4,96 4,44 0,52

10

Preparacion de referencia | 4,99 4,34 0,65

Las preparaciones de pigmento segun la invencion muestran una diferencia de contenido de soélidos claramente
menor antes y después del almacenamiento que las preparaciones de referencia y por consiguiente tienen una
mejor capacidad de agitacion (tabla 7).

10
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REIVINDICACIONES

1. Preparacion de pigmento, caracterizada por que contiene al menos un pigmento y al menos un compuesto de
férmula general |

CHj3-(CH2)n-CH2-O-[(CH2)p-O]m-H |
siendo n=8-18, p=1-4 y m=15-25, y la humedad residual es del 0,1 al 20 % en peso.

2. Preparacion de pigmento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizada por que el pigmento es un pigmento
de color o un negro de carboén.

3. Preparacion de pigmento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizada por que el pigmento es un negro de
gas.

4. Preparacién de pigmento de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizada por que el compuesto de férmula
general | es CH3-(CH2)10-CH3-O-[(CH2)2-O]18-H, CH3-(CH2)12-CH2-O-[(CHz)z-O]ls-H, CH3-(CH2)14-CH2-O-[(CH2)2-O]18-
H, CH3'(CH2)16'CH2'O'[(CH2)2'O]18'H, CH3'(CH2)10'CHZ'O'[(CHZ)Z'O]ZO'H, CH3'(CH2)12'CH2'O'[(CH2)2'O]20'H, CH3'
(CH2)14'CH2'O'[(CH2)2'O]20'H, CH3'(CH2)16'CHZ'O'[(CHZ)Z'O]ZO'H, CH3'(CH2)10'CH2'O'[(CH2)2'O]23'H, CH3'(CH2)12'
CH32-O-[(CH3)2-O]23-H, CH3-(CHz2)14-CH2-O-[(CH3)2-O]23-H 0 CH3-(CH>)16-CH2-O-[(CH2)2-O]23-H.

5. Preparacion de pigmento de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizada por que presenta una diferencia de
contenido de solidos antes y después del almacenamiento de menos del 0,1 % en peso en el caso de 2 horas de
tiempo de agitacion y 24 horas de tiempo de almacenamiento.

6. Procedimiento para la produccién de la preparacion de pigmento de acuerdo con las reivindicaciones 1 a 5,
caracterizado por que se dispersa al menos un pigmento y al menos un compuesto de formula general | en al
menos un disolvente y a continuacion se seca.

7. Procedimiento para la produccion de la preparacién de pigmento de acuerdo con la reivindicacion 6,
caracterizado por que se seca por pulverizacion o se liofiliza la preparacion de pigmento.

8. Uso de la preparacion de pigmento segun las reivindicaciones 1 a 5, para la tincion y/o el acabado antiestatico en
sistemas de pintura y de barniz a base de agua, pinturas dispersantes, tintas de impresion, sistemas de tinta y
sistemas de recubrimiento.

9. Tintas, caracterizadas por que contienen al menos una preparacion de pigmento de acuerdo con las
reivindicaciones 1-5.

11



ES 2661 734 T3

ooorE L 000 bl

A0 ak

0098

5] odwial

oorre oo ooos

0oxs

aoo:e

L TES

| einfi4

_..._...... ...... r,

il

E R

I c@_.u:m__,_c_ el unfas upizeiedald

: R

2 g A Ty LT E R
T s e 4 s w e A e o L car . i
&Y 1 H e B o 3 :
bl & 5 by [ " i
; 2 & : X
kit bt A o . ;

¥

St

B
[og] (eabajul UDISILLISURL]

08

s
52,

qoe

158

12



ES 2661 734 T3

[s] odwaiy

Z einbi4

e RN TR AT D TR

£ ugipuansul B|unbas Unoeiedald -

aa o pa B b

%

......... R 2o i i i w |ae 5 ok i e R

Z uolouaaul | unbas ugneledalg

L3
7

5 & H
. ..
i P
s e At ] S PRFRTETS T, N i
v . %

T P g

$ BIIUALELE) &

s e o

uoloeledald

GOOEL  OO0LL  DOOOL OO0 o00® 000 ELY mos o0l 0ooE  oooE  ooud 0

S L

(5] [EIGEIU) UOISILLSUERL]

13



ES 2661 734 T3

¢ einbi4

[s] odwar
BOGZE 00001

oooel  O09L 000l oo &

oODPE  BOBZZ  000OE

et - i - E) 2 ) il i
§ E i ; 4 2 : i , : 4 b
i % ' H < -
...”...i..i...i..w...........,..”...“..!i.........m............JL..1.......!..7.......:... o e m.., i X o e Lot e e T S oL i L, .<m. R e .r.m
: g % : : . : : : :
® % . - E e e
: S ? i i i - 1 : 5 s
e B e T O T T T e T T T R S TR TR o TR T R R TR R T T S I i b e e T e b e e e D e e s e e mare e e e e m_.
& ¥ : “ N 3 Y H
; i z ! : % :
Stonicr sl e e S e e Ao i LR - i L Ty O TR A -0
: i Yoy

. -
O -5
=
E m
st o w
[ . RN - e o - - - e = e 0w [ = e med il - ...p.m.—u
s i i T : ; : ; p ; ; : 5 : ]
- * 2 i ¥ ' 1 i . =N
P T B S S P TP E PP WO SRS Pl S ey EE i AT LD AE A i e n A e Pl e R T TR S R T S L P I Eor TR TR P 1
i 5 4 : 1 B : - ; H 05 =
- H : ] - & b 1 - ! 3 A 5
¥ p “ . @ B @ . i ! . =
RTINS Fhwi b rmailigem. okl et b o tait s st S e e s B b S s s A e it st st s ettt Rl b o st S B
2l . : [} - 1 H [l ]
SEIOUE : : : i : : =
i - e L e Tt M e b TR L. . . . . . o ot R I I o
5 ’ W i : i H : ]
: ; 3 e : i . i : : : y &
T R e R R I  IT C TL TR A TR mmh_u:mc Ko i i e B e e e w i e e R e e e el e e e i e e e e ..ﬁ...........:.m@
¥ H 4 . A . - : P . s K
v " 2 o K - = . i : F
7 ¥ ' i . 1 : 5 B
L Lhaltithr ot = bt St e AT g R e L L e e i L B S B R e e L e S e B L R e T R R T e P e s e L TS e A P s
L 1 1 i ' ' . i i i 0i
» ¥ : i ¢ £ i . H i -
el At b il ) e i e Tk B L Y W ot Sy — T e R e R A R i AR
: ; m ; : ; ; ; 3 . : -
F < % i3 . v . : ' ' . %
i P et PR A il et b o Sl . o o i W L s S B R e G T e i i Bt sl 38 e, st R e
S 1 & Z 1] 1 !
T T T T T o B - - g o e i v el b e T TT T TP
3 « n - 3 v - 3 ‘ B -
i va T i wldi 1 PR T N T ' Ay a v Vara T PR . At ra 5 Abiae gy [t e
. B 1 . & . 1 & .
F s ' - i .
. R e - A e e e ey Y ey e o it G v o . -
i . 3 - r v ' - i ' E e
e ot iy o e s A i 1 s i e, e i e 2 1 e o 3 B fm ey S e e e i R _“___“_w

14



ES 2661 734 T3

# einbi4

[s] odwialy
noo'e oo gL 000k 1 00 24 oaoal a6 1}

o00%E  00DZE  0000Z

=

oogE  Dauh 000° i

> k. e ,“ b L PR s - = o - M ﬂ
s “ > » A H g H - b . B
T g ) B e o e e - R RO st e e B e weds e A R P =
i . # : = i T H =
i H % i £ &
L S A A... ....a..M...........:... i e .....,.”__...m..... -0
i . " ¥ ) [ . r
5 r H : = ¥ . H
R L T R T T TR T T T s e e PRt T L B T B I e P R SRR B T o Y Gl
; 4 i 2 G SEIOY £
P B B R R T B e .......“r.........:.....__r....,..,..:....u_....... - ~ ' B2
: : : : : : . 4
i i [ 3 . d
Bl e e - = i T B e, g M s G AL sl o 0. X
. : ; : Foe
i i : H : 7
T e et : R =
& B E 5 = e
i . r i ' " ; :
L e R Bovta s s L e O SR o | P iz B M) .
' . ] e .
o b R A i = S E SR S AL ....m.W

gl

(5] |EJGRIU) UDISILLSURT]

o
{ral

w drdea e e e e e R e G e e e Jm
4 . . ..w.
i ¥ 1
£ ) i £
A : sl i T in gy
% % ' v " . i
i .. § : X ! z i
5 1 H i - 5 % % -
s T B T e I PN T I R TR RS RURC s 5 " g a P B R TR LT A Dt St R S R T o = )
i i = : H . - .
4 - ¥ < £ - ! 4 .
TS P e snoneh A A il B e e v LA e s i g R o o o ]
+ i « . - 5 . & -
% 5 . ) s 4 1
............ i eib s ' e S i i vt g M A et e e e b T g e ST ek e e e S
4 . 7 - t % ¥ -
) H . ] - . . ¥
. 1 + 1 iiaiin R e T ' o Pi oy i e 1 1 vas i [F
£l H . Gk - H =
3 3 H B 5 .
H e
ar e wrnp i s - L = o 9 e , =
! b J ] i i : ] i i
i . ] ¥ s . . ¥ b

o o e s Y e P e S i g e s B S e e i D_..”_. [

15



ES 2661734 T3

el e e e e e S e Bt el BB et B D
E‘@"{‘W‘?“Q?"Q? '{1?'{3:‘ EEY{{Q'{ ?E‘Q"{?@“{s?; v:?w{%hf—_&'{ioh‘ﬂ-x '{5 %x
; L
mz oS
SnbEE R aRn e

3k$ ‘{#‘{#!‘}‘{#L{#ﬁvi% ‘.3-0-"{33‘#-_&"{"5.'@& el el e e e S e e
SHEEES
e o

e *%&tmmmﬁw e
i Rt
e
e R S

L R R R
i e e
bR e
i mmm e e
T S o e e

.

o o

’%x*zmhfnm T i
i-b. E:@-ﬂ‘ 3 E}.‘Q—Q‘}M 3 }."-"'5-%5
= xﬁﬁﬁi L Ha PR
ﬁ3§3323a‘5‘33‘m3§3h$m o S
2 : et =
i i e

Tinta segun la invencion 1

Tinta segun la invencion 2 Tinta de referencia 2

Tinta segun la invencion 3 Tinta de referencia 3

Figura 5

16



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones
	Dibujos

