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DESCRIPCION
Procedimiento para determinar la estabilidad de dispersiones

Campo de la invencién

La invencién se refiere a un procedimiento y un dispositivo para determinar la estabilidad de dispersiones, en
particular de dispersiones pigmentadas. El procedimiento puede utilizarse ventajosamente para el control de calidad
durante la produccion y el procesamiento de dispersiones. La invencion se refiere ademas a un uso del dispositivo.

Descripcion del estado de la técnica

Se conoce que en las dispersiones se producen interacciones entre las particulas dispersadas distribuidas en el
agente dispersante, cuyo equilibrio garantiza una dispersion homogénea y estable. Si estas interacciones varian,
una dispersion originariamente estable puede volverse inestable, lo que puede manifestarse, por ejemplo, en
floculacion, aglomeracion, flotacién o deposicion. Si aparecen tales fendmenos en el transcurso del proceso de
produccion o de procesamiento de dispersiones, entonces esto puede tener efectos negativos sobre la calidad del
producto final. Por ejemplo, pueden empeorarse propiedades tecnolégicas de pinturas de dispersion, tal como su
capacidad de recubrimiento o seguridad de aplicacion, o las pinturas de dispersion pueden volverse completamente
inservibles. Por tanto, durante la produccion de dispersiones, en particular de dispersiones pigmentadas, es
necesario que la estabilidad de una dispersion esencialmente no varie durante el proceso de produccion y los
procesos de procesamiento posteriores. Sin embargo, en la practica, durante la producciéon y también el
procesamiento adicional o el almacenamiento de las dispersiones se observan fluctuaciones de estabilidad o una
disminucion de la estabilidad. Por tanto, es deseable obtener durante la produccidon y el procesamiento de
dispersiones en los diferentes estadios del proceso de produccion o de procesamiento afirmaciones fiables sobre la
estabilidad de una dispersion, para poder intervenir dado el caso de manera correctiva en el respectivo proceso.

Se conocen diferentes procedimientos, para realizar mediciones colorimétricas en barnices hiumedos. Por ejemplo,
en el documento US 6.292.264 B1 se describe un procedimiento para la medicién sin contacto de parametros
opticos de una capa de un agente de recubrimiento liquido, que se aplicé sobre una cinta circulante. Los parametros
opticos se determinan en el barniz humedo, para poder establecer si el agente de recubrimiento liquido presenta la
intensidad de color requerida. Ademas, en el documento US 2013/0141727 A1 se describe un procedimiento para la
medicion del cambio de tono (flop) de una capa de recubrimiento en funcién del tiempo. A partir de los valores de
medicion den cambio de tono se determina entonces el “grado de moteado”. En el procedimiento se trata de predecir
el “grado de moteado” de una capa de recubrimiento mediante valores de cambio de tono medidos, concretamente
basandose en una relacién funcional determinada previamente entre los valores de cambio de tono de una capa de
recubrimiento en el estado humedo y el “grado de moteado” de la misma capa de recubrimiento en el estado
endurecido.

El documento DE-OS 2525701 da a conocer un procedimiento para la determinacién de parametros colorimétricos
de agentes de recubrimiento liquidos, midiéndose del agente de recubrimiento, por ejemplo, sobre un disco rotatorio,
una pelicula continua y midiéndose esta espectrofotométricamente de manera continua. Por lo demas, el documento
US 4.936.685 da a conocer un procedimiento para la medicién colorimétrica del barniz himedo, midiéndose los
parametros de color mientras el barniz esta expuesto a fuerzas de cizalladura o turbulencias. Los valores cromaticos
medidos de esta manera deben correlacionarse bien con los valores cromaticos, que se miden en el recubrimiento
secado del mismo barniz.

No pueden extraerse afirmaciones con respecto a la estabilidad o para determinar la estabilidad de una dispersion
liquida de los documentos mencionados anteriormente.

Sumario de la invencién

El objetivo de la presente invencién era poner a disposicion un procedimiento, que permita de manera efectiva
obtener afirmaciones con respecto a la estabilidad de dispersiones, por ejemplo, en cualquier estadio de su proceso
de produccion y de procesamiento o durante su almacenamiento y transporte.

Segun la invencion, el objetivo se alcanzd con un procedimiento para determinar la estabilidad de dispersiones,
detectandose la variacion de parametros pticos, por ejemplo, colorimétricos, en funcién del tiempo como medida de
la variacién de la estabilidad de una dispersion, asi como con un dispositivo configurado al respecto y el uso de un
dispositivo para la realizacién del procedimiento.

Por consiguiente, la presente invencion se refiere a un procedimiento para determinar la estabilidad de dispersiones
por medio de métodos de medicién opticos, por ejemplo, colorimétricos, que comprende las siguientes etapas:

A) proporcionar una dispersion que debe estudiarse,



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2702 896 T3

B) determinar al menos un parametro 6ptico, por ejemplo, colorimétrico, de la dispersién en estado liquido en
funcién del tiempo, y

C) evaluar la estabilidad de la dispersion mediante los parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos,
determinados,

teniendo lugar la determinacién del al menos un parametro 6ptico de la dispersion liquida en estado liquido en la
etapa B) sobre la superficie de un soporte que se encuentra en movimiento continuo.

Preferiblemente, la estabilidad de la dispersion se evalla basandose en una tolerancia definida previamente y en
particular preferiblemente basandose en una tolerancia definida previamente con respecto a la variacion de los
parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos, en funcion del tiempo.

Sorprendentemente se han encontrado que puede recurrirse a la correlacion entre la estabilidad de dispersion de
dispersiones pigmentadas y la variacion de parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos, en funcion del tiempo
para una afirmacion efectiva y fiable sobre la estabilidad de la dispersién que debe estudiarse en cada caso. Se
parte de la base de que la variacion del comportamiento de reflexion de uno o varios pigmentos se obtiene como
resultado de la variacion local de la concentracion de uno o varios de estos pigmentos en la dispersion.

Descripcion detallada de la invencion

Segun una forma de realizacion preferida, la invencion se refiere a un procedimiento para determinar la estabilidad
de dispersiones por medio de métodos de medicidon opticos, por ejemplo, colorimétricos, que comprende las
siguientes etapas:

A) proporcionar una dispersion que debe estudiarse,

B) determinar al menos un parametro éptico, por ejemplo, colorimétrico, de la dispersién en estado liquido en
funcion del tiempo, aplicandose la dispersion sobre la superficie de un soporte que se encuentra en
movimiento continuo y midiéndose 6pticamente, por ejemplo, colorimétricamente, sobre el soporte que se
encuentra en movimiento continuo, y

C) evaluar la estabilidad de la dispersion mediante los parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos,
determinados.

Segun una forma de realizacién preferida adicional, la invencién se refiere a un procedimiento para determinar la
estabilidad de dispersiones por medio de métodos de medicién 6pticos, por ejemplo, colorimétricos, que comprende
las siguientes etapas:

A) proporcionar una dispersion que debe estudiarse,

B) determinar al menos un parametro éptico, por ejemplo, colorimétrico, de la dispersién en estado liquido en
funcion del tiempo, aplicandose la dispersion sobre la superficie de un soporte que se encuentra en
movimiento continuo y midiéndose 6pticamente, por ejemplo, colorimétricamente, sobre el soporte que se
encuentra en movimiento continuo, y

C) evaluar la estabilidad de la dispersion mediante los parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos,
determinados,

tratandose en el caso del soporte que se encuentra en movimiento continuo de un soporte en forma de disco que se
encuentra en movimiento continuo, preferiblemente de un soporte en forma de disco sujeto a un eje horizontal
rotatorio o de uno que rota alrededor de un eje horizontal.

de un soporte en forma de disco sujeto a un eje horizontal rotatorio o de uno que rota alrededor de un eje horizontal.

Segun una forma de realizacion preferida adicional, la invencién se refiere a un procedimiento para determinar la
estabilidad de dispersiones por medio de métodos de medicién 6pticos, por ejemplo, colorimétricos, que comprende
las siguientes etapas:

A) proporcionar una dispersion que debe estudiarse,

B) determinar al menos un parametro éptico, por ejemplo, colorimétrico, de la dispersion en estado liquido en
funcion del tiempo, aplicandose la dispersion sobre la superficie de un soporte que se encuentra en
movimiento continuo y midiéndose 6pticamente, por ejemplo, colorimétricamente, sobre el soporte que se
encuentra en movimiento continuo, y
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C) evaluar la estabilidad de la dispersion mediante los parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos,
determinados,

utilizandose para la realizacién del procedimiento un dispositivo, que comprende:
a) un aparato de medicion para la medicion de parametros 6pticos, por ejemplo, colorimétricos,

b) una cubeta para alojar la dispersion con al menos una abertura de llenado y una abertura de salida en
forma de intersticio, y

c) un soporte en forma de disco montado sobre un eje horizontal, que puede hacerse girar con el eje o
alrededor del eje y dispuesto verticalmente con respecto al eje,

estando dispuesta la cubeta con respecto al soporte en forma de disco de tal manera que desde la abertura
de salida en forma de intersticio en el modo de trabajo del dispositivo puede salir material de dispersion
sobre la superficie del soporte en forma de disco.

Las formas de realizacién preferidas mencionadas anteriormente pueden combinarse también entre si.
A este respecto, la cubeta puede descansar en los lados sobre el disco y dejar abierto un intersticio en el centro.

Preferiblemente, el dispositivo contiene también un dispositivo de accionamiento para el soporte en forma de disco o
para el eje horizontal. Ademas, el dispositivo contiene preferiblemente una carcasa, que cubre los componentes de
dispositivo individuales. Preferiblemente se trata de una carcasa cerrada, que esta equipada con una trampilla. De
manera igualmente preferible, el aparato de medicién para la medicion de parametros opticos, por ejemplo,
colorimétricos, esta dispuesto sobre un eje de posicionamiento, que puede accionarse, por ejemplo, eléctricamente.
Esto ultimo permite situar el aparato de medicion en un punto de medicion definido a lo largo de un recorrido
horizontal por la pelicula de dispersion sobre el soporte en forma de disco. El dispositivo permite la medicién sin
contacto de la pelicula de dispersion.

A continuacion, se pretende explicar mas detalladamente las etapas individuales del procedimiento de la presente
invencion.

En la etapa A del procedimiento segun la invencién se proporciona una dispersion. Una dispersion es un sistema de
varias fases, de las que una esta distribuida de manera continua (agente dispersante) y al menos otra de manera
fina (fase dispersada). En el sentido de la invencion se trata de denominadas dispersiones liquidas, es decir de
dispersiones en las que el agente dispersante es un liquido y la fase dispersa es un liquido y/o un sdlido. Las
dispersiones en las que una fase liquida esta dispersa en una fase liquida se denominan también emulsiones, las
dispersiones en las que una fase soélida esta dispersa en una fase liquida se denominan también suspensiones. Por
motivos de simplicidad, las dispersiones liquidas utilizadas en la presente invenciéon se denominan en este caso y en
lo sucesivo dispersiones.

En el caso de las dispersiones puede tratarse de dispersiones pigmentadas o no pigmentadas. Las dispersiones
pigmentadas estan pigmentadas preferiblemente con pigmentos colorantes y/o de efecto. Puede tratarse de
dispersiones a base de agua, de dispersiones a base de disolventes organicos o de dispersiones, que estan libres
de agua y disolventes organicos. Ejemplos de dispersiones pigmentadas son pinturas de dispersion, pastas de
pigmento y barnices pigmentados. Ejemplos de dispersiones no pigmentadas son preparaciones de aglutinante
liqguidas o barnices no pigmentados. Sin embargo, en el procedimiento también puede utilizarse cualquier otra
dispersion pigmentada o no pigmentada. Las dispersiones no pigmentadas pueden prepararse, por ejemplo,
mediante la adicion de pigmentos y/o tintes colorantes y/o de efecto para el procedimiento.

La dispersion que debe estudiarse, por ejemplo, se extrae en cualquier punto deseado de su proceso de produccion
o de procesamiento o se proporciona de otro modo, por ejemplo, también puede tratarse de una dispersion recibida
de un fabricante. El procedimiento segun la invencion puede emplearse para dispersiones de cualquier
pigmentacion. Las dispersiones pueden contener plgmentos colorantes y/o de efecto Ejemplos de pigmentos
colorantes son pigmentos de absorcion (por ejemplo, Irgazm naranja L 2990 HD, Irgazm rojo L 3660HD, Heliogen
azul L 7080y BAYFERROX® 3920).

Ejemplos de pigmentos de efecto son pigmentos de reflexion (por ejemplo, STAPA® HYDROLAN 2156, STAPA
HYDROLAN S 2100, Aquasilber LPW/980 o Aquamet NPW/2900) o pigmentos de interferencia (por ejemplo, Iriodin®
9225 Rutile Blue Pearl SW, Colorstream® T20-03 WNT, Tropic Sunrise y SUnGEM® 288-7222).

Los pigmentos pueden estar presentes individualmente o en combinacion entre si. La dispersion también puede
contener tintes.

Etapa B
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En la etapa B del procedimiento segun la invencion se determinan los parametros opticos, por ejemplo,
colorimétricos, de la dispersion en estado liquido en funcién del tiempo. Si en el caso de la dispersién que debe
estudiarse se trata de una dispersion no pigmentada, es decir de una dispersion no pigmentada con pigmentos
colorantes y/o de efecto, esta dispersion tiene que prepararse en primer lugar mediante la adicién de pigmentos y/o
tintes colorantes y/o de efecto. Esto puede tener lugar, por ejemplo, mediante la adicién de una pasta de prueba
pigmentada especial (por ejemplo, Pehafix disolucion de pigmento rojo, Peter-Lacke GmbH) o una disolucion de tinte
(por ejemplo, Pehazell disolucion de tinte roja, Peter-Lacke GmbH) a la dispersion.

Para determinar los parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos, de la dispersion en estado liquido se aplica la
dispersion sobre un soporte adecuado y se mide en estado liquido por medio de un aparato de mediciéon adecuado,
por ejemplo, por medio de un espectrofotémetro. Para la medicién se aplica la dispersion preferiblemente sobre la
superficie de un soporte que se encuentra en movimiento continuo, en particular sobre la superficie de un soporte en
forma de disco que se encuentra en movimiento continuo y se mide sobre el soporte que se encuentra en
movimiento continuo. Se conocen diferentes Métodos para la caracterizacion optica, por ejemplo, colorimétrica, de
medios liquidos, por ejemplo, de Barnices liquidos, sobre soportes moéviles. Por ejemplo, la aplicacion puede tener
lugar sobre una cinta que se encuentra en movimiento continuo, sobre un cuerpo cilindrico que se encuentra en
movimiento continuo, por ejemplo, un rodillo rotatorio, o sobre un soporte en forma de disco que se encuentra en
movimiento continuo, por ejemplo, un disco de medicién rotatorio. Un procedimiento para la caracterizacion
colorimétrica de medios liquidos con ayuda de una cinta que se encuentra en movimiento continuo se describe, por
ejemplo, en el documento DE 30 29 257 A1. En este documento, el medio liquido se aplica por medio de un rodillo
de aplicacion y diferentes rodillos de distribucion. Un procedimiento para la caracterizacion colorimétrica con ayuda
de un rodillo rotatorio se describe, por ejemplo, en el documento DE 199 60 919 A1. En este documento, el medio
liquido se aplica por medio de una cubeta con abertura en forma de intersticio para la regulacion del grosor de capa
de la pelicula sobre un soporte en forma de rodillo que rota de manera continua. El documento DE 25 25 701 A1
describe un procedimiento para la caracterizacion colorimétrica de medios liquidos con ayuda de una pelicula de
barniz que se desplaza con un sustrato, tal como, por ejemplo, un disco de medicidon que rota alrededor de un eje
horizontal.

Segun una forma de realizacion preferida, la dispersion se aplica sobre un soporte en forma de disco que se
encuentra en movimiento continuo, de manera especialmente preferible sobre un soporte en forma de disco que rota
alrededor de un eje horizontal o sobre un soporte en forma de disco sujeto a un eje horizontal rotatorio.

El soporte en forma de disco puede ser un disco de medicion, por ejemplo, de acero templado.

En general, la aplicacion de la dispersion sobre la superficie de un soporte que se encuentra en movimiento continuo
puede tener lugar con medios adecuados, por ejemplo, por medio de un recipiente, tal como, por ejemplo, una
cubeta, presentado este o esta aberturas de llenado o de salida correspondientes. Preferiblemente, en la forma de
realizacion preferida mencionada anteriormente, la dispersion se aplica por medio de una cubeta con abertura en
forma de intersticio para la regulacion del grosor de capa de la pelicula aplicada sobre el soporte en forma de disco
que se encuentra en movimiento continuo. A este respecto, el grosor de capa puede ascender, por ejemplo, a de
100 ym a 1500 pm.

Tras la aplicacion se miden o se detectan, por ejemplo, espectrofotométricamente, los parametros opticos, por
ejemplo, colorimétricos, deseados de la pelicula de dispersion aplicada. A este respecto, la medicion tiene lugar en
la pelicula de dispersion, que se encuentra sobre un soporte que se encuentra en movimiento continuo, siendo el
soporte preferiblemente un soporte en forma de disco que rota alrededor de un eje horizontal, por ejemplo, un disco
de medicion. Parametros O6ptimos, que deben determinarse, adecuados, son, por ejemplo, parametros
colorimétricos, el indice de refraccion, la distribucion de pixeles de imagen y la densidad de centelleo. Parametros
colorimétricos adecuados son los valores de reflexion o valores de remision. Igualmente, como parametros
colorimétricos pueden usarse también parametros derivados de los valores de reflexion o valores de remision.

Los parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos, por ejemplo, los valores de reflexién o parametros derivados de
los mismos, se detectan por medio de aparatos de medicion espectrofotométricos convencionales. El experto en la
técnica conoce suficientemente tales aparatos de medicion y pueden obtenerse en el mercado.

Los parametros Opticos, por ejemplo, colorimétricos, se detectan segun la invencién en funcion del tiempo. Esto
incluye, en particular, una medicién de los parametros 6pticos, por ejemplo, colorimétricos, de la dispersion aplicada
en funcién del tiempo, encontrandose la dispersion durante la duracion del tiempo de medicion total sobre el soporte
que se encuentra en movimiento continuo. Es decir, las mediciones tienen lugar en funcién del tiempo, mientras que
el soporte se encuentra en movimiento continuo. Segun una forma de realizacion, este puede tener lugar midiendo o
determinado los parametros 6pticos, por ejemplo, colorimétricos, de la dispersion aplicada sobre el soporte que se
encuentra en movimiento continuo en intervalos de tiempo definidos. Las mediciones pueden tener lugar, por
ejemplo, hasta una duracion total de 30 segundos hasta 20 minutos. Las mediciones pueden tener lugar en el plazo
de la duracion de medicion total seleccionada a intervalos de, por ejemplo, 10 segundos a 3 minutos. Para la
medicion se situa el aparato de medicion, por ejemplo, un espectrofotémetro, de tal manera delante del soporte que
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se encuentra en movimiento continuo, por ejemplo, de un disco que rota alrededor de un eje horizontal, que puede
tener lugar una medicioén sin contacto en la posicion de medicion seleccionada. Siempre que se usen varios angulos
de observacion, la medicion se realiza para cada angulo de observacion.

Como parametros colorimétricos pueden detectarse, por ejemplo, los valores de remisioén, los valores de reflexion,
las coordenadas de cromaticidad (valores CIEL*a*b*), la diferencia de color E* en el angulo de observacién y de
iluminacion seleccionado, el croma C*, el angulo de tono cromatico h* o la variacion de estos parametros a lo largo
del tiempo. A este respecto, la variacién de un parametro colorimétrico incluye la diferencia del valor del parametro
colorimétrico entre el valor cero (valor del parametro colorimétrico en el momento cero) y el valor en el momento x de
la medicién. Los parametros colorimétricos medidos o detectados pueden almacenarse en una base de datos y
valorarse mediante un software. Lo analogo es aplicable también en general para parametros 6pticos.

Ventajosamente, el aparato de medicion, por ejemplo, el espectrofotémetro, puede estar disefiado o programado de
tal manera que para cada punto de mediciéon se emita directamente la diferencia del valor del parametro éptico, por
ejemplo, colorimétrico, entre el valor cero y el valor en el momento x de la medicion. Es muy adecuada, por ejemplo,
la variacién de la diferencia de color Delta E*.

El experto en la técnica conoce mediciones de remision y de reflexion asi como el calculo o la derivacion de valores
cromaticos a partir de los valores medidos. Esto puede tener lugar segun aquellas normas que se usan para la
medicion de barniz seco. Ejemplos de tales normas son:

DIN 5033-1 (1979-03-00) Colorimetria; Términos basicos de la colorimetria; DIN 5033-2 (1992-05-00) Colorimetria;
Sistemas de valencia normativa; DIN 5033-3 (1992-07-00) Colorimetria; indices colorimétricos; DIN 5033-4 (1992-
07-00) Colorimetria; Procedimientos espectrales; DIN 5033-5 (1981-01-00) Colorimetria; Procedimientos de
equivalencia; ISO 7724-1 Pinturas y barnices; Colorimetria; Parte 1: Principios; 1ISO 7724-2 (1984-10-00) Pinturas y
barnices; Colorimetria; Parte 2: Determinacion de indices colorimétricos; ISO 7724-3 (1984-10-00) Pinturas y
barnices; Colorimetria; Parte 3: Calculos de diferencias de color.

Etapa C

En la etapa C del procedimiento segun la invenciéon se evalla la estabilidad de la dispersion mediante los
parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos, medidos o determinados, preferiblemente basandose en la
diferencia del parametro optico, por ejemplo, colorimétrico, entre el valor cero (valor del parametro 6ptico, por
ejemplo, colorimétrico, en el momento cero) y el valor en el momento x de la medicion.

La valoracion tiene lugar mediante la determinacion de una regresion, preferiblemente una recta de regresion lineal,
que representa el parametro 6ptico, por ejemplo, colorimétrico, seleccionado (por ejemplo, la diferencia de color E*)
0 su variacién en funcién del tiempo.

La evaluacion de los datos obtenidos puede tener lugar mediante la comparacion de los parametros de la funcion de
regresion, por ejemplo, en el caso de una recta de regresion mediante la pendiente m4 y la interseccion axial de las
ordenadas mq (es decir el punto de corte de las rectas de regresion con las ordenadas) asi como de los parametros
para la calidad de la adaptacion de la curva, por ejemplo, el coeficiente de determinacion . A este respecto, para
los parametros mq (interseccion axial de las ordenadas) y m1 (pendiente de las rectas de regresion), es aplicable que
debe ser lo mas préximos a cero posible, es decir, valores mas pequerios indican una dispersion estable, valores
mas grandes una dispersion menos estable. Para los parametros de la calidad de la adaptacion de la curva es
aplicable que una peor calidad de la adaptacién se manifiesta mediante valores mas pequefios y apunta a una
dispersion inestable. Para una dispersion estable, el coeficiente de determinacion r? debe ascender al menos a 0,97
(de manera correspondiente al 97%). A este respecto, los datos pueden compararse tanto basandose en la
representacion grafica como en los factores numéricos del calculo de las rectas de regresion y de la calidad de la
adaptacion de la curva.

d(L*, a*, b*, C, h, E*)(éngulo de observacion, angulo de iluminacien) = Mo + (m1 x tiempo), es decir mg + (m4 multiplicado por el
tiempo (en horas, minutos, segundos)).

A este respecto, mo debe ser preferiblemente cero. Cuanto menor sea my, mas estable sera la dispersion.
Preferiblemente, mg es como maximo + 0,05.

Preferiblemente, m4 también debe ser cero. Cuanto menor sea m1, mas estable sera la dispersion. Preferiblemente,
m4 es, por ejemplo, como maximo 0,1 min” para la diferencia de color total dE*. Para la determinacién de la calidad
de la adaptacion de la curva puede usarse, por ejemplo, la siguiente relacion:

2 Yerror? L (i - 9)?
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7 = coeficiente de determinacion

' Zerror'2 = Z(Yi -2
z total = ) 0 = 7o)

yi = valor de respuesta observado de orden i
yi = valor de respuesta adaptado de orden i
yi = valor medio de respuesta

La relacién mencionada anteriormente también puede usarse como funcién ponderada:

. Y- 9)° (n-1)
rée=1-— — *
Ti—-y): \(n—p-1)
n = nimero de los puntos de datos

p = numero de los términos del modelo de regresion

o —_— A. 2 ’
o1 _{Z(yl J_/z)z ‘f)
20— f(z) = cualquier forma de una funcién de ponderacién

Preferiblemente, la evaluacion de la estabilidad de la dispersion tiene lugar basandose en una tolerancia definida
previamente, por ejemplo, una tolerancia definida previamente con respecto a la variacién de los parametros 6pticos,
por ejemplo, colorimétricos, en funcion del tiempo o de la pendiente de las rectas de regresion. La tolerancia todavia
aceptable puede establecerse individualmente y adaptarse a las circunstancias y requisitos especificos.

En general es deseable una dependencia lineal de la variacion de los parametros Opticos, por ejemplo,
colorimétricos, (por ejemplo, de la variacion de la diferencia de color Delta E*) asi como una recta de regresion con
pendiente aproximadamente cero. Una dependencia lineal o una pendiente reducida de las rectas de regresion
indican una dispersion con una estabilidad suficiente o aceptable.

Si la variacion de los parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos, supera, por ejemplo, la variacion de la
diferencia de color con el tiempo, una determinada tolerancia definida previamente, esto da como resultado una
indicacion de una dispersion inestable o al menos una dispersion de estabilidad escasa. Mediante tales resultados
pueden tomarse entonces medidas adecuadas, para aumentar o volver a establecer la estabilidad de la dispersion.
Esto puede tener lugar, por ejemplo, mediante la adicién, la retirada y/o el cambio de determinados pigmentos,
aditivos y/o sustancias contenidas adicionales de la dispersion. Naturalmente, también puede comprobarse la
inservibilidad de una dispersién con respecto a la estabilidad.

La invencion también se refiere, tal como ya se ha descrito anteriormente, a un dispositivo para la realizacion del
procedimiento segun la invencién. Un dispositivo preferido para la realizacion del procedimiento segun la invencion
se describe en el documento DE 20 2013 009 407 U1. Tales dispositivos pueden obtenerse también
comercialmente, por ejemplo, como dispositivo compacto con el nombre Q-Chain® LCM.

El procedimiento segun la invencion y el dispositivo pueden utilizarse durante la produccion y el procesamiento de
dispersiones pigmentadas y no pigmentadas, por ejemplo, en la industria del barniz y de la pintura. Con ayuda del
procedimiento pueden obtenerse informacion valiosa sobre la estabilidad de dispersiones. Por ejemplo, puede
emplearse tanto en el desarrollo como en el control de calidad de preparaciones de pigmento. Para ello se mezclan,
por ejemplo, pastas con un barniz de prueba blanco en una proporciéon definida y se mide la variacion de los
parametros opticos, por ejemplo, colorimétricos, en funcion del tiempo.

El procedimiento segun la invencion se expondra mediante el siguiente ejemplo.

Ejemplo
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Como dispersidon que debe estudiarse se usd una mezcla de un barniz de prueba blanco y una pasta de color,
pigmentada con pigmento rojo 254. Para la aplicacion y medicion se utilizé un aparato compacto Q-Chain® LCM. La
dispersion se lleno en la cubeta del dispositivo de medicion y se aplico sobre el disco rotatorio (revolucion: 1 Hz). Se
obtuvo como resultado un grosor de capa de aproximadamente 900 ym. Entonces se aproximé el aparato de
medicion con la abertura de mediciéon a un punto de medicion en la mitad inferior del disco y se midi6 la variaciéon de
la diferencia de color Delta E* (geometria 45/0) a intervalos de aproximadamente de un minuto en el plazo de una
duracién de medicién total de aproximadamente 14 minutos. Los valores de medicidon determinados se exponen en
la tabla 1.

Tabla 1:

Tiempo [hh:mm:ss] dE*ss00
00:00:00 0,00
00:01 :11 0,08
00:02:14 0,20
00:03:16 0,27
00:04:18 0,30
00:05:25 0,37
00:06:32 0,41
00:07:43 0,48
00:08:50 0,57
00:09:58 0,66
00:11:05 0,68
00:12:11 0,76
00:13:32 0,84

dE=Delta E; 45/0 = geometria de medicion 45°/0°

La valoracion de los valores de medicién tuvo lugar mediante una recta de regresion. En la Figura 1 se representa la
recta de adaptacion. A partir de la representacion resulta evidente que la pendiente asciende a m+, ¢ = 0,07 min™ y
la interseccién en ordenadas a mg, ¢e = 0,03. Esto significa que en el caso de la dispersion estudiada se trata de una
dispersioén estable.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para determinar la estabilidad de dispersiones liquidas por medio de métodos de medicion épticos,
que comprende las siguientes etapas:

A) proporcionar una dispersion que debe estudiarse liquida,
B) determinar al menos un parametro 6ptico de la dispersion liquida en estado liquido en funcién del tiempo, y
C) evaluar la estabilidad de la dispersién liqguida mediante el al menos un parametro 6ptico determinado,

teniendo lugar la determinacién del al menos un parametro 6ptico de la dispersion liquida en estado liquido en la
etapa B) sobre la superficie de un soporte que se encuentra en movimiento continuo.

2.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, tratandose de una dispersion liquida pigmentada.

3.- Procedimiento segun la reivindicacion 1 o 2, tratandose en el caso del al menos un parametro éptico de un
parametro colorimétrico.

4.- Procedimiento segun la reivindicacion 3, tratdndose en el caso del parametro colorimétrico de un valor de
reflexion, un valor de remision o un parametro colorimétrico derivado de un valor de reflexion o valor de remision.

5.- Procedimiento segun la reivindicacion 4, tratandose en el caso del parametro colorimétrico derivado de un valor
de reflexion o valor de remision de las coordenadas de cromaticidad (valores CIEL*a*b*), la diferencia de color E*, el
croma C* y/o el angulo de tono cromatico h*.

6.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 5, tratandose en el caso del soporte que se encuentra en
movimiento continuo de un soporte en forma de disco.

7.- Procedimiento segun la reivindicacion 6, tratandose de un soporte en forma de disco que rota alrededor de un eje
horizontal o de un soporte en forma de disco sujeto a un eje horizontal rotatorio.

8.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 7, aplicandose la dispersion liquida por medio de una
cubeta con abertura en forma de intersticio para la regulacion del grosor de capa de la pelicula aplicada sobre el
soporte que se encuentra en movimiento continuo.

9.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 8, utilizandose para la realizacion del procedimiento un
dispositivo, que comprende:

a) un aparato de medicion para la medicién de parametros 6pticos,

b) una cubeta para alojar la dispersion liquida con al menos una abertura de llenado y una abertura de salida
en forma de intersticio, y

c) un soporte en forma de disco montado sobre un eje horizontal, que puede hacerse girar con el eje o
alrededor del eje y dispuesto verticalmente con respecto al eje,

estando dispuesta la cubeta con respecto al soporte en forma de disco de tal manera que desde la abertura
de salida en forma de intersticio en el modo de trabajo del dispositivo puede salir material de dispersion
sobre la superficie del soporte en forma de disco.

10.- Dispositivo, que comprende:

a) un aparato de medicién para la medicién de parametros 6pticos;

b) una cubeta para alojar la dispersion liquida con al menos una abertura de llenado y una abertura de salida
en forma de intersticio, y

c) un soporte en forma de disco montado sobre un eje horizontal, que puede hacerse girar con el eje o
alrededor del eje y dispuesto verticalmente con respecto al eje,

estando dispuesta la cubeta con respecto al soporte en forma de disco de tal manera que desde la abertura
de salida en forma de intersticio en el modo de trabajo del dispositivo puede salir material de dispersion
sobre la superficie del soporte en forma de disco,

donde forma una pelicula de dispersion,
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caracterizado

porque el aparato de mediciéon puede situarse, accionado eléctricamente, en un punto de medicién definido
a lo largo de un recorrido horizontal por la pelicula de dispersion sobre el soporte en forma de disco, para
medir los parametros 6pticos en intervalos de tiempo definidos sobre la pelicula de dispersion que se
encuentra en movimiento continuo, estando programado el aparato de mediciéon de tal manera que para
cada punto de medicion se emite la diferencia del parametro éptico con respecto a un valor cero.

11.- Uso de un dispositivo que comprende:

un aparato de medicién para la medicién de parametros 6pticos;

una cubeta para alojar la dispersion liquida con al menos una abertura de llenado y una abertura de salida
en forma de intersticio, y

un soporte en forma de disco montado sobre un eje horizontal, que puede hacerse girar con el eje o
alrededor del eje y dispuesto verticalmente con respecto al eje,

estando dispuesta la cubeta con respecto al soporte en forma de disco de tal manera que desde la abertura
de salida en forma de intersticio en el modo de trabajo del dispositivo pueda salir material de dispersion
sobre la superficie del soporte en forma de disco,

para la realizacién de un procedimiento para determinar la estabilidad de dispersiones liquidas por medio
de métodos de medicidn opticos, que comprende las siguientes etapas:

proporcionar una dispersion que debe estudiarse liquida,
determinar al menos un parametro dptico de la dispersion liquida en estado liquido en funcién del tiempo, y
evaluar la estabilidad de la dispersién liqguida mediante el al menos un parametro 6ptico determinado,

teniendo lugar la determinacién del al menos un parametro 6ptico de la dispersion liquida en estado liquido
en la etapa B) sobre la superficie de un soporte que se encuentra en movimiento continuo.

10
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Figura 1/1
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