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DESCRIPCION

Negros de carbono oxidados tratados con poliéteraminas y composiciones de recubrimiento que comprenden los
mismos

Campo de la invencion

En el presente documento se desvelan negros de carbono oxidados tratados con poliéteraminas y su uso en
recubrimientos y composiciones de recubrimiento.

Antecedentes

El negro de carbon es el pigmento negro mas ampliamente usado en tanto las formulaciones basadas en agua como
en disolvente para recubrimientos superficiales, que normalmente incluyen resinas. El color del recubrimiento
depende de varios factores que incluyen la carga de negro de carbdn, la calidad de una dispersidén de negro de
carbon en la matriz de resina, la calidad especifica del negro de carbén y el tamafio de particulas primarias y el
tamafo de agregados. Por consiguiente, sigue existiendo una necesidad de mejorar las formulaciones de
recubrimiento.

El documento de patente US 2003/0024434 desvela que muchos pigmentos para su uso en tintas no son facilmente
solubles en disoluciones acuosas y frecuentemente requieren la presencia de dispersantes para mejorar su
dispersabilidad. Sin embargo, estos dispersantes poliméricos tienden a aumentar la viscosidad y el tiempo de
secado de la tinta y disminuye la humectabilidad de los medios de impresién con la tinta. Para vencer este problema,
el documento de patente US 2003/0024434 desvela un negro de carbén oxidado, cuya superficie se ha recubierto
con poliéteraminas. Cao, Shu-Hua et al., "To improve the dispersibility of carbon black in water with plasma and
organic amines treatments", Chemical Abstracts Service, Columbus, Ohio, EE. UU., XP002698176, desvela que la
dispersabilidad del negro de carbdn en agua es baja, pero se puede mejorar oxidando primero el negro de carbén
usando un plasma de oxigeno, seguido por un tratamiento superficial con poliéteraminas. Segun el documento de
patente EP 1 666 543 A1, un negro de carbdn oxidado que tiene un éarea superficial especifica BET de 150 -
300 m?/g, un namero de adsorcion de aceite DBP que varia desde 150 - 400 ml/100 g y un tamafio de particulas
promedio que varia desde 14 - 24 nm mejora la fluidez de una resina mientras se mantiene alta conductividad
eléctrica.

Sumario

Una realizacién proporciona un granulo o material en polvo que comprende:
un negro de carbdn oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un nimero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafo de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm; y
una poliéteramina que comprende mondémeros de o6xido de etileno y &xido de propileno, en donde la
poliéteramina recubre el negro de carbdn oxidado.

Otra realizacion proporciona un granulo o material en polvo que comprende:
un negro de carbon oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un numero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafo de particulas primario que varia

desde 7 hasta 30 nm, y

una poliéteramina que tiene la formula:

e

en donde x = 1-35, y = 3-30, x/y es al menos 0,15, y la poliéteramina recubre el negro de carbon oxidado.
Otra realizacion proporciona una composicién de recubrimiento, que comprende:

un negro de carbon oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un numero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafio de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm,
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una poliéteramina que comprende monémeros de 6xido de etileno y éxido de propileno, y;

una resina seleccionada de acrilicos, poliésteres, poliuretanos, alquidos, acetato-butirato de celulosa,
nitrocelulosa, melaminas, epoxis, y mezclas y copolimeros de los mismos. La resina puede tener un peso
molecular de al menos 10.000.

Otra realizacion proporciona un recubrimiento que comprende:

un negro de carbdn oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un nimero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g, y un tamafio de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm,

una poliéteramina que comprende mondmeros de 6xido de etileno y 6xido de propileno, y

una resina seleccionada de acrilicos, poliésteres, poliuretanos, alquidos, acetato-butirato de celulosa,
nitrocelulosa, melaminas, epoxis, y mezclas y copolimeros de los mismos.

Otra realizacion proporciona un método de preparacion de un granulo o material en polvo, que comprende: recubrir
un negro de carbon oxidado con una poliéteramina, en donde el negro de carbon oxidado se obtiene oxidando un
negro de carbén no modificado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un nimero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafio de particulas primario que varia desde
7 hasta 30 nm.

Descripcion detallada

En el presente documento se desvelan composiciones dirigidas a negros de carbéon oxidados que tienen un
recubrimiento de poliéteramina, formulaciones de recubrimiento que comprenden dichos negros de carbén oxidados,
y métodos de preparacion de las mismas.

Los recubrimientos superficiales negros se preparan frecuentemente a partir de formulaciones que contienen una
dispersién de negro de carbodn y resina. Normalmente, una dispersién de negro de carbdn 6ptima en el recubrimiento
seco final (que ocurre después de la evaporacién de disolvente) surge de una composicién de recubrimiento que
comprende una dispersion del negro de carbén en una formulacién liquida que se aplica a una superficie. En
recubrimientos basados en disolvente, la estabilidad de las dispersiones de negro de carbén en el disolvente se
basa en la estabilizacion estérica de las particulas individuales de pigmento. Dicha estabilidad se puede
proporcionar por adyuvantes de dispersion.

Mas especificamente, las calidades de negro de carbén oxidado superficial, que normalmente se usan en
formulaciones de recubrimiento basadas en disolvente, frecuentemente incluyen polimeros con funcionalidad amina
como adyuvantes de dispersidon debido a que grupos amina se pueden anclar con grupos acidos sobre la superficie
de negro de carbdn oxidado mediante la interaccién acido/base. Debido a que los adyuvantes de dispersién son
poliméricos, pueden proporcionar estabilizacion estérica mediante la interaccion de polimeros con el disolvente. Asi,
los adyuvantes de dispersion tipicos tienen un peso molecular de 30.000 a 100.000. El peso molecular relativamente
alto, sin embargo, puede impedir y/o ralentizar la adsorcién del adyuvante de dispersidon sobre la superficie de negro
de carbdn. Este problema puede ser agravado para negros de carbdn que tienen un alta area superficial y pequefio
tamafo de particulas primario a medida que aumenta el nimero de contactos particula a particula, aumentando asi
el tiempo de molienda y la cantidad de adyuvante de dispersion para humedecer el material y formar una buena
dispersién de disolvente. Normalmente, para una dispersion de negro de carbdn de alto color en formulaciones de
recubrimiento de disolvente, la carga tipica de adyuvante de la dispersion es 50 % a 100 % en peso de negro de
carbon.

Actualmente, en el mercado automovilistico basado en disolvente para capas de fondo, las formulaciones de
recubrimiento equilibran las propiedades de color (L) y subtono azul (b*) del negro de carbén, que normalmente son
negros de carbon oxidados. El inconveniente de uso de muchas de estas calidades de negro de carbén es el largo
tiempo de dispersién para obtener una mezcla base para color pleno y buen poder cubriente.

Se ha descubierto que tratar el negro de carbdn con poliéteraminas antes de la formacién de las dispersiones y las
composiciones de mezcla base es beneficioso para las formulaciones de recubrimiento y los métodos de
preparacion de las formulaciones. Por consiguiente, una realizaciéon proporciona un material en polvo que
comprende:

un negro de carbon oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un numero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafio de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm; y



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2770449 T3

una poliéteramina que comprende mondmeros de o6xido de etileno y 6xido de propileno, en donde la
poliéteramina recubre el negro de carbén oxidado.

En una realizacion, "negros de carbon oxidados" son pigmentos de negro de carbdn que tienen, en general, un
pH < 7,0 que caracteriza los grupos iénicos o ionizables unidos en la superficie, tales como grupos alcohol, fenol y/o
acido carboxilico. El grado de oxidacion del negro de carbén puede determinar la concentracion superficial de estos
grupos. Los agentes de oxidacion a modo de ejemplo para los negros de carbén incluyen gas oxigeno, ozono,
peroxidos tales como peroxido de hidrégeno, persulfatos tales como persulfato de sodio y potasio, hipohalitos tales
como hipoclorito sédico, acido nitrico y oxidantes que contienen metales de transicion tales como sales de
permanganato, tetréxido de osmio, éxidos de cromo, nitratos céricos de amonio, y mezclas de los mismos (por
ejemplo, mezclas de oxidantes gaseosos tales como oxigeno y ozono). En una realizacion, los "negros de carbén
oxidados" son los pigmentos que se han sometido a un tratamiento de oxidacion.

En una realizacién, el negro de carbdn oxidado se obtiene de la oxidacién de negros de carbon no modificados,
como se ha descrito anteriormente. Las particulas de negro de carbon no modificado se pueden seleccionar de
negros de canal, negros de horno, negros de gas y negros de lampara. Los negros de carbon no modificados a
modo de ejemplo incluyen los comercialmente disponibles como Regal®, Black Pearls®, Elftex®, Monarch®,
Mogul® y Vulcan®, tales como Black Pearls® 1100, Black Pearls® 900, Black Pearls® 880, Black Pearls® 800,
Black Pearls® 700, Black Pearls® 570, Elftex® 8, Monarch® 900, Monarch® 880, Monarch® 800, Monarch® 700,
Regal® 660 y Regal® 330.

En otra realizacion, el negro de carbén oxidado se obtiene de fuentes comerciales, tales como Black Pearls® 1400,
Black Pearls® 1300, Black Pearls® 1000, Black Pearls® L, Monarch® 1000, Mogul® L y Regal® 400.

En una realizacién, el negro de carbén oxidado no estd modificado. Por ejemplo, el negro de carbon oxidado se
forma por oxidacion de negro de carbon no modificado. En otras realizaciones, el negro de carb6n oxidado se trata
adicionalmente con otros métodos de modificacion superficial para introducir grupos iénicos o ionizables en una
superficie de pigmento, tal como cloracion y sulfonilaciéon. En otra realizacion, el negro de carbéon oxidado se
modifica para incluir grupos organicos unidos. Por ejemplo, la patente de EE.UU. N° 5.851.280 desvela métodos
para la unién de grupos organicos sobre pigmentos que incluyen, por ejemplo, unién por una reacciéon de diazonio
en donde el grupo organico es parte de la sal de diazonio. En otra realizacion mas, el negro de carbén oxidado se
forma por oxidacién de negro de carbén modificado (por ejemplo, modificado por cloracién, sulfonilacion, o por union
de grupos organicos).

En una realizacion, "recubrir" o "recubrimiento” se refiere a una interaccion fisica y/o quimica entre la poliéteramina 'y
el negro de carbén que no es covalente. En una realizacién, la poliéteramina y el negro de carbdon oxidado
interaccionan por adsorcién, union ioénica, interaccion de van der Waals, etc.,, y combinaciones de dichas
interacciones. Por ejemplo, los negros de carbono oxidados proporcionan grupos acidos (por ejemplo, grupos acido
carboxilico o alcohol y aniones y sales de los mismos) que pueden interaccionar con los grupos amina (y cationes y
sales de los mismos) de la poliéteramina.

En una realizacion, el negro de carbon oxidado tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g (por
ejemplo, desde 90 hasta 650 m?/g), un niumero de adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g
(por ejemplo, desde 60 hasta 160 ml/100 g) y un tamafio de particulas primario que varia desde 7 hasta 30 nm (por
ejemplo, desde 10 hasta 25 nm). El area superficial BET se puede determinar segun ASTM-D6556. DBP se puede
determinar segun ASTM-D2414. El tamafio de particulas primarias se puede determinar segun ASTM-D3849 (07-
2011).

En una realizacion, la poliéteramina es, en general, un compuesto de menor peso molecular con respecto a los
tipicos adyuvantes de dispersiéon. Por ejemplo, la poliéteramina tiene un peso molecular que varia desde 250 hasta
5.000, o un peso molecular que varia desde 1.000 hasta 2.500. La poliéteramina puede ser una mono-, di-, 0
triamina donde los grupos amina tienen accesibilidad suficiente para interaccionar con la superficie del negro de
carbon oxidado. En una realizacién, la poliéteramina esta terminada con uno o mas grupos amina. En una
realizacion, la poliéteramina es una monoamina.

En una realizacion, la poliéteramina comprende mondmeros de 6xido de propileno y de etileno en una relacion que
varia desde 1:2 hasta 9:1, tal como una relacién que varia desde 1:2 hasta 8:1, 1:2 hasta 7:1, 0 1:2 hasta 6:1.

La poliéteramina puede ser ramificada o lineal. En una realizacion, la poliéteramina tiene la formula:

’fo\/\f§(° /w/)Nsz
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en donde x = 1-35, y = 3-30, x/y es al menos 0,15. En otras realizaciones, x/y es al menos 0,3. Por ejemplo, x/y
puede ser 9/1, 3/19, 29/6, 10/31 o 1/1. Las poliéteraminas a modo de ejemplo se pueden obtener comercialmente de
Huntsman Corporation con la marca registrada de poliéteraminas JEFFAMINE®.

El material en polvo es un material en particulas y normalmente comprende agregados de las particulas primarias. El
material en polvo puede estar presente como una dispersién, o como un polvo a granel, por ejemplo, un polvo
sustancialmente libre de agua o disolvente, tal como menos de 10 %, menos de 5 %, menos de 3 %, o menos de
1 % de agua o disolvente. En una realizacion, la poliéteramina esta presente en el material en polvo (por ejemplo, el
material en polvo a granel) en una cantidad que varia desde 5 % hasta 30 % en peso con respecto al peso total del
material en polvo, tal como una cantidad que varia desde 5 % hasta 30 % en peso con respecto al peso total del
material en polvo. En otra realizacion, el negro de carbdn esta presente en el material en polvo en una cantidad que
varia desde 65 % hasta 95 % en peso con respecto al peso total del material en polvo.

Otra realizacion proporciona un método de preparacion de un material en polvo, que comprende: recubrir un negro
de carbdn oxidado con una poliéteramina, en donde el negro de carbon oxidado se obtiene oxidando un negro de
carbon (por ejemplo, un negro de carbdn no modificado) que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta
700 m?/g, un numero de adsorcién de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafo de particulas
primario que varia desde 7 hasta 30 nm.

En una realizaciéon, la etapa de recubrimiento comprende pulverizar la poliéteramina sobre el negro de carboén
oxidado. En una realizacion, la pulverizacion se realiza sobre polvo de negro de carbén oxidado.

Estan disponibles muchos negros de carbén de alto color como o un polvo o granulo, que es la forma compactada
del polvo. Mientras que los granulos son mas faciles de manipular, por ejemplo, debido a la reducida formacién de
polvo, son mas dificiles de dispersar. Se ha descubierto que los granulos formados por compactacion/densificacion
de los materiales en polvo desvelados en el presente documento se dispersan facilmente, mientras que reducen la
cantidad de formacion de polvo durante la manipulacién. En una realizacién, los granulos tienen un D50 de al menos
100 pm, por ejemplo, un D50 que varia desde 100 um hasta 5000 um, desde 100 um hasta 2000 um, o desde
100 ym hasta 500 ym, o un D50 de al menos 125 ym, por ejemplo, a D50 que varia desde 125 ym hasta 5000 ym,
desde 125 ym hasta 2000 pm, o desde 125 pym hasta 500 um.

Una realizacién proporciona un método de preparacion de granulos, que comprende compactar el negro de carbén
no oxidado para formar un material compactado, oxidar el material compactado, combinar el material oxidado con
las poliéteraminas desveladas en el presente documento. En otra realizacién, los granulos se preparan por
compactacion del material en polvo desvelado en el presente documento. En otra realizacion mas, los granulos se
preparan por compactacion de negro de carbén oxidado y combinacién del negro de carbdn oxidado compactado
con las poliéteraminas desveladas en el presente documento.

Otra realizacién proporciona composiciones para recubrimientos superficiales, o composiciones de recubrimiento.
Por consiguiente, una realizacién proporciona una composicién de recubrimiento, que comprende:

un negro de carbon oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un numero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafo de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm,

una poliéteramina que comprende mondémeros de O6xido de etileno y o6xido de propileno, y una resina
seleccionada de acrilicos, poliésteres, poliuretanos, alquidos, acetato-butirato de celulosa, nitrocelulosa,
melaminas, epoxis, y mezclas y copolimeros de los mismos.

La resina puede tener un peso molecular de al menos 10.000.
En una realizacion, la poliéteramina recubre el negro de carbdn oxidado.

La cantidad de producto de carbén usado en las composiciones de recubrimiento depende, en general, del
rendimiento deseado del recubrimiento resultante. Por ejemplo, se puede ajustar la cantidad de producto de carbén
para optimizar dichas propiedades como el grado de oscuridad, viscosidad y estabilidad a la dispersiéon. En una
realizacién, el negro de carbdn esta presente en la composicion de recubrimiento en una cantidad que varia desde
1 % hasta 30 %, tal como una cantidad que varia desde 1 % hasta 20 % en peso con respecto al peso total de la
composicion de recubrimiento.

La composicion de recubrimiento normalmente comprende una resina que tiene un peso molecular mas alto que la
poliéteramina, por ejemplo, un peso molecular de al menos 10.000. La resina puede ser de un tipo que promueve
una superficie hidréfoba y/o cualquier polimero que inmovilice quimicamente o fisicamente las particulas de negro
de carbdn entre si y/o a un sustrato. En una realizacion, la resina se selecciona de acrilicos, poliésteres,
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poliuretanos, alquidos, acetato-butirato de celulosa, nitrocelulosa, melaminas, epoxis, y mezclas y copolimeros de
los mismos.

En una realizacion, donde la resina es capaz de reticulacion, la composicion de recubrimiento puede comprender
ademas agentes de reticulacion. Por ejemplo, donde la resina se selecciona de polioles (por ejemplo, poliolésteres,
polioles acrilicos, y mezclas y copolimeros de los mismos), el agente de reticulacién se puede seleccionar de
compuestos que contienen amina, imina e isocianato, tales como Cymel® 325 y Cymel® 303, de Cytec Industries, y
Resimene® 717 de INEOS Melamines. El agente de reticulacion se puede proporcionar en o la mezcla base o la
composicion de dilucidon. En una realizacion, la resina (opcionalmente que incluye un agente de reticulacion) esta
presente en la composicion en una cantidad de al menos 40 %, al menos 50 %, o al menos 60 % en peso con
respecto al peso total de la composicion.

En una realizacion, la composiciéon de recubrimiento comprende ademas un vehiculo liquido. En una realizacion, el
vehiculo liquido comprende un disolvente, tal como un disolvente organico, o una mezcla de disolventes. Los
ejemplos adecuados de disolventes organicos incluyen alcoholes (por ejemplo, metanol e isobutanol), glicoles,
éteres (por ejemplo, tetrahidrofurano o dietil éter), cetonas (por ejemplo, acetona, metiletilcetona, o metilbutilcetona),
ésteres (por ejemplo, propionato de n-butilo), acetatos (por ejemplo, acetato de metilo, etilo, propilo y butilo, y
acetato de metil éter de propilenglicol (PGMEA)), amidas (por ejemplo, dimetilformamida), sulféxidos (por ejemplo,
sulféxido de dimetilo), hidrocarburos, aromaticos (por ejemplo, tolueno), halocarbonos (por ejemplo, cloroformo), y
mezclas miscibles de los mismos (por ejemplo, etilenglicol y metanol). Los co-disolventes convencionales incluyen,
pero no se limitan a, acetato de butilo, etil cellosolve, acetato de etil cellosolve, butil cellosolve, acetato de buitil
cellosolve, etilcarbitol, acetato de etilcarbitol, dietilenglicol, ciclohexanona, monometil éter de propilenglicol, acetato
de monometil éter de propilenglicol, ésteres de lactato, y también se pueden emplear mezclas de estos. En una
realizacion, el disolvente esta presente en la composicion de recubrimiento en una cantidad que varia desde 0,1 %
hasta 60 % en peso, por ejemplo, una cantidad que varia desde 5 % hasta 50 % en peso, una cantidad que varia
desde 10 % hasta 50 % en peso, o una cantidad que varia desde 10 % hasta 40 % en peso con respecto al peso
total de la composicion.

En una realizacion, la composicion de recubrimiento comprende ademas un adyuvante de dispersion. En una
realizacién, el adyuvante de dispersion se selecciona de compuestos con funcionalidad amina o terminados en
amina, tales como poliamina, amina terciaria, o compuestos funcionalizados con amonio cuaternario, por ejemplo,
bromuro de tetraoctilamonio, copolimeros de bloque, por ejemplo, los que tiene tanto un grupo hidréfobo como uno
hidréfilo, y poli(dxidos de alquileno) o polimeros acrilicos que comprenden grupos con funcionalidad amina, y
mezclas y copolimeros de los mismos. Otros adyuvantes de dispersion ademés de, o alternativamente a, el
compuesto con funcionalidad amina incluyen, pero no se limitan a, poli(éxidos de alquileno) (tales como poli(éxido de
etileno) o poli(dxido de propileno)), poliésteres (tales como policaprolactona, polivalerolactona, poli(acido
hidroxiestearico),0 poli(acido hidroxioleico), poliamidas tales como policaprolactama, poliacrilatos, copolimeros de
bloque que tienen tanto un grupo hidréfobo como uno hidréfilo, compuestos con funcionalidad acido (tales como
compuestos funcionalizados con acido carboxilico o acido fosfénico), poli(6xidos de alquileno) o polimeros acrilicos
que comprenden grupos con funcionalidad acido.

Los dispersantes a modo de ejemplo que se pueden emplear incluyen, pero no se limitan a, la serie OLOA
(poli(succinimidas de isobutileno) modificadas) de Chevron Chemical Co. También estan incluidos, pero no se limitan
a: BYK108, BYK 115, BYK116, BYK161, BYK163, BYK 182 BYK 2150 y BYK2050, todos disponibles de BYK
Chemie, serie Solsperse™ de los dispersantes 27000, 32000, 32500, 38500 y 39000, dispersantes Efkla™ tales
como 4050, 4310 y 4061, disponibles de Noveon, que incluyen y dispersantes K-Serse™ tales como K-Serse™
504XD de King Industries.

La cantidad de adyuvante de dispersién se puede determinar basandose en uno o mas factores, que incluyen el
negro de carbdn recubierto, el disolvente y el nivel de carga de negro de carbdn. En general, la relacion entre la
cantidad de adyuvante de dispersion y la cantidad de negro de carbdn recubierto puede ser al menos
aproximadamente 0,1 o mas (por ejemplo, desde aproximadamente 0,2 o més, o desde aproximadamente 0,3 o
mas, o desde aproximadamente 0,5 o mas, o incluso aproximadamente desde aproximadamente 1 o mas).
Alternativamente, o ademas, la relacidon entre la cantidad de adyuvante de dispersiéon y la cantidad de negro de
carbon recubierto puede ser aproximadamente 10 o menos (por ejemplo, aproximadamente 5 o menos, o
aproximadamente 4 o menos, o aproximadamente 3 o menos, o aproximadamente 2,5 o menos). En otra realizacion,
la relacién entre la cantidad de adyuvante de dispersion y la cantidad de negro de carbdn recubierto puede variar
desde 0,01 hasta 10, desde 0,1 hasta 5, desde 0,1 hasta 2,5, desde 0,5 hasta 2,5, o desde 1 hasta 2,5.

Las dispersiones se pueden preparar por cualquier método conocido en la técnica. Por ejemplo, se pueden combinar
con agitacion el negro de carbdn recubierto y el disolvente para producir una dispersién estable en presencia de un
adyuvante de dispersién. Alternativamente, el adyuvante de dispersion se puede combinar con el pigmento, y la
combinacioén resultante se puede combinar entonces con el disolvente. El pigmento, adyuvante de dispersion y
disolvente se pueden combinar en cualquier equipo conocido en la técnica, tal como medios ceramicos o molino de
bolas, u otro equipo de mezcla de alto cizallamiento, tal como una mezcladora de rotor-estator. También se pueden
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usar diversos medios convencionales de molienda. Otros métodos de formacién de la dispersién/mezcla base seran
conocidos por un experto en la técnica.

La composicion de recubrimiento puede ser una mezcla base o cualquier composicién de recubrimiento que se
aplica con el tiempo a una superficie (por ejemplo, después de diluirse). Sin desear quedar ligado a teoria alguna, el
negro de carbén tratado con poliéteramina se humedece mejor por disolvente en una mezcla base en la que las
moléculas de poliéteramina se pueden unir a la superficie del negro de carbon por una interaccion de unidn
acido/base. Aunque la invencién no se limita a monoaminas, dichas moléculas se pueden adsorber mas
rapidamente sobre superficies de negro de carbdn y proporcionar estabilizacion estérica inicial de particulas de
negro de carbén en dispersion de disolvente en virtud de las cadenas de 6xido de propileno/éxido de etileno.
Durante la molienda o formacién de dispersiones, las moléculas mas grandes de adyuvante de dispersion se pueden
adsorber sobre la superficie de negro de carbon y proporcionar estabilidad a largo plazo de la mezcla base y
formulaciones de pintura. Debido a la eficiencia mejorada de la dispersién de negro de carbon oxidado tratado, la
cantidad de adyuvante de dispersion se puede reducir en al menos 10 % en peso, en al menos 20 % en peso, o0 en
una cantidad que varia desde 10 % hasta 30 % en peso, con respecto a la cantidad de adyuvante de dispersion
usada para crear una dispersion de negro de carbon oxidado no tratado.

Las formulaciones de recubrimiento no acuosas varian ampliamente dependiendo del uso final y los componentes
presentes, que incluyen otros aditivos. Dos clases generales de aditivos son las cargas y los modificadores. Los
ejemplos de cargas son otros pigmentos colorantes, arcillas, talcos, silices y carbonatos. Las cargas se pueden
afadir en una cantidad que varia desde 0,1 % hasta 60 % en peso, dependiendo de los requisitos de uso final. Los
ejemplos de modificadores son adyuvantes de flujo y de nivelado, en general, afiadidos a menos de 5 % en peso
(por ejemplo, desde 0,1 % hasta 5 % en peso). Los pigmentos modificados desvelados en el presente documento se
pueden incorporar en una composicion de recubrimiento no acuosa usando técnicas convencionales, por ejemplo,
como una dispersion.

La composicidon de recubrimiento se puede preparar en cualquier modo adecuado, por ejemplo, combinando el
negro de carbon oxidado tratado con el vehiculo liquido y la resina, asi como con otros componentes de la
composicion de recubrimiento (por ejemplo, otro(s) pigmento(s), adyuvante(s) de dispersion, vehiculo(s), otro(s)
colorante(s) (por ejemplo, tintes), agente(s) coalescente(s), aditivo(s) de flujo, antiespumante(s), tensioactivo(s),
inhibidor(es) de la oxidacion, agente(s) de control de carga, y similares), por cualquier método adecuado, muchos de
los cuales se conocen bien en la técnica. Por ejemplo, las particulas de pigmento modificadas se pueden afadir a
una mezcla del vehiculo liquido y la resina en un disolvente, luego se dispersan en su interior usando cualquier
método adecuado. Alternativamente, las particulas de pigmento modificadas se pueden afadir al vehiculo liquido y
luego dispersarse en su interior, afnadiéndose el vehiculo o precursor de vehiculo después. Se pueden anadir
componentes adicionales, tal como se describen en el presente documento, en cualquier etapa adecuada en la
preparacion de la composicién de recubrimiento.

La composicion de recubrimiento se puede preparar por un método que comprende:
preparar una mezcla base que comprende:

un negro de carbon oxidado recubierto con una poliéteramina que comprende mondémeros de 6xido de etileno y
Oxido de propileno;

una resina que tiene un peso molecular de al menos 10.000; y
un adyuvante de dispersion.

En una realizacién, el método comprende ademas la etapa de combinar la mezcla base con una dilucién que
comprende un agente de reticulaciéon. La dilucion puede comprender ademas una resina, que puede ser igual o
diferente de la resina en la mezcla base. En una realizacion, la dilucién incluye al menos una resina que es la misma
que la mezcla base. La dilucién también puede comprender componentes adicionales, tales como el agente de
reticulacién, disolventes organicos, adyuvantes de dispersioén y tensioactivos, etc.

En el presente documento también se desvelan recubrimientos, por ejemplo, la composicién que resulta después de
aplicar la composicién de recubrimiento a una superficie de sustrato, seguido por la retirada del disolvente, por
ejemplo, por secado. Por consiguiente, otra realizacion proporciona una composicion de recubrimiento, que
comprende:

un negro de carbon oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un numero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafio de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm,

una poliéteramina que comprende mondmeros de 6xido de etileno y 6xido de propileno, y
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una resina seleccionada de acrilicos, poliésteres, poliuretanos, alquidos, acetato-butirato de celulosa,
nitrocelulosa, melaminas, epoxis, y mezclas y copolimeros de los mismos.

La resina puede ser de cualquier resina, como se desvela en el presente documento. En una realizacion, la resina
promueve una superficie hidréfoba y/o puede inmovilizar quimicamente o fisicamente las particulas de negro de
carbon entre si y/o a un sustrato. En una realizacion, el sustrato se selecciona de vidrios, plasticos, metales,
ceramica, papeles y maderas, y superficies pintadas, recubiertas, o enceradas de los mismos. En otra realizacion, el
sustrato se selecciona de metales, tales como superficies metalicas automotivas (tales como el cuerpo del
automovil), por ejemplo, acero, aluminio, magnesio, titanio, cinc, y aleaciones de los mismos.

Los recubrimientos desvelados en el presente documento se pueden usar para una variedad de diferentes
aplicaciones de uso final, tales como, por ejemplo, Ultimas manos automotrices, dando recubrimientos con
propiedades de rendimiento general mejorado. Los negros de carbon tratados con poliéteramina pueden ser
facilmente dispersados en las composiciones de recubrimiento para obtener recubrimientos con grado de oscuridad
mejorado y tono azul. Esto se aclarara mas por los siguientes ejemplos, que pretenden ser puramente a modo de
ejemplo de la presente invencion.

Ejemplos
Ejemplo 1

Se han probado diversas calidades de negros de carbén de color medio, que incluyen Monarch® 880, una particula
de negro de carbdn de semilla base (CB) y Monarch® 1000, que es una version oxidada tratada con acido nitrico de
Monarch® 880. Se mezcld el negro de carbon de Monarch® 1000 con calidades M-2005, M-2070 y XTJ-674 de la
poliéteramina JEFFAMINE® y se probé en las formulaciones basadas en disolvente de tipo OEM.

La Tabla 1 a continuacion enumera las combinaciones de muestras de Monarch® 880 y Monarch® 1000 con
poliéteraminas JEFFAMINE® (JA):

Tabla 1
Muestra N° Tipo JA Calidad CB JA/CB
1 M-2070 M1000 0,05
2 M-2070 M1000 0,1
3 M-2070 M1000 0,25
4 M-2070 M880 0,1
5 XTJ-674 M1000 0,05
6 XTJ-674 M1000 0,1
7 XTJ-674 M1000 0,25
8 XTJ-674 M880 0,1
9 M-2005 M1000 0,05
10 M-2005 M1000 0,1
11 M-2005 M1000 0,25
12 M-2005 M880 0,1

Se pulverizaron las poliéteraminas de suficiente solubilidad en agua (poliéteramina JEFFAMINE® M-2070 y XTJ-
674) en diversas cantidades sobre los negros de carbon como disoluciones acuosas. Se pulverizé la poliéteramina
JEFFAMINE® M-2005 como una suspensién en agua. Se laminaron las muestras de negro de carb6n durante
10 horas, y luego se secaron durante la noche a 85 °C. La mayoria de las muestras fueron polvos incluso antes del
secado, puesto que la cantidad de agua afadida fue minima (inferior a DBP). Se pulverizaron muestras de negro de
carbon secas antes de la formulacion de las mezclas base.

Ejemplo 2
Este ejemplo describe el uso de las muestras de negro de carbdn recubiertas del Ejemplo 1 en la preparacion de

formulaciones basadas en disolvente automovilisticas modelo a 2,45 % de carga de pigmento con un adyuvante de
dispersién DisperBYK 163 estandar (producto de BYK Chemie / Altana).
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Se prepararon mezclas base usando el siguiente equipo:

- molino Eiger;

- medio de circonio de 1,0 mm;

- estufa de secado Blue M Vented (Modelo POM 206); modelo Gar Lab 15 Hour (VWR);
- pulverizador asistido por aire; y

- filtros de pintura gruesa (Paul N. Gardner Co.).

Se usaron los siguientes materiales de partida:

Setal® 1715VX74 (poliéster poliol)

Setalux® 1184SS51 (polioles acrilicos)

DisperBYK® 163 (acrilato de alto MW)

- resina de melamina Cymet 325® (agente de reticulacion basado en amino, Cytec)
- BYK® 346, agente humectante (tensioactivo de silicona, BYK Chemie)

- acetato de butilo; y

- PGMEA.

Una mezcla madre de mezcla base contuvo los materiales enumerados en la Tabla 2 a continuacion:

Tabla 2
Setal® 1715V X74 60,759 47,65
DisperBYK® 163 20g 15,69
Acetato de butilo 3,37 ¢ 18,33
PGMEA 23,38g 18,34
127,59 100,00 %

Se dispuso Setal® 1715VX74 en una lata de cuarto de galén y se dispuso en una mezcladora de laboratorio. Se
premezclaron DisperBYK® 163, acetato de butilo y PGMEA y luego se anadieron a la mezcla de baja agitacion
Setal® 1715VX74 durante 5 minutos, seguido por la mezcla adicional durante 10 minutos, y luego se descargé.

Se preparo la mezcla base usando las proporciones enumeradas en la Tabla 3, a continuacion:

Tabla 3
Mezcla madre de mezcla base 127,59 85,0 %
Negro de carbdn recubierto (del Ejemplo 1) 2259 15,0 %
Medio ceramico de 2 mm 150,00 g 100,00 %

Se dispusieron 127,5 gramos (x 0,01) de la mezcla madre de mezcla base en un recipiente con alta velocidad
Dispermat. Se anadieron 22,5 gramos del negro de carbén recubierto del Ejemplo 1 a la mezcla madre de mezcla
base con agitaciéon lenta. La velocidad aumenté hasta 4000 rpm y se mezcld durante 5 minutos. Entonces se
recirculd la mezcla a través de un molino horizontal (Eiger) durante cuatro pases y se midio la viscosidad. Se
descarg6 la mezcla y se procedio a la dilucion.

Ejemplo 3
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Este ejemplo describe la dilucion de la composiciéon de mezcla base del Ejemplo 2 y la preparacion de la
composicion de recubrimiento final.

Se prepar6 una mezcla madre de dilucion en las proporciones enumeradas en la Tabla 4 a continuacion:

Tabla 4
Setalux® 1184SS51 44 g 18,27
Setal® 1715V X74 1219 50,25
Cymel® 325 48,8 g 20,27
BYK® 346 29 0,83
Acetato de butilo/PGMEA (1/1) 259 10,38
Total 240,8¢ 100 %

Se pesaron Setalux® 1184SS51 y Setal® 1715VX74 en un recipiente de medio galén y se dispusieron en la
mezcladora de laboratorio. Se premezclaron BYK® 346, acetato de butilo, PGMEA y Cymel® 325 juntos, luego se
afiadieron lentamente a la mezcla Setalux®/Setal® con buena agitacion. Se mezcld esta mezcla madre durante
otros 15 minutos, luego se descargoé.

Se preparo6 un acabado en las proporciones enumeradas en la Tabla 5 a continuacion.

Tabla 5
Mezcla base del Ejemplo 2 9449 9,4 %
Mezcla madre de dilucion 90,69 90,6 %
Total 100,00 g 100,00 %

Se afadieron 90,6 gramos (+ 0,01) de la mezcla madre de dilucién a 9,4 g de la mezcla madre del Ejemplo 2 en una
lata recubierta de epoxi de 8 onzas con buena agitacion. Esta mezcla se dispuso en un skandex durante 15 minutos
y se dejo que reposara durante la noche antes de la etapa de aplicacion.

Ejemplo 4

Este ejemplo describe la preparacion y la evaluacion de los recubrimientos hechos a partir de las composiciones de
recubrimiento del Ejemplo 3.

Se pulverizaron las formulaciones con Monarch® 1000 sobre una placa de estafio a 0,8 milésimas de pulgada de
DFT (espesor de pelicula seca) y se secaron a 140 °C durante 20 minutos después del fogonazo de secado con aire
a temperatura ambiente durante 10 minutos. Se midi6 el color en el colorimetro Hunter Labscan. La Tabla 6 muestra
los datos Lab* y Mc para las muestras preparadas a partir de los componentes de la Tabla 1.

Tabla 6
M1000 | N°1 | N°2 | N°3 | N°5 | N°6 | N°7 | N°9 | N°10 | N°11
L 1,52 1,54 | 1,42 |1 1,32 | 1,38 | 1,32 | 1,3 | 1,34 1,3 1,24
a* 0,02 0,01 | 0,02 0 0,01 | 0,01 0 0,03 | 0,07 0,04
b* 0,31 0,09 | 0,11 | 0,12 | 0,12 | 0,16 | 0,12 | 0,18 | 0,21 0,2
Mc 272 275 | 278 | 280 | 279 | 280 | 282 | 279 279 282

A partir de estos datos, se puede observar que las muestras de negro de carbén oxidado tratadas con
poliéteraminas muestran menor L (color mas fuerte), tono de color b* mejor (mas bajo), y valores de Mc mas altos
que la muestra de control de negro de carbdn oxidado sin poliéteramina recubierta. El aumento de la cantidad de
poliéteramina sobre negro de carbén da como resultado el recubrimiento con mejor desarrollo de color. Las
poliéteraminas con mayor contenido de 6xido de propileno, que son mas hidréfobas, XTJ-674 y M-2005, dieron
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mejor color que M-2070 mas hidrdfilo.

Las mezclas madres preparadas con CB M880 no oxidado (N° de muestra 4, 8 y 12) fueron demasiado viscosas
para la preparacion de recubrimientos; no se pudieron recoger datos para estas muestras.

Ejemplo 5

5 Se prepararon composiciones de recubrimiento con calidad Black Pearls® 1300 de negro de carb6n oxidado y se
recubrieron con poliéteraminas JEFFAMINE®, como se enumera en la Tabla 7 a continuacion.

Tabla 7

Muestra N° poliéteramina | calidad de negro de carbon | poliéteramina/CB
A M-2070 Black Pearls® 1300 0,1
B M-2070 Black Pearls® 1300 0,15
C M-2070 Black Pearls® 1300 0,2
D XTJ-674 Black Pearls® 1300 0,1
E XTJ-674 Black Pearls® 1300 0,15
F XTJ-674 Black Pearls® 1300 0,2
G XTJ-674 Black Pearls® 1300 0,2
H XTJ-674 Black Pearls® 1300 0,2
| XTJ-674 Black Pearls® 1300 0,2
J M-2005 Black Pearls® 1300 0,1
K M-2005 Black Pearls® 1300 0,15
L M-2005 Black Pearls® 1300 0,2

Se prepararon las composiciones de recubrimiento segun los métodos brevemente expuestos en los Ejemplos 1-4.
10 Se comparé el rendimiento de color (Mc) de estas muestras con el rendimiento de composiciones que contienen un
negro de carbon oxidado de Orion (FW200), que esta sin recubrir. Los resultados se muestran en la Tabla 8.

Tabla 8

Muestra Mc
FW200 284

A 277
286
287
288
289
291
292
290
289
288
289
292

IO M MO0l

| X| «

Se encontré que las muestras inventivas dan mejor color del recubrimiento, con valor Mc de 5 a 7 unidades
15 superiores a las preparadas con FW200. Basandose en estos resultados, se puede llegar a la conclusion de que la
poliéteramina JEFFAMINE® hidréfila M-2070) no proporciona grado de oscuridad tan bueno como el medio y los
materiales altamente hidréfobos (similar a los resultados de M1000). La poliéteramina JEFFAMINE® XTJ-674 y M-

11
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205 rinden igualmente de bien.

Para lograr buen grado de oscuridad y poder cubriente, una mezcla madre de disolvente con Monarch® 1300 (sin
recubrir) necesita pasar 4 a 5 veces a través de un molino de medio. Usando los negros de carbono oxidados
recubiertos con poliéteraminas, como se describe en el presente documento, tal como las disoluciones acuosas de
granulos Black Pearls® 1300 pulverizadas mezcladas con poliéteramina seguido por secado, el tiempo de molienda
a través de un molino de medio se reduce a 1 pase.

También se encontrd que las mezclas madres desveladas en el presente documento, tales como una mezcla madre
preparada con Black Pearls® 1300 (muestras 1 a 12), requirieron cantidades de adyuvante de dispersion
sustancialmente mas bajas para lograr buen color. Este comportamiento provoca un beneficio adicional a los
clientes, reduciendo el coste total de la formulacion.

Ejemplo 6
Este ejemplo describe la formacién de granulos tratados con poliéteramina.

Se trataron muestras de granulos de negro de carbon oxidado Black Pearls® 1000 y Black Pearls® 1300 con la
poliéteramina JEFFAMINE® M-2005 del mismo modo que en el Ejemplo 1 para producir los granulos tratados con
poliéteramina de la Muestra A y Muestra B, respectivamente.

Se proporciona en la Tabla 9 una distribucién representativa de tamafios de granulos para las Muestras Ay B.

Tabla 9
2000 pm 1000 pm 500 pm 250 pm 125 pm 62,5 pm
8 % 13 % 17 % 38 % 18 % 6 %

Ejemplo 7

Este ejemplo describe la preparacion de las composiciones de recubrimiento a partir de los granulos de la Muestra A
y Muestra B del Ejemplo 6. La Tabla 10 enumera los materiales para preparar una mezcla madre de mezcla base:

Tabla 10
Material de partida Cantidad (%)
Setal®189SS65 (resina de poliéster) 30,77
Efka® 4310 (dispersante) 8,00
Acetato de butilo 25,61
PGMEA 25,62
Negro de carbén (Muestra A o Muestra B) 10,00

Se preparé una mezcla de Efka 4310, acetato de butilo y PGMEA, seguido por la adiciéon de Setal® 189SS65, con
buena agitacién. Entonces se afiadié lentamente negro de carbdn seguido por mezcla durante 5 min a 4000 rpm.
Entonces se pasoé esta mezcla a través de un molino Eiger de medio horizontal a 10 m/s de velocidad de la punta
durante varios pases, como se especifica a continuacion.

La mezcla madre se redujo con la formulacion de dilucién de la Tabla 11:

Tabla 11
Material de partida Cantidad (%)
Setal® 189SS65 48,11
CAB551-0,01 (30 % de BA) (resina de acetato-butirato de celulosa en acetato de butilo) 29,88
Cymel® 325 2,79

12
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(continuacioén)
Material de partida Cantidad (%)
BYK® 346 0,45
Acetato de butilo/PGMEA 18,77

Se mezclaron una mezcla de disolucion de resina de acetato-butirato de celulosa, Cymel 325 y BYK346 juntos en
acetato de butilo/PGMEA. Esta mezcla se anadié a Setal® 189SS65 con buena agitacion y se mezclé durante

15 min y se descargd. Se prepard una formulacién de acabado en las proporciones enumeradas en la Tabla 12 a
continuacion.

Tabla 12
Material de partida Cantidad (%)
Dilucion de mezcla madre 89,5
Mezcla base 10,5

Se afadio la mezcla base a la dilucion de mezcla madre con buena agitacién, se mezcl6 durante 20 min y luego se
descargo.

Los recubrimientos se formaron colando la formulacion sobre acero de rodillo frio y cartulina BYK con una barra de
expulsion de 0,003, seguido por secado con aire durante 10 minutos a temperatura ambiente, y curando a 150 °F

(65,6 °C) durante 10 minutos. La capa clara resultante se colé con una barra de expulsién de 0,005, seguido por
secado con aire, durante 24 horas a temperatura ambiente.

Las Tablas 13-18 a continuacién muestran los valores L, b y Mc, respectivamente, para los granulos desvelados en
el presente documento (Muestras A y B) en comparacioén con un negro oxidado granulado (Black Pearls® 1000) y;
un negro oxidado en polvo (Monarch® 1000 o Monarch® 1300).

Tabla 13: Valores L

BP1000 M1000 Muestra A

Pasada 1 11,00 8,03 1,72
Pasada 2 8,52 2,63 1,52
Pasada 3 7,58 2,04 1,54
Pasada 4 6,63 1,76 1,55
Pasada 5 5,26 1,67 1,54
Pasada 6 4,98

Pasada 7 3,93

Tabla 14: Valores L

Muestra B M1300
Pasada 1 3,50 18,49
Pasada 2 1,22 7,11
Pasada 3 1,12 4,15
Pasada 4 1,05 2,48
Pasada 5 1,04 1,89

13
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Tabla 15: Valores b

BP1000 M1000 Muestra A

Pasada 1 0,95 3,06 -0,15
Pasada 2 1,41 0,78 -0,43
Pasada 3 1,19 0,33 -0,44
Pasada 4 1,15 0,06 -0,46
Pasada 5 1,00 -0,02 -0,43
Pasada 6 0,90

Pasada 7 0,82

Tabla 16: Valores b

Muestra B M1300
Pasada 1 1,66 2,57
Pasada 2 -0,12 3,55
Pasada 3 -0,20 2,43
Pasada 4 -0,31 1,41
Pasada 5 -0,27 0,91

Tabla 17: Valores Mc

BP1000 M1000 Muestra A

Pasada 1 189,00 193,00 274
Pasada 2 198,00 245,00 285
Pasada 3 203,50 260,00 285
Pasada 4 208,50 270,00 284
Pasada 5 218,00 274,00 284
Pasada 6 221,00

Pasada 7 230,50

Tabla 18: Valores Mc

Muestra B M1300
Pasada 1 226 165
Pasada 2 289 194
Pasada 3 295 214
Pasada 4 300 237
Pasada 5 300 252

Los granulos desvelados (Muestras A y B) demostraron rendimiento de color superior con respecto al negro de
carbon oxidado y el negro de carbon sin tratar. Se pueden atribuir desarrollo de valores L y b de color mas rapidos a
mayor dispersion de la particula de pigmento en el sistema. También se puede observar lo mismo con el desarrollo
de grado de oscuridad de color. Las muestras A y B alcanzaron el rendimiento de color éptimo en 2 pases frente a 5
pases para el negro oxidado comercial. El negro de base no se puede aproximar al rendimiento de color de los
granulos desvelados, incluso después de 7 pases en el molino.

Ademas, las Muestras A y B requirieron una carga de dispersante de solo 20 %, mientras que tanto los negros de
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carbono de base como oxidados requirieron cargas de 40 % o mas altas. El bajo requisito dispersante de los
granulos desvelados se puede atribuir a la menor energia superficial del compuesto de poliéteramina/material de
granulo en una formulacién no polar.

Ejemplo 8

Este ejemplo describe el tratamiento de negro de carbéon oxidado con poliéterdiaminas y las composiciones de
recubrimiento preparadas a partir del mismo.

Se tratd un negro oxidado en polvo Monarch® 1300 con la poliéteramina JEFFAMINE® calidad D-230 del mismo
modo que se describié en el Ejemplo 1 para formar el negro de carbdn tratado con poliéterdiamina (Muestra C). La
Tabla 19 a continuaciéon enumera los componentes de la composicion de mezcla base.

Tabla 19
Material de partida Cantidad (%) Cantidad (%)
Setal® 189SS65 34,3 34,3
DisperBYK® 161 20 10
acetato de butilo 35,7 45,7
negro de carbén 10 10
M1300 Muestra C

Se prepard una mezcla de DisperBYK® 161, acetato de butilo y PGMEA seguido por la adicién de Setal® 189SS65
con buena agitacién. Se lentamente el negro de carbdn a esta mezcla y luego se mezclé durante otros 5 minutos a
4.000 rpm.

Entonces se paso esta mezcla a través de un medio horizontal a través del molino Eiger a 10 m/s de velocidad de la
punta, se descargd, luego se realizé para la viscosidad de la mezcla base.

La formulacién de acabado se proporciona en la Tabla 20 a continuacion.

Tabla 20
Material de partida Cantidad (%)
Setal® 189SS65 21,75
CAB381-2 (15 % de BA) 16,65
Mezcla base 5

Se combinaron Setal® 189SS65 y la disolucién de resina de acetato-butirato de celulosa con buena agitacion,
seguido por combinacién con la mezcla base y mezcla durante 15 min. Se descargd esta formulacion y se
prepararon recubrimientos del mismo modo que se describid en el Ejemplo 7.

La Tabla 21 enumera los valores L, a, b y Mc.

Tabla 21
M1300 Muestra C
L 0,99 0,84
0,12 0,12
0,12 0,16
Mc 292 299

Se puede observar que el negro de carbon tratado con poliéterdiamina logra valores L y Mc mejorados, en
comparacion con la muestra sin tratar.
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Los ejemplos demuestran que los recubrimientos preparados con los negros de carbdn oxidados recubiertos, segun
la invencion reivindicada, presentaron propiedades de color que superaron significativamente las de aquellos
preparados con negros de carbén oxidados no cubiertos.

Se debe interpretar que el uso de los términos "un", "una", "el" y "la" cubre tanto el singular como el plural, a menos
que se indique lo contrario en el presente documento, o se contradiga claramente por el contexto. Los términos "que
comprende"”, "que tiene", "que incluye" y "que contiene" se deben interpretar como términos de extremos abiertos (es
decir, que significan "que incluye, pero no se limitan a,") a menos que se indique lo contrario. La citacion de
intervalos de valores en el presente documento esta simplemente prevista para servir de método abreviado para
referirse individualmente a cada valor separado que se encuentra dentro del intervalo, a menos que se indique lo
contrario en el presente documento, y cada valor separado se incorpora en la memoria descriptiva como si se citara
individualmente en el presente documento. Todos los métodos descritos en el presente documento se pueden
realizar en cualquier orden adecuado, a menos que se indique lo contrario en el presente documento o se contradiga
claramente de otro modo por el contexto. El uso de todos y cada uno de los ejemplos, o un lenguaje a modo de
ejemplo (por ejemplo, "tal como") proporcionado en el presente documento, esta previsto simplemente para iluminar
mejor la invencion y no plantea una limitacion al alcance de la invencién, a menos que se reivindique de otro modo.
Ningun lenguaje en la memoria descriptiva se debe interpretar como indicativo de que el elemento no reivindicado
sea esencial para la practica de la invencion.
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REIVINDICACIONES
1. Un material en polvo que comprende:
un negro de carbdn oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un nimero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafo de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm; y
una poliéteramina que comprende mondmeros de o6xido de etileno y oxido de propileno, en donde la
poliéteramina recubre el negro de carbdn oxidado.

2. El material en polvo de la reivindicacién 1, en donde la poliéteramina tiene un peso molecular que varia desde 250
hasta 5.000.

3. El material en polvo segun la reivindicacion 1 o 2, en donde los monémeros de 6xido de propileno y 6xido de
etileno estan presentes en la poliéteramina en una relacion que varia desde 1:2 hasta 9:1.

4. El material en polvo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-3, en donde la poliéteramina esta presente en
el material en polvo en una cantidad que varia desde 5 hasta 30 % en peso.

5. El material en polvo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-4, en donde el negro de carbén oxidado esta
presente en el material en polvo en una cantidad que varia desde 65 hasta 95 %.

6. El material en polvo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-5, en donde el negro de carbén oxidado se
forma por oxidacion de negro de carbon no modificado.

7. El material en polvo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1-6, en donde el material es un material en
polvo a granel.

8. El material en polvo de cualquiera de las reivindicaciones 1-7, en donde la poliéteramina tiene la férmula:

o / NH,
/6 \/j}o/\ﬁy

en donde x = 1-35, y = 3-30, x/y es al menos 0,15, y la poliéteramina recubre el negro de carbon oxidado.

9. Un granulo que comprende:
un negro de carbdn oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un nimero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafio de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm; y
una poliéteramina que comprende mondmeros de o6xido de etileno y 6xido de propileno, en donde la
poliéteramina recubre el negro de carbén oxidado.

10. El grénulo de la reivindicacion 9, en donde la poliéteramina tiene la formula:

'0\4{ NH,
/f s \o/\ﬁfy

en donde x = 1-35, y = 3-30, x/y es al menos 0,15, y la poliéteramina recubre el negro de carbon oxidado.
11. El grénulo de la reivindicacion 9 o 10, en donde el granulo tiene un D50 de al menos 100 um.
12. Una composicion de recubrimiento, que comprende:

un negro de carbon oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un numero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafio de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm,

una poliéteramina que comprende monémeros de 6xido de etileno y éxido de propileno, y;

una resina seleccionada de acrilicos, poliésteres, poliuretanos, alquidos, acetato-butirato de celulosa,
nitrocelulosa, melaminas, epoxis, y mezclas y copolimeros de los mismos.

17



10

15

ES 2770449 T3

13. La composicion segun la reivindicacion 12, en donde la poliéteramina recubre el negro de carbén oxidado.

14. La composicion segun la reivindicacion 12 o 13, en donde la resina esta presente en la composicion en una
cantidad de al menos 60 % en peso.

15. La composicién segun una cualquiera de las reivindicaciones 12-14, en donde el negro de carbon oxidado esta
presente en la composicion en una cantidad que varia desde 1 % hasta 30 % en peso.

16. Un recubrimiento que comprende:

un negro de carbon oxidado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g, un numero de
adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafio de particulas primario que varia
desde 7 hasta 30 nm,

una poliéteramina que comprende mondmeros de éxido de etileno y 6xido de propileno, y

una resina seleccionada de acrilicos, poliésteres, poliuretanos, alquidos, acetato-butirato de celulosa,
nitrocelulosa, melaminas, epoxis, y mezclas y copolimeros de los mismos.

17. Un método de preparacién de un granulo o material en polvo, que comprende:

recubrir un negro de carbon oxidado con una poliéteramina, en donde el negro de carbén oxidado se obtiene
oxidando un negro de carbon no modificado que tiene un area superficial BET que varia desde 50 hasta 700 m?/g,
un nimero de adsorcion de aceite DBP que varia desde 50 hasta 200 ml/100 g y un tamafo de particulas primario
que varia desde 7 hasta 30 nm.

18. El método de la reivindicacion 17, en donde el negro de carbdn oxidado se obtiene oxidando el negro de carbon
no modificado con acido nitrico.
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