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DESCRIPCION
Agentes humectantes y dispersantes con propiedad reoldgica

La presente invencién se refiere a compuestos de poliadicién y sus sales, a sus procedimientos de produccion, asi
como al empleo como agentes humectantes y dispersantes con propiedad reoldgica.

Se conoce un gran numero de sustancias diferentes que se emplean actualmente como agentes humectantes y
dispersantes para pigmentos y/o materiales de relleno.

Para introducir pigmentos y/o materiales de relleno en medios liquidos son necesarias fuerzas mecéanicas elevadas.
No obstante, debido a fuerzas de atraccién reciprocas, los pigmentos y los materiales de relleno tienden a
reaglomerarse de nuevo tras el proceso de dispersién, lo que hace fracasar el esfuerzo de dispersion invertido
previamente y conduce a graves problemas técnicos de aplicacion.

Es conocido el empleo de agentes dispersantes para facilitar la incorporacion de pigmentos y materiales de relleno. A
este respecto se trata de sustancias tensioactivas, también llamadas agentes tensioactivos o macrotensioactivos.
Estas sustancias se aplican directamente sobre la sustancia solida o bien se afaden al medio dispersante en
cantidades reducidas.

Por el estado de la técnica también son conocidos agentes humectantes y dispersantes que contienen por una parte
grupos afines a pigmentos, como funcionalidades carboxilo, amino o fenilo, y por otra parte cadenas laterales solubles
en el medio. Los grupos afines a pigmentos deben poseer una rapida orientacién en la superficie de los pigmentos,
asi como una permanencia elevada sobre esta. Las cadenas laterales aseguran la compatibilidad con el medio
dispersante y una estabilizacion estérica de la fase dispersada.

En la produccién de preparaciones pigmentarias, a modo de ejemplo se emplean agentes dispersantes que estabilizan
fisicamente las particulas de pigmento en su forma finamente dividida en un medio acuoso o acuoso/organico. Para
la seleccion de los agentes dispersantes es ademas esencial la compatibilidad en los diferentes medios de aplicacion.

Se encuentra una vision de conjunto sobre los diferentes agentes dispersantes en el documento EP 0 318 999. A
modo de ejemplo, ademas de compuestos simples de bajo peso molecular, como lecitina, acidos grasos y sus sales,
asi como etoxilatos de alquilfenol, también se emplean estructuras complejas como agentes humectantes y
dispersantes.

El documento W0O93/12187 A1 da a conocer en el Ejemplo 22 una formulacién colorante producida a partir de una
primera composicion y una segunda composicién, siendo la primera composicién un endurecedor terminado en amina,
que se modificéd con acido férmico.

El documento EP 1 486 524 A1 describe la produccién de aductos de epdxido amina y sus sales para empleo como
agente dispersante. Estos son obtenibles mediante la reacciéon de epdxidos aromaticos mono- o polifuncionales con
polioxialquilenmonoaminas.

El documento EP 1 745 104 A1 da a conocer polieteralcanolaminas tipo peine como agente dispersante para tintas y
colores de impresion. En el documento WO 2016/059066 se describen copolimeros tipo peine a base de aductos de
epoxi amina.

Por lo demés, se observé que las particulas defloculadas tienden a la sedimentacién en mayor medida que las
sustancias aglomeradas. En especial en el caso de materiales pesados, como polvo de zinc y éxidos metdlicos, esto
puede conducir a una fuerte sedimentacién no deseada. Para contrarrestar esto, se debe modificar la reologia del
concentrado pigmentario. Por lo tanto, adicionalmente se emplean aditivos reolégicos para obtener un comportamiento
tixotrépico con una proporcion de elasticidad.

El propio aditivo no debe empeorar las propiedades de revestimiento. En su lugar, este debe intensificar la funcién del
pigmento en el sistema de revestimiento respectivamente. Se deben evitar pérdidas de brillo y desplazamientos del
tono de color en barnices y revestimientos y un insuficiente desarrollo de la intensidad de color.

Los agentes espesantes tipicos para sistemas acuosos son, por ejemplo, derivados de celulosa (a modo de ejemplo
metilcelulosa, etilhidroxipropilcelulosa) o poliacrilatos, y se emplean en general en colores en dispersion. Los
espesantes de poliuretano (agentes espesantes asociativos) con propiedades de nivelado mas convenientes también
se emplean en formulaciones en medida creciente.

En el comercio se encuentran disponibles un gran nimero de aditivos reol6gicos para sistemas basados en disolvente,
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como por ejemplo aceites de ricino hidrogenados, acido silicico pirdbgeno, ureas modificadas y montmorillonitas
modificadas (arcillas organicas, bentonita).

El efecto reolégico de los anteriores aditivos se basa en el hecho de que se formen estructuras de redes a través de
puentes de hidrégeno en formulaciones de color. Estas estructuras de redes tridimensionales se destruyen mediante
la introduccion de fuerzas de cizallamiento, pero se forman de nuevo cuando ya no se corta la formulacién de color,
aunque esta recuperacion no sucede inmediatamente. No obstante, la viscosidad creciente a través del tiempo
posibilita primeramente un nivelado de la superficie e impide un asentamiento de los pigmentos y las sustancias
sélidas. Esta modificacién de la viscosidad dependiente del tiempo es conocida como tixotropia. La tixotropia es
deseable en barnices como comportamiento de fluidez puramente viscoso desde el punto de vista estructural, ya que
permite un compromiso entre asentamiento de los pigmentos o los materiales de relleno y nivelado del barniz.

Los agentes humectantes y dispersantes convencionales no pueden reunir en un aditivo propiedades dispersantes y
reologicas. Por consiguiente, existe una demanda de agentes humectantes y dispersantes que permitan propiedades
dispersantes en sistemas acuosos y/o que contienen disolventes, pero que también presenten correspondientemente
un limite de fluidez.

Por lo tanto, la tarea de la presente invencion es la puesta a disposicion de compuestos que sean apropiados como
agentes dispersantes y presenten ademas propiedades reoldgicas en sistemas acuosos y/o que contienen disolventes,
de modo que las sustancias sélidas no sedimenten de manera significativa, y no presenten pérdidas en las pruebas
de aplicacion técnicas, como por ejemplo de intensidad de color o borrado.

Para la solucién de la tarea se proponen compuestos de poliadicidon exentos de amina y sus sales del tipo citado
inicialmente, que son obtenibles mediante reaccién de

- resina epoxi a base de al menos un diglicidiléter segun la Férmula (1)
~ R\
0 o o o)
Formula (1)

con R = un resto alifatico divalente o aromatico mononuclear o aromatico dinuclear o mezclas de estos,

- con al menos un alcohol de poliéter de la Férmula general (l1)

R'-[OEt]s-[OPr]m-[OBu]s-[OSO]-OH Férmula (),

con R' = independientemente entre si restos hidrocarburo iguales o diferentes lineales o ramificados, en caso
dado aromaticos, con 1 a 18 atomos de carbono, preferentemente metilo, butilo, octilo, decilo, dodecilo,
tetradecilo, octadecilo o mezclas de estos,

con [OEt] = resto 6xido de etileno

con [OPr] = resto 6xido de propileno,

con [OBu] = resto 6xido de butileno,

con [OSQ] = resto 6xido de estireno,

conn =0 a 100, preferentemente n = 1 - 80, de modo especialmente preferente n = 10 - 50,
m = 0 a 50, preferentemente m = 0 - 35, de modo especialmente preferente m = 0 - 25,

s = 0a 20, preferentemente s = 0 - 15, de modo especialmente preferente s =0-10y
r=0a3,

con la condicion de que n+m+s+r sea = 3 - 103, preferentemente n+m+s+r = 4 - 60, de modo especialmente
preferente n+m+s+r =5 - 40,
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- con al menos un compuesto que contiene un grupo funcional seleccionado a partir de grupos sulfato,
grupos sulfonato, grupos carboxilato o grupos fosfato.

Se ha demostrado que los compuestos de poliadicién segun la invencidn y sus sales se pueden emplear en especial
como agentes humectantes y dispersantes con propiedad reoldgica tanto para sistemas acuosos como también para
sistemas que contienen disolventes.

Se sospecha que estas propiedades universales resultan de la reaccion de grupos OH libres de los alcoholes de
poliéter segun la Férmula (1) con los grupos funcionales, como grupo sulfato, grupo sulfonato, grupo carboxilato o
grupo fosfato.

Los compuestos de poliadicién segun la invencién y sus sales se pueden producir ventajosamente sobre una base
exenta de amina, por lo tanto se puede evitar la formacién de nitrosaminas.

Las resinas epoxi se obtienen, por ejemplo, a partir de la reaccion de un compuesto epoxi, como por ejemplo
epiclorhidrina, con un alcohol polifuncional, es decir, un diol, triol o poliol. Segun control de reaccion, en la reaccion de
alcoholes polifuncionales con un compuesto epoxi, como por ejemplo epiclorhidrina, como productos secundarios
también se forman los correspondientes compuestos hidroxi-epoxi en diferentes concentraciones. Estos se pueden
aislar mediante operaciones de separacion habituales. La mezcla de productos obtenida en la reaccion de glicidizacion
de polioles puede estar constituida por poliol completa y parcialmente transformado en glicidiléter.

Son especialmente preferentes resinas epoxi a base de diglicidiléter de bisfenol A (BADGE), bisfenol F o bisfenol A/F.
Estas resinas epoxi se encuentran en el comercio a gran escala. Estas se pueden obtener a partir de la reaccién de
bisfenol A, bisfenol F o mezclas de bisfenol A y bisfenol F (también denominadas bisfenol A/F) con epichorhidrina.
Segun control de reaccioén, se pueden producir productos de reaccién de alto o bajo peso molecular.

Son preferentes diglicidiléteres de la Férmula (I) seleccionados a partir de diglicidiléteres de alcoholes C2-C30
difuncionales saturados o insaturados, ramificados o no ramificados, ciclicos o de cadena abierta, como por ejemplo
etilenglicol, butanodiol, hexanodiol, glicidiléter de octanodiol, diglicidiléter de ciclohexanodimetanol, diglicidiléter de
neopentilglicol, diglicidiléter de polieterpolioles difuncionales de bajo a alto peso molecular, como por ejemplo
diglicidiléter de polietilenglicol, diglicidiléter de polipropilenglicol, diglicidiléter de difenoles difuncionales y, en caso
dado, trifenoles, entendiéndose por estos no solo fenoles puros, sino, en caso dado, también fenoles sustituidos. El
tipo de sustitucién puede ser diverso. En especial, preferentemente se entiende por esta una sustitucion directamente
en el anillo aromatico al que esta unido el grupo OH fendélico. Ademas, se entiende por fenoles compuestos aromaticos
o heteroaromaticos no solo mononucleares, sino también polinucleares o condensados, que presentan el grupo OH
fendlico directamente en el compuesto aromatico, o bien heteroaromatico.

Como bisfenoles y, en caso dado, trifenoles, son especialmente preferentes los seleccionados a partir de 1,4-
dihidroxibenceno, 1,3-dihidroxibenceno, 1,2-dihidroxibenceno, 1,3-dihidroxitolueno, 3,5-dihidroxibenzoato, 2,2-bis(4-
hidroxifenil)propano (bisfenol-A), bis(4-hidroxifenil)metano (bisfenol-F), bis(4-hidroxifenil)sulfona (bisfenol-S),
naftoresorcina, dihidroxinaftalina, dihidroxiantraquinona, dihidroxibifenilo, 3,3-bis(p-hidroxifenil)-ftalida, 5,5-bis(4-
hidroxifenil)hexahidro-4,7-metanoindano, fenolftaleina, fluoresceina, 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,3-fenilenbis-(l-metil-
etilideno)] (bisfenol-M), 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,4-fenilenbis-(I-metil-etilideno)] (bisfenol-P), 2,2'-dialil-bisfenol-A,
difenoles y dicresoles producidos mediante reaccion de fenoles y cresoles con diisopropilidenbenceno, floroglucina,
galato, novolacas fendlicas o cresélicas con funcionalidad -OH de 2,0 a 3,5, asi como todos los isdmeros de los
compuestos citados anteriormente.

Es asimismo concebible emplear diglicidiléter de la Formula (A-1), las denominadas resinas epoxi liquidas, o de la
Formula (A-11), las denominadas resinas epoxi sélidas.
A ﬂ /j (A1)

" i [
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A este respecto, los sustituyentes R', R", R"y R"" representan independientemente entre si H o CHs. Ademas, el indice
r representa un valor de 0 a 1. Preferentemente, el indice r representa un valor menor que 0,2. Ademas, el indice s
representa un valor de > 1, en especial > 1,5, en especial de 2 a 12. Los compuestos de la Férmula (A-11) con un indice
s entre 1y 1,5 se denominan resinas epoxi semisolidas por el especialista. No obstante, son preferentes resinas epoxi
solidas en sentido mas estricto, es decir, en las que el indice s presenta un valor de > 1,5.

Tales resinas epoxi sélidas se encuentran disponibles comercialmente, a modo de ejemplo de Dow o Huntsman o
Hexion. Ya anteriormente se citaron resinas epoxi liquidas comerciales de la Férmula (A-I).

De modo especialmente preferente, en el caso del diglicidiléter de la Férmula (1) se trata de una resina epoxi liquida,
en especial un diglicidiléter de bisfenol-A (BADGE), de bisfenol-F o de bisfenol-A/F.

Los restos [OEt], [OPr], [OBu], [OSQ], también llamados unidades 6xido de alquileno, pueden estar dispuestos en
cualquier orden en el alcohol de poliéter de la Formula general (Il). Entre estos cuenta en especial un orden estadistico
o la disposicion en forma de bloques de [OEt], [OPr], [OBu] y/o [OSQ] o una disposicién en forma de un gradiente, a
modo de ejemplo un enriquecimiento o empobrecimiento de unidades [OEt] u otras unidades alcoxi a lo largo de la
cadena de 6xido de polialquileno.

De modo especialmente preferente se considera n 2 m > s > r. De modo muy especialmente preferente, s es = 0.

Las unidades 6xido de alquileno se seleccionan preferentemente a partir de unidades 6xido de etileno, 6xido de
propileno, 6xido de butileno y éxido de estireno, entre las cuales son preferentes unidades 6xido de etileno y 6xido de
propileno.

Si esta contenida méas de una unidad 6xido de alquileno en el resto éxido de alquileno, se habla de un resto 6xido de
polialquileno. Por lo tanto, los restos éxido de polialquileno contienen preferentemente 4 a 60, de modo especialmente
preferente 5 a 40 unidades éxido de alquileno.

De modo especialmente preferente, en el caso del resto R de la Férmula (Il) se trata de un resto ciclico, alifatico o
aromatico, que puede estar hidrogenado o no estar hidrogenado. En principio son posibles todos los restos aromaticos
y alifaticos.

La produccion de los compuestos de poliadicion segun la invencion y sus sales se realiza preferentemente en
presencia de catalizadores de reaccion. Estos posibilitan en especial la reaccién de la resina epoxi segun la Férmula
() con el alcohol de poliéter segun la Formula (11).

Preferentemente se seleccionan catalizadores de reaccion a partir de hidréxido sodico, hidroxido potasico, hidréxido
de litio, hidréxido de bario, hidréxido de estroncio, alcoholatos alcalinos, como metilato sédico, etilato potasico, metilato
de litio, etilato sodico y dodecilato potésico, asi como las sales alcalinas de acidos carboxilicos, como por ejemplo
estearato de sodio y litio, acidos préticos inorganicos y organicos, por ejemplo acido fosférico, acido tetrafluorobérico
y acido bencenosulfénico, acidos de Lewis y sus complejos, como cloruro de estafo (IV), cloruro de titanio (IV),
isopropilato de titanio (1V), tetrafluoroborato de trietiloxonio y heterociclos nitrogenados alifaticos, cicloalifaticos.

Los compuestos que contienen grupos funcionales se seleccionan preferentemente a partir de acido sulfarico, acido
clorosulfénico o triéxido de azufre para la formacion de grupos sulfato, acido polifosférico, acido fosférico, pentéxido
de fésforo o pentacloruro de fosforo para la formacién de grupos fosfato, anhidrido de acido o acido cloroacético para
la formacién de grupos carboxilato, propanosultona, butanosultona o acido 3-cloro-2-hidroxipropanosulfénico para la
formacion de grupos sulfonato y/o sus sales.

Otro objeto de la presente invencién es un procedimiento para la producciéon de los compuestos de poliadicién segun
la invencién y sus sales, haciéndose reaccionar

- resinas epoxi a base de al menos un diglicidiléter segun la Férmula (I)
e R\
0 o o o)

Férmula (1)

con R = un resto alifatico divalente o aromatico mononuclear o aromatico dinuclear o mezclas de estos,
- con al menos un alcohol de poliéter de la Férmula general (1)
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R!-[OEt]n-[OPr]m-[OBU]s-[OSO}-OH  Férmula (1),

con R' = independientemente entre si restos hidrocarburo iguales o diferentes lineales o ramificados, en caso
dado aromaticos, con 1 a 18 atomos de carbono, preferentemente metilo, butilo, octilo, decilo, dodecilo,
tetradecilo, octadecilo o0 mezclas de estos, con [OEt] = resto 6xido de etileno,

con [OPr] = resto 6xido de propileno,

con [OBu] = resto 6xido de butileno,

con [OSQ] = resto 6xido de estireno,

conn =0 a 100, preferentemente n = 1 - 80, de modo especialmente preferente n = 10 - 50,

m = 0 a 50, preferentemente m = 0 - 35, de modo especialmente preferente m =0 - 25,

s = 0a 20, preferentemente s = 0 - 15, de modo especialmente preferentes=0-10yr=0a 3,

con la condicion de que n+m+s+r sea = 3 - 103, preferentemente n+m+s+r = 4 - 60, de modo especialmente
preferente n+m+s+r = 5 - 40,

a una temperatura entre 25°C y 300 °C, preferentemente 40°C y 200°C, de modo especialmente preferente 50°C y
100°C, haciéndose reaccionar a continuacion con al menos un compuesto que contiene al menos un grupo funcional
seleccionado a partir de grupos sulfato, grupos sulfonato, grupos carboxilato o grupos fosfato.

A este respecto, preferentemente, las resinas epoxi segun la Férmula (1) y los alcoholes de poliéter segun la Férmula
(I) se disponen y se calientan a la temperatura de reaccion, o bien en primer lugar se disponen los alcoholes de
poliéter segun la Férmula (Il) y las resinas epoxi segun la Férmula (I) se afiaden con dosificacion como mezcla o
secuencialmente, o se dosifican durante un intervalo de tiempo.

Para garantizar una conversion parcial o completa de resinas epoxi segun la Férmula (1) y alcoholes de poliéter segun
la Formula (I1), se debe considerar la proporcion molar de ambos compuestos entre si. A este respecto se utilizan los
grupos epoxi de diglicidiléteres segun la Férmula (l) y los grupos OH de alcoholes de poliéter segun la Formula (I1).

La proporcion molar de grupos epoxi de diglicidiléteres segun la Formula (1) respecto a los grupos OH de alcoholes de
poliéter segun la formula (Il) asciende preferentemente a 1,0 : 0,5 a 1,0 : 4,0, preferentemente 1,0 : 1,02 1,0 : 2,0.

El compuesto que contiene grupos funcionales se selecciona preferentemente a partir de &cido sulfurico, acido
clorosulfénico o triéxido de azufre para la formacion de grupos sulfato, acido polifosférico, acido fosférico, pentéxido
de fésforo o pentacloruro de fosforo para la formacién de grupos fosfato, anhidrido de acido o acido cloroacético para
la formacién de grupos carboxilato, propanosultona, butanosultona o acido 3-cloro-2-hidroxipropanosulfénico para la
formacion de grupos sulfonato y/o sus sales.

A modo de ejemplo, se pueden introducir preferentemente grupos aniénicos en los compuestos de poliadicion y sus
sales generandose estos partiendo de grupos OH libres de los alcoholes de poliéter segun la Férmula (I1). Los grupos
sulfonato se pueden introducir mediante adicién de vinilo o reaccién de sustitucién, generandose espaciadores OX
correspondientes. De manera alternativa, el grupo OH libre también se puede transformar previamente en un cloruro,
que es accesible a una sulfonacion directa a continuacion. Se pueden obtener carboxilatos, a modo de ejemplo,
mediante reaccién con acetato de cloro, anhidridos, acrilato o acrilatos sustituidos H 2C=(R')C(0)0 <">, siendo R'H o
un resto alquilo con 1 a 4 atomos de carbono. En principio se compone el grupo aniénico, que es un grupo sulfato,
sulfonato, carboxilato o fosfato, asi como el espaciador OX, que puede ser un enlace simple en el mas sencillo de los
casos (0 = 0).

En el caso de un grupo sulfato, a modo de ejemplo se puede recurrir a la reaccion con &cido sulfurico, acido
clorosulfénico o triéxido de azufre en el reactor de pelicula descendente con subsiguiente neutralizacion.

En el caso de un grupo sulfonato, a modo de ejemplo se puede recurrir a la reacciéon con propanosultona y la
subsiguiente neutralizacién, con butanosulfona y subsiguiente neutralizacion, con sal sédica de acido vinilsulfénico o
con sal sodica de acido 3-cloro-2-hidroxipropanosulfénico. Para la produccion de sulfonatos, el grupo OH terminal
también se puede transformar en un cloruro, a modo de ejemplo con fosgeno o cloruro de tionilo, y a continuacion
hacer reaccionar, a modo de ejemplo, con sulfito.
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En el caso de un grupo carboxilato se puede recurrir, a modo de ejemplo, a la oxidacion de alcohol con oxigeno y la
subsiguiente neutralizacién, o bien la reaccion con sal sédica de acido cloroacético o anhidridos. Los carboxilatos se
pueden obtener también mediante adicion de Michael de acido o éster (met)acrilico.

Se pueden obtener fosfatos, a modo de ejemplo, mediante reaccién de esterificacién con acido fosférico, pentacloruro
de fosforo, pentoxido de fésforo o acido polifosférico.

El procedimiento segun la invencion se realiza preferentemente en presencia de catalizadores de reaccion. En este
caso se anade preferentemente el catalizador de reaccién a la mezcla de reaccién para catalizar la reaccion entre
grupos OH y grupos epoxido.

La reaccidn se realiza preferentemente hasta conversién completa. La conversién se puede determinar por medio de
NMR o por medio de la determinaciéon de equivalente de epdxido segun la norma DIN ISO 16945 de modo
correspondiente al campo de aplicacion, de modo que se puede ajustar libremente conversion parcial a completa.

Preferentemente entran en consideracién catalizadores de reaccién seleccionados a partir de hidroxido sédico,
hidroxido potasico, hidroxido de litio, hidréxido de bario, hidroxido de estroncio, alcoholatos alcalinos, como metilato
sadico, etilato potasico, metilato de litio, etilato sédico y dodecilato potasico, asi como las sales alcalinas de acidos
carboxilicos, como por ejemplo estearato de sodio y litio, acidos proticos inorganicos y organicos, por ejemplo acido
fosforico, acido tetrafluorobérico y acido bencenosulfonico, acidos de Lewis y sus complejos, como cloruro de estano
(IV), cloruro de titanio (IV), isopropilato de titanio (IV), tetrafluoroborato de trietiloxonio y heterociclos nitrogenados
alifaticos, cicloalifaticos, aralifaticos.

Preferentemente se seleccionan diglicidiléteres de la Férmula (I) a partir de diglicidiléteres de alcoholes C2-C30
difuncionales saturados o insaturados, ramificados o no ramificados, ciclicos o de cadena abierta, como por ejemplo
etilenglicol, butanodiol, hexanodiol, glicidiléteres de octanodiol, diglicidiléteres de ciclohexanodimetanol o
diglicidiléteres de neopentilglicol, a partir de diglicidiléteres de polieterpolioles difuncionales de bajo a alto peso
molecular, seleccionados a partir de diglicidiléteres de polietilenglicol o diglicidiléteres de polipropilenglicol, o a partir
de diglicidiléteres de difenoles o trifenoles difuncionales no sustituidos o sustituidos, mononucleares, polinucleares y/o
condensados, seleccionados a partir de 1,4-dihidroxibenceno, 1,3-dihidroxibenceno, 1,2-dihidroxibenceno, 1,3-
dihidroxitolueno, 3,5-dihidroxibenzoato, 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano (=bisfenol-A), bis(4-hidroxifenil)metano
(=bisfenol-F), bis(4-hidroxifenil)sulfona (=bisfenol-S), naftoresorcina, dihidroxinaftalina, dihidroxiantraquinona,
dihidroxibifenilo,  3,3-bis(p-hidroxifenil)-ftalida, 5,5-bis(4-hidroxifenil)hexahidro-4,7-metanoindano, fenolftaleina,
fluoresceina, 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,3-fenilenbis-(I-metil-etilideno)] (=bisfenol-M), 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,4-fenilenbis-
(I-metil-etiliden)] (=bisfenol-P), 2,2'-dialil-bisfenol-A.

Preferentemente se puede realizar un paso de neutralizacion tras la reaccion.

Sorprendentemente se verificd que los compuestos de poliadicion segun la invencién y sus sales presentan un limite
de fluidez en sistemas acuosos y/o que contienen disolventes. Esta propiedad no solo permite correspondientemente
dispersar pigmentos y/o sustancias sélidas en formulaciones correspondientes, sino que, gracias al limite de fluidez,
se suprime una sedimentacién de los pigmentos y/o las sustancias solidas durante el almacenamiento. Por
consiguiente, no se debe efectuar una incorporacién compleja de aditivos reoldgicos organicos o inorganicos.

Segun la norma DIN 1342-1 "Viskositdt — Rheologische Begriffe", punto 3.18, el limite de fluidez se define como la
minima tensién de cizallamiento por encima de la cual una sustancia plastica se comporta como un liquido desde el
punto de vista reoldgico. Adicionalmente, la definicion como sustancia plastica seguin la norma DIN 1342-3, punto 4.3,
es: una sustancia deformable se denomina plastica si se comporta como un cuerpo soélido rigido, elastico o
viscoelastico en un intervalo inferior de tension de cizallamiento, pero se comporta como un liquido en un intervalo
superior de tensién de cizallamiento. La tension de cizallamiento que tiene lugar en esta transicion se denomina limite
de fluidez (también tension de fluidez).

La determinacion del limite de fluidez se puede efectuar mediante el registro de una curva de fluidez con un reémetro.
El valor obtenido depende en gran medida de la sensibilidad del aparato de medicién y de las especificaciones de
tiempo para el proceso de medicién (tasa de carga) que sirve como base para la medicién. Esto es independiente de
que la medicion se efectlde con un viscosimetro de tension de cizallamiento o controlado por indice de revoluciones.
Escalas de tiempo cortas (rapido aumento de las cargas) proporcionan generalmente valores mas elevados para el
limite de fluidez. Se obtienen mejores resultados para el limite de fluidez si la tensién de cizallamiento se puede
registrar a velocidades de deformacién tan reducidas (y deformaciones reducidas) que sea posible una evaluacion de
la tension de cizallamiento como funcién de la deformacion (o viceversa) (fuente: Rdmpp 2005 - FlieBgrenze - Sieghard
Millow). Segun el informe técnico DIN N 143 de NPF/NAB 21.1 "Rheologie" (pigmentos y materiales de relleno), con
el método de punto de interseccion de tangente se pueden determinar los valores de limite de fluidez.

Ademas, otro objeto de la invencién es una composicién que contiene al menos una sustancia sélida en forma de
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particulas y los compuestos de poliadicién segun la invencion y/o sus sales. Esta se puede emplear para la produccién
de sistemas acuosos y/o que contienen disolventes.

La composiciéon segun la invencion presenta preferentemente un limite de fluidez como sistemas acuosos y/o que
contienen disolventes.

El limite de fluidez de los sistemas acuosos y/o que contienen disolventes, determinado segun la norma DIN 1342-1
2003 11 y el informe técnico DIN 143, asciende preferentemente a un valor de 1 en PA = 0,1 - 400, preferentemente 1
en PA = 0,1 - 100, de modo especialmente preferente T en PA = 0,1 - 50.

La composicién segun la invencion no presenta preferentemente un sedimento tras 24 h de almacenamiento como
sistemas acuosos y/o que contienen disolventes.

La composicion segun la invencion presenta preferentemente un efecto antiflotacion como sistemas acuosos y/o que
contienen disolventes.

Las formulaciones de barniz comerciales estan monopigmentadas solo en casos excepcionales, generalmente se trata
de mezclas de dos 0 mas pigmentos diferentes. También en tales sistemas, todos los pigmentos se deben humectar
convenientemente y deflocular en lo posible y distribuir uniformemente en la pelicula de barniz total.

No obstante, si se interfiere en esta mezcla al disgregarse los pigmentos, se producen modificaciones del tono de color
en el barniz. Este efecto se denomina "flotacién”.

Una de las causas de la disgregacion de pigmentos son los fendmenos de flujo en la pelicula de barniz que se seca.
Durante la fase de secado de una pelicula de barniz, el disolvente se debe transportar de las capas de barniz inferiores
a la superficie, en la evaporacion aumenta la densidad del material remanente (a modo de ejemplo pigmentos) y este
se hunde de nuevo en la profundidad.

Adicionalmente, en la evaporacion se producen efectos de enfriamiento y se modifica la tension superficial. Todo esto
conduce a la formacion de turbulencias, que se disponen en forma de células hexagonales mas o menos uniformes
(las denominadas células de Benard). En el centro de las células, el material del barniz asciende, se distribuye
entonces sobre la superficie y fluye de nuevo hacia abajo en los limites de las células. Estas corrientes celulares son
conocidas desde hace tiempo - no solo en el barniz - y se producen en cualquier pelicula de barniz liquida (también
sin pigmentar). En un sistema pigmentado, también los pigmentos participan en estas turbulencias y, siempre que la
movilidad de los diferentes pigmentos sea similar, también se transportan en los vértices de modo muy similar y no se
produce la disgregacion. No obstante, si las movilidades de los pigmentos son claramente diferentes, también es
diferente el comportamiento de transporte y se puede producir la disgregacion.

La disgregacién de los pigmentos esta estrechamente relacionada con la diferente movilidad de los pigmentos. Los
pigmentos participan en estos movimientos y, si se diferencian en su movilidad, se puede producir la disgregacién vy,
por lo tanto, la flotacién.

Estas diferencias de movilidad se pueden compensar mediante el empleo de compuestos de poliadicion segun la
invencion y sus sales.

La composicion segun la invencion se puede emplear preferentemente para la produccion de dispersiones, materiales
molturados, pinturas, colores, barnices o tintas de imprenta, Inkjet, resinas de frotamiento o concentrados
pigmentarios.

También es objeto de la invencién el empleo de compuestos de poliadicion segun la invencién y sus sales como
agentes humectantes o dispersantes, como estabilizadores de dispersion, como agente antisedimentaciéon, como
aditivo reolégico, como agente de revestimiento.

Asimismo es objeto de la presente invencién una dispersién que comprende los compuestos de poliadicién segun la
invencion y sus sales como agente dispersante, una sustancia sélida en forma de particulas y un medio orgéanico y/o
un medio acuoso. La sustancia sélida presente en la dispersién puede ser cualquier material sélido inorganico u
organico que sea esencialmente insoluble en el medio organico a la temperatura en cuestion y se deba estabilizar en
este en una forma finamente distribuida. Son ejemplos de sustancias sélidas apropiadas pigmentos para tintas en
disolvente, pigmentos; agentes diluyentes y materiales de relleno para pinturas y materiales sintéticos; colorantes, en
especial colorantes en dispersion; aclaradores 6pticos y aditivos textiles para bafios de colorante en disolvente, tintas
y otros sistemas de aplicacion de disolventes; sustancias solidas para lodos de perforacion basados en aceite y en
emulsion inversa; suciedad y particulas sélidas en liquidos de limpieza en seco; materiales ceramicos en forma de
particulas; materiales magnéticos y medios de registro magnéticos y biocidas, productos agroquimicos y
farmacéuticos, que se emplean como dispersiones en medios organicos.
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Una sustancia sélida preferente es un pigmento de cualquiera de las clases de pigmentos reconocidas, que se
describen, a modo de ejemplo, en Third Edition of the Colour Index (1971) y siguientes reediciones y complementos
bajo el capitulo con el titulo "pigmentos". Son ejemplos de pigmentos inorganicos didxido de titanio, 6xido de zinc, azul
de Prusia, sulfuro de cadmio, 6xidos de hierro, bermellén, ultramarino y los pigmentos de cromo, incluyendo cromatos,
molibdatos y cromatos y sulfatos mixtos de plomo, zinc, bario, calcio y mezclas y modificaciones de estos, que se
encuentran disponibles comercialmente como pigmentos verdosos-amarillos a rojos bajo los nombres cromo primrose,
cromo limén, medio, naranja, rojo escarlata y rojo. Son ejemplos de pigmentos organicos aquellos de la serie de
pigmentos azoicos, diazoicos, azoicos condensados, pigmentos de tioindigo, indantrona, isoindantrona, antantrona,
antraquinona, isodibenzantrona, trifendioxazina, quinacridona y ftalocianina, en especial ftalocianina de cobre y sus
derivados halogenados en el nicleo, asi como también barnices a partir de colorantes acidos, basicos y decapantes.
Negro de carbono se comporta mas bien como un pigmento organico respecto a sus propiedades dispersantes, a
pesar de ser estrictamente inorganico. Pigmentos organicos preferentes son pigmentos de ftalocianina, en especial
ftalocianina de cobre, pigmentos monoazoicos, disazoicos, de indantrona, antantrona, quinacridona y negro de
carbono.

Otras sustancias solidas preferentes son agentes diluyentes y materiales de relleno, como talco, caolin, diéxido de
silicio, barita y creta; materiales ceramicos en forma de particulas, como 6xido de aluminio, didxido de silicio, diéxido
de zirconio, didxido de titanio, nitruro de silicio, nitruro de boro, carburo de silicio, carburo de boro, nitruros de silicio-
aluminio mixtos y titanatos metalicos, materiales magnéticos en forma de particulas, como los 6xidos magnéticos de
metales de transicion, en especial hierro y cromo, por ejemplo gamma-Fe203, FesO4 y 6xidos de hierro dopados con
cobalto, 6xido de calcio, ferritas, en especial ferritas de bario y particulas metalicas, en especial hierro, niquel, cobalto
metalico y aleaciones de estos, y productos agroquimicos, como los fungicidas flutriafen, carbendiazim, clortalonil y
mancozeb.

El medio acuoso u organico presente en las dispersiones de la invencion es preferentemente un medio organico polar
o un hidrocarburo alifatico o aromatico esencialmente no polar o un hidrocarburo halogenado. Con el concepto "polar”
en relacion con el medio orgéanico se indica un liquido organico o una resina que puede formar enlaces moderados a
fuertes, como se describe en el articulo con el titulo "A Three Dimensional Approach to Solubility” de Crowley et al. en
Journal of Paint Technology, tomo 38, 1966, en la pagina 269. Tales medios organicos tienen generalmente un indice
de enlace de hidrogeno de 5 o mas, como se define en el articulo citado anteriormente.

Son ejemplos de medios organicos polares apropiados aminas, éteres, en especial éteres de alquilo inferiores, acidos
organicos, ésteres, cetonas, glicoles, alcoholes y amidas. Se indican numerosos ejemplos especificos de tales liquidos
enlazantes de hidrégeno moderadamente fuertes en el libro con el titulo "Compatibility and Solubility" de Ibert Mellan
(publicado en 1968 por Noyes Development Corporation) en la Tabla 2.14 en las paginas 39 - 40. Todos los liquidos
citados en la publicacion corresponden al concepto de medio organico polar y, por lo tanto, son componente de la
presente divulgacion.

Liquidos organicos polares preferentes son dialquilcetonas, ésteres de alquilo de acidos alcanocarboxilicos y
alcanoles, en especial aquellos liquidos que contienen hasta un nimero total de 6 atomos de carbono inclusive. Medios
organicos especialmente preferentes son dialquil- y cicloalquilcetonas, como acetona, metiletilcetona, dietilcetona,
diisopropilcetona, metilisobutilcetona, diisobutilcetona, metilisoamilcetona, metil-n-amilcetona y ciclohexanona;
ésteres de alquilo, como acetato de metilo, acetato de etilo, acetato de isopropilo, acetato de butilo, formiato de etilo,
propionato de metilo, acetato de metoxipropilo y butirato de etilo; glicoles y ésteres glicélicos y éteres, como etilenglicol,
2-etoxietanol, 3-metoxipropilpropanol, 3-etoxipropilpropanol, acetato de 2-butoxietilo, acetato de 3-metoxipropilo,
acetato de 3-etoxipropilo y acetato de 2-etoxietilo, alcanoles, como metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol
e isobutanol, y ésteres de dialquilo y ciclicos, como éter dietilico y tetrahidrofurano.

Los medios esencialmente no polares, que se pueden emplear por separado, o bien en mezcla con los citados
disolventes polares, son hidrocarburos alifaticos o aromaticos, como tolueno y xileno, e hidrocarburos alifaticos y
aromaticos halogenados, como tricloroetileno, percloroetileno y clorobenceno. Son ejemplos de resinas polares
apropiadas como medio para la forma de dispersion de la presente invencidén aquellas resinas filmégenas que son
apropiadas para la produccién de tintas, colores y virutas para empleo en numerosas aplicaciones, como colores y
tintas. Los ejemplos de tales resinas incluyen poliamidas, como por ejemplo Versamid* de la firma BASF SE o éteres
de celulosa, como etilcelulosa y etilhidroxietilcelulosa. Los ejemplos de resinas colorantes incluyen resinas
alquidicas/de melamina formaldehido cortas en aceite, resinas de poliéster/melamina formaldehido, resinas
acrilicas/de melamina formaldehido termoendurecibles, resinas alquidicas largas en aceite y resinas multicapa, como
resinas acrilicas y de urea/aldehido.

Si se desea, la dispersion puede contener otros componentes, por ejemplo resinas (siempre que estos no representen
ya el medio organico), agentes aglutinantes, medios licuefactores (como los descritos en los documentos GB-A-
1508576 y GB-A-2108143), agentes plastificantes, agentes de nivelado y agentes conservantes.

Los compuestos de poliadicidn segun la invencién y/o sus sales se emplean preferentemente en una cantidad de 0,1
a 10,0 % en peso, de modo especialmente preferente 0,3 a 4,5 % en peso y de modo muy especialmente preferente
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0,5 a2 4,0 % en peso, referido al peso total de la dispersion.

La dispersion segun la invencién se presenta preferentemente como tinta o agente de revestimiento, Inkjet, en especial
como color de impresion o barniz o colores para construccion.

Otros campos de empleo son concebibles, como por ejemplo en la produccién o elaboracion de barnices, colores de
impresion, colores para construccién, estucado de papel, colores para cuero y materiales textiles, pastas,
concentrados pigmentarios, chorro de tinta, materiales ceramicos o preparados cosméticos, y en especial si estos
productos contienen sustancias sélidas en forma de particulas, como pigmentos y/o materiales de relleno.

Los compuestos de poliadicién segun la invencion y sus sales se pueden emplear para la produccién de concentrados
de sustancias soélidas, como concentrados pigmentarios. A tal efecto, estos se disponen en un medio soporte, como
disolventes organicos, plastificantes y/o agua, y se afaden las sustancias sélidas a dispersar bajo agitacion.
Adicionalmente, estos concentrados pueden contener agentes aglutinantes y/u otros adyuvantes. No obstante, con
los compuestos de poliadicién segln la invencién y sus sales también es posible producir en especial concentrados
pigmentarios estables exentos de agentes aglutinantes, que no forman un sedimento a lo largo del tiempo. Con los
compuestos de poliadicion segun la invencién es asimismo posible producir concentrados de sustancias sélidas fluidos
a partir de tortas de prensado de pigmentos. A este respecto, los compuestos de poliadicion segln la invencion y sus
sales se mezclan con la torta de prensado, que puede contener aun disolventes organicos, plastificantes y/o agua, y
la mezcla obtenida de este modo se dispersa. Los concentrados de sustancias sélidas producidos por diversas vias
se pueden incorporar entonces en diferentes sustratos, como por ejemplo resinas alquidicas, resinas de poliéster,
resinas de acrilato, resinas de poliuretano o resinas epoxi. No obstante, las sustancias sélidas en particulas, pero en
especial pigmentos y/o materiales de relleno, también se pueden dispersar directamente en los polimeros sin
disolvente, y entonces son apropiados para la pigmentacion de formulaciones de material sintético termopléasticas y
duroplasticas.

Por lo tanto, la invencion se refiere también a un preparado de particulas que contiene 5,0 a 99,9 % en peso de una o
varias sustancias sélidas en particulas, asi como 0,1 a 95,0 % en peso de uno o varios compuestos de poliadicion
segun la invencién y sus sales, referido al peso total de preparado en particulas. En el caso de los preparados en
particulas se trata preferentemente de preparados de pigmentos o preparados de pigmentos-materiales de relleno, asi
como preparaciones de pigmentos o preparaciones de pigmentos-materiales de relleno. En los preparados, o bien en
las preparaciones citadas anteriormente, las sustancias sélidas en particulas, en especial los pigmentos y/o los
materiales de relleno se presentan en concentracién mas elevada que en las posteriores aplicaciones. En el mas
sencillo de los casos, como material soporte para las sustancias solidas en particulas pueden servir compuestos de
poliadiciéon segun la invencion y sus sales, de modo que en tal caso las preparaciones estan constituidas por 5,0 a
99,9 % en peso de una o varias sustancias sélidas en particulas, asi como 0,1 a 95,0 % en peso de uno o varios
polimeros segun la invencion. No obstante, los preparados en particulas también pueden contener agentes
aglutinantes diferentes a agentes humectantes y dispersantes, incluyendo otros aditivos y/o disolventes organicos y/o
agua. Los preparados en particulas se pueden presentar en forma sélida, a modo de ejemplo como polvo, chips o
granulados, o en forma liquida. En el caso de preparaciones de pigmentos o preparaciones de pigmentos-materiales
de relleno liquidas, dependiendo de la proporcion de pigmento o de la proporcién de pigmento y material de relleno se
habla también de concentrados de color, pastas pigmentarias, pastas de color puro, pastas de matizado o tintado o
de pastas pigmentarias.

Los preparados en particulas segun la invencion, en especial los preparados de pigmentos o los preparados de
pigmentos-material de relleno se emplean preferentemente en la produccién de barnices, colores de impresion y
materiales sintéticos.

Esta tecnologia de concentrados pigmentarios se puede ampliar a otras sustancias, como agentes de mateado,
materiales de relleno funcionales, pigmentos anticorrosivos, principios activos biocidas, como 6xido de cobre, polvo
de zinc y otros. Esto posibilita nuevos conceptos de formulacién, cuyo potencial total ain no se ha agotado. Por
consiguiente, los conceptos pigmentos y concentrados pigmentarios se refieren también a sustancias no colorantes.

Los compuestos de poliadicién segun la invencion y sus sales se pueden emplear también ventajosamente en la
produccion de tintas para procedimientos de impresién "Non-Impact", como "Thermal-Inkjet" y el "procedimiento
Bubblejet". Estas tintas pueden ser, a modo de ejemplo, formulaciones de tinta acuosas, formulaciones de tinta
basadas en disolvente, tintas exentas de disolvente o pobres en disolvente para aplicaciones UV, como también tintas
ceraceas.

Los compuestos de poliadicién segun la invencion y sus sales también se pueden emplear ventajosamente en la

produccion de filtros de color para indicadores, pantallas de cristal liquido, aparatos de resolucion de color, sensores,

pantallas de plasma, indicadores a base de SED (Surface conduction Electron emitter Display) y para MLCC (Multi

Layer Ceramic Capacitors). A este respecto, el barniz de filtro de color liquido, que también se llama Color Resist, se

puede aplicar mediante los mas diversos procedimientos de aplicacién, como Spin Coating, racleado, combinacién de

ambos procedimientos, o a través de procedimientos de impresion "non impact”, como por ejemplo el procedimiento
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Inkjet. La tecnologia MLCC se emplea en la produccién de microchips y placas conductoras.

Los compuestos de poliadicion segun la invencion y sus sales también se pueden emplear para la produccion de
preparados cosméticos, como por ejemplo maquillaje, polvo, lapices labiales, colorantes para el cabello, cremas,
esmaltes de ufias y preparados de proteccion solar. Estos se pueden presentar en las formas habituales, como por
ejemplo como emulsiones W/O u O/W (emulsiones Water-in-Oil u Qil-in-Water), disoluciones, geles, cremas, lociones
0 aerosoles.

Finalmente, el agente dispersante segun la invencion se puede emplear también para la produccién de un
revestimiento pigmentado sobre un sustrato, aplicandose un agente de revestimiento pigmentado sobre el sustrato y
sometiéndose a cochura o endureciéndose de otro modo, o bien reticulandose el agente de revestimiento pigmentado
aplicado sobre el sustrato.

Un posible empleo de los compuestos de poliadicién segln la invencion y sus sales consiste también en la produccion
de sustancias sélidas dispersables en forma de particulas de polvo y/o particulas de fibra, en especial de pigmentos o
materiales de relleno dispersables, en especial materiales de relleno sintéticos, estando revestidas las particulas con
el polimero segun la invencion. Tales revestimientos de sustancias sélidas organicas, asi como inorganicas, se
realizan de modo conocido. A este respecto, el disolvente o emulsionante se puede eliminar o puede quedar en la
mezcla bajo formacién de pastas. Estas pastas son productos comerciales habituales y pueden contener
adicionalmente proporciones de agente aglutinante, asi como otros adyuvantes y aditivos. Especialmente en el caso
de pigmentos, el revestimiento de la superficie de los pigmentos se puede efectuar durante o tras la sintesis de los
pigmentos, por ejemplo mediante adicién de copolimeros a la suspensién de pigmentos o durante el acabado de los
pigmentos. Los pigmentos tratados previamente de este modo se distinguen por una elaborabilidad mas facil, asi como
por un comportamiento mejorado de viscosidad, floculacién y brillo y por intensidad de color mas elevada frente a
pigmentos no tratados.

Son ejemplos de pigmentos inorganicos apropiados en el ambito de la presente invencién pigmentos de 6xido y
oxihidréxido, asi como pigmentos complejos inorganicos, como por ejemplo pigmentos de didxido de titanio, pigmentos
de 6xido de hierro, pigmentos de 6xido de cromo, pigmentos de vanadato de bismuto, pigmentos de color complejos
inorganicos, a modo de ejemplo con reticulas de rutilo o espinela o cuerpos de color oxidicos ceramicos, pigmentos
de sulfuro y sulfuro seleniuro, como por ejemplo pigmentos de sulfuro de zinc y pigmentos de cadmio, pigmentos de
cromato de plomo, como por ejemplo pigmentos amarillos de cromo, pigmentos rojos de molibdeno y pigmentos verdes
de cromo y verdes originales de cromo, pigmentos de sal compleja, como por ejemplo pigmentos de cianuro (azul de
hierro), pigmentos de silicato, como por ejemplo pigmentos ultramarinos; pigmentos de efecto, como por ejemplo
pigmentos de aluminio, bronce dorado y zinc en forma de laminillas, pigmentos de brillo nacarado, pigmentos de efecto
a base de 6xido de hierro, pigmentos de efecto de base metalica, pigmentos de color variable y pigmentos de efecto
colestéricos, pigmentos anticorrosivos, como por ejemplo polvo de zinc, pigmentos de fosfato, 6xido de zinc/blanco de
zinc, hierro micaceo y pigmentos anticorrosivos a base de dioxido de titanio; y negro de carbén pigmentario, como por
ejemplo negro de humo, hegro de gas y negro de llama.

Son ejemplos de pigmentos organicos apropiados en el ambito de la presente invencion pigmentos azoicos, como por
ejemplo pigmentos monoazoicos, pigmentos diazoicos, pigmentos poliazoicos y pigmentos de complejos metalicos;
pigmentos policiclicos, como por ejemplo ftalocianinas de cobre, dicetopirrolopirroles (DPP), quinacridonas,
isoindolinonas, isoindolinas, perilenos y perinonas; son ejemplos de apariencias de carbono apropiadas en el ambito
de la presente invencion, en tanto no se indiquen ya bajo el concepto de pigmentos o materiales de relleno, a modo
de ejemplo, carbono amorfo, fibras de carbono, carbono vidriado, grafeno, fullerenos, diamante, lonsdaleita, carbdn
activo, nanotubos de carbono, nanobuds de carbono, nano espuma de carbono y aerografito.

La invencion se explica mas detalladamente a continuacion por medio de ejemplos de realizacién:

Métodos de medicion:

Para la determinaciéon de parametros o valores de medicion se emplean preferentemente los métodos descritos a
continuacion. Estos métodos se emplearon en especial en los ejemplos del presente derecho de propiedad.

Equivalente de epo6xido

El equivalente de ep6xido se determina en base a la norma DIN ISO 16945:

Se entiende por peso equivalente de ep6xido la cantidad de resina epoxi en g que contiene 16 g de oxigeno unido
mediante enlace epoxidico (oxigeno epoxi). Los grupos epoxi en resinas epoxi se pueden determinar mediante adicion
de HCI al anillo epoxi. El exceso de &cido clorhidrico se vuelve a titrar bajo consideracién de un valor en blanco con
hidroxido potésico etandlico aplicado paralelamente.
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En el matraz Erlenmeyer se pesa exactamente la cantidad de muestra en 0,1 mg. A continuacion se pipetea con la
pipeta volumétrica 40 ml de una disoluciéon de HCI 0,1 mol/l en dioxano. Se cierra el matraz con un tapén esmerilado
apropiado. Se voltea frecuentemente hasta que la muestra se ha disuelto por completo. Tras adicién de algunas gotas
de disolucion de indicador rojo cresol se titra frente a 0,1 mol/l de hidréxido potasico etandlico. Con la adicién de
indicador, la disolucion vira a rojo ladrillo, poco antes de alcanzar el punto final, vira a amarillo limén. El punto final de
la titracion se alcanza cuando se efectla un nuevo viraje de color a azul-violeta.

Bajo consideracion del consumo de 0,1 mol/l de hidréxido potésico etandlico de valor en blanco y muestra y la pesada
se calcula el contenido en oxigeno epoxi de la siguiente manera:

(Voo V)R * M

10%E

lanco

% Epoxi — () =

En esta formula significan:

VBlanco  consumo de 0,1 mol/l de hidréxido potasico etandlico en ml en la titracion de valor en blanco

\ consumo de 0,1 mol/l de hidréxido potasico etandlico en ml en la titracion de la muestra
C concentracion de hidroxido potésico etanolico empleado (0,1 mol/l)
M masa molar de oxigeno (16 g/mol)

E pesada de muestra en g
1. Produccion de compuestos de poliadicion segun la invencion y sus sales

1.1 Reaccion de resina epoxi con el alcohol de poliéter

En un matraz de cuatro bocas provisto de agitador, termometro, refrigerante de reflujo y tubo de introduccion de
nitrégeno se dispone el poliéter o la mezcla de poliéteres y se calienta bajo agitacion y gas N2 a 90°C. Se anade
metanolato potasico al poliéter en una proporciéon ponderal de 1,0 %. A continuacién se anade gota a gota la resina
epoxi en el intervalo de 30 minutos y se deja reaccionar posteriormente bajo gas N2 Gas a 80°C hasta que el
equivalente de epoxido es cero. La mezcla de reaccién se neutraliza con acido lactico.

Se obtiene un liquido ligeramente tefido de amarillo. La reaccién demuestra una conversién del 100 % basandose en
la reaccion de grupos epoxi.

1.2 a) Produccion de compuestos de poliadicidon segun la invencion y sus sales

En un matraz de cuatro bocas provisto de agitador, termometro, refrigerante de reflujo y tubo de introduccion de
nitrégeno se dispone el producto de 1.1 (1,0 mol) y se calienta bajo agitacion y gas N2 a 80°C. A continuacion se anade
gota a gota acido polifosforico (0,25 mol) en el intervalo de 30 minutos y se deja reaccionar posteriormente bajo gas
N2 a 80° durante 4 horas.

Se obtuvo un liquido ligeramente tefiido de amarillo anaranjado.

1.2 b) Produccion de compuestos de poliadicion segun la invencion y sus sales

En un matraz de cuatro bocas provisto de agitador, termometro, refrigerante de reflujo y tubo de introduccion de
nitrégeno se dispone el producto de 1.1 (1,0 mol) y se calienta bajo agitacion y gas N2 a 80°C. A continuacion se anade
gota a gota acido polifosférico (0,5 mol) en el intervalo de 30 minutos y se deja reaccionar posteriormente bajo gas
N2 a 80° durante 4 horas.

Se obtuvo un liquido ligeramente tefiido de amarillo anaranjado.
La receta se puede extraer de la Tabla 1.

Los compuestos de poliadicién segun la invencion y sus sales se emplearon para la produccion de pastas de color
cuyas propiedades técnicas de aplicacién se analizaron.
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1A

1B

1C

2A

2B

2C

3A

3B

3C

4A

4B

4C

5A

5B

5C

6 A

6B

6C

7A

7B

7C

8A

8B

8C

9A

Resina
epoxi

Epon Resin 1,00
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862
Epon
862

DER 331:

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin |1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

Resin 1,00

1,00

Mol poliéter 1

Tego Alkanol L4
Tego Alkanol L4
Tego Alkanol L4

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Tego
S20

Tego
S20

Tego
S20

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

Imbentin-C-91-
040

BP 2020:

Alkanol

Alkanol

Alkanol

BP 2020:

BP 2020:

BP 1040:
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0,60

0,60

0,60

0,96

0,96

0,96

0,72

0,72

0,72

0,84

0,84

0,84

0,96

0,96

0,96

0,60

0,60

0,60

0,60

0,60

0,60

1,20

1,20

1,20

1,2

Tabla 1:

Poliéter 2

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
350

Polyglyko
350

Polyglyko
350

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500

Polyglyko
500
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Mol

0,60

0,60

0,60

0,24

0,24

0,24

0,48

0,48

0,48

0,36

0,36

0,36

0,24

0,24

0,24

0,42

0,42

0,42

0,60

0,60

0,60

Poliéter 3 | Mol

Polyglykol 0,18
600

Polyglykol (0,18
600

Polyglykol 0,18
600

Mol acido
polifosférico
0,00
0,25
0,50
0,00
0,25
0,50
0,00
0,25
0,50
0,00
0,25
0,50
0,00
0,25
0,50
0,00
0,25
0,50
0,00
0,25
0,50
0,00
0,25
0,50

0,00



10

15

Resir_la
epoxi
9B |DER 331:
9C |DER 331:
10 A |lpox ER 15
10 B |lpox ER 15
10 C |lpox ER 15

Materiales empleados:

Nombre de producto
Epon Resin 862

Tego Alkanol L4
Polyglykol M 500
Polyglykol M 350
Imbentin-C-91-080
Imbentin-C-91-040

Tego Alkanol S20
Polyglykol 600

Polyglykol B 2020
DER 331:

Polyglykol B 1040

Ipox ER 15

1,00
1,00
1,00
1,00
1,00

ES 2924652 T3

Mol poliéter 1 Poliéter 2 Mol | Poliéter 3 |Mol

BP 1040: 1,2 - -

BP 1040: 1,2 - -

BP 1040: 1,2 - -

BP 1040: 1,2 - -

BP 1040: 1,2 - -
Tabla 2:

Descripcion quimica
Resina producida a partir de bisfenol F y epiclorhidrina

Etoxilato C12-C14 de alcohol graso

Poliglicol metilado con un peso molecular de 500
Poliglicol metilado con un peso molecular de 350
Oxoalcohol C9-11 con 8 moles de EO
Oxoalcohol C9-11 con 4 moles de EO

Etoxilato C18 de alcohol graso
Poliglicol con un peso molecular de 600

Poliglicol butilado con un peso molecular 2000 con 20 %
de 6xido de propileno y 80 % de 6xido de etileno

Resina producida a partir de bisfenol A y epiclorhidrina

Poliglicol butilado con un peso molecular 2000 con 40 %
de 6xido de propileno y 60 % de 6xido de etileno

Resina producida a partir de bisfenol A y epiclorhidrina,
hidrogenada

2. Método para pruebas técnicas de aplicacion

Prueba de borrado:

Mol acido
polifosférico

0,25
0,50
0,00
0,25
0,50

Firma
Hexion

Evonik Resource
Efficiency GmbH

BASF
BASF
KOLB
KOLB

Evonik Resource
Efficiency GmbH

BASF

Evonik Resource
Efficiency GmbH

Dow

Evonik Resource
Efficiency GmbH

Ipox Chemicals

Para la prueba de "borrado" se aplicaron las pastas de color sobre una placa con una barra desplegable de Leneta.
Después de 5 minutos de tiempo de secado se realizd la "prueba de borrado”, que consiste en frotar el barniz
extendido. Los valores de color se determinan correspondientemente antes y después del frotamiento y se calcula AE
(delta E), o bien diferencias de color, que se emplea como una medida de la distancia de dos colores y posibilita
correspondientemente una conclusién respecto a la estabilizacion de pigmento en la realizacién de la "prueba de
borrado". En el dato de diferencias de color, el valor 1 o menor que 1 designa una distancia que el ojo humano ya no

percibe.

Intensidad de color

Los valores colorimétricos se determinaron con un espectrometro modelo SP 62 de X-Rite. La intensidad de color F
se determiné por medio de la siguiente medicion:
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(100 - Y)?

2Y

Y = es la reflectividad de longitud de onda de la maxima absorcion

La intensidad de color permite una conclusién respecto a la intensidad de color, que puede variar segun pigmento,
pero también segun agente dispersante y proceso de molturacion. Cuanto més elevada es la intensidad de color, tanto
mejor es el agente dispersante.

Sedimento

Las pastas de color se examinan visualmente después de 24 de almacenamiento a temperatura ambiente para
comprobar si se presenta un sedimento o no.

Limite de fluidez

Segun la norma DIN 1342-1 2003 11 y el informe técnico DIN N2 143 se determiné el limite de fluidez y se calcularon
los valores de limite de fluidez con el método del punto de interseccién de tangente.

3. Valoracion técnica de aplicacion

3.1 Pastas de color para sistemas acuosos y que contienen disolventes

Para la valoracion técnica de aplicacion se produjeron en primer lugar pastas de color segun las formulaciones de las
respectivas Tablas 4-6. Los Ejemplos comparativos (VG) se produjeron con agentes dispersantes comerciales.

Para el examen técnico de aplicacion se transformaron las respectivas pastas de color en sistemas acuosos o que
contienen disolventes.

El limite de fluidez y el sedimento se determinan directamente a partir de la pasta de color.

3.1.1 Produccién del sistema de prueba acuoso:

Se pesaron 0,73 g de pasta de color (VG1 y 1B amarilla) y 19,27 g de un barniz de la marca ContiPur Satin a base de
poliuretano de la firma Kluthe en un envase de cosmético de 50 ml y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer
DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000 rpm.

3.1.2 Produccién del sistema de prueba que contiene disolventes:

Se pesaron 0,73 g de pasta de color (VG1 y 1B amarilla) y 19,27 g de un barniz de la marca Impredur Hochglanzlack
840, exento de compuestos aromaticos a base de resina alquidica de la firma Brillux, en un envase de cosmético de
50 ml y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000 rpm.

Tabla 3: Materiales empleados

Producto Firma

TEGO® Dispers 653 Evonik Resource Efficiency GmbH
TEGO® Dispers 652 Evonik Resource Efficiency GmbH
TEGO® Foamex 810 Evonik Resource Efficiency GmbH
TEGO® Foamex 830 Evonik Resource Efficiency GmbH
TEGO® Foamex 8050 Evonik Resource Efficiency GmbH
PARMETOL® K 40 Schiilke & Mayr GmbH
BAYFERROX® 915 LANXESS GmbH

HOSTAPERM® Rosa E Clariant International Ltd

15
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Producto Firma

COLOR BLACK FW 200

Tabla 4: Pigmento Bayferrox 915

Receta de pasta de color

Agua desmineralizada

TEGO® Dispers 653

1B

TEGO® Dispers 652

TEGO® Foamex 810

PARMETOL®K 40

BAYFERROX® 915

Suma

Aditivo s6lido sobre pigmento [%]
Resultados técnicos de aplicacion:
Sistema de prueba de base acuosa
F

delta E

delta *a

delta *b

Sistema de prueba que contiene disolventes

F
delta E

delta *a

delta *b

Reologia

Limite de fluidez (1 en PA)
Sedimento

Cuerpo solido (CS) [%]

35
30
100

Orion Engineered Carbons GmbH

VG1 (9)
26,2
15,7
2,0
1,0
0,1
55,0
100,0

10

7,83
0,48
-0,03
-0,39

5,58
0,16
0,10
-0,12

~0,3

si

1B amarilla (g)
23,6
18,3
2,0
1,0
0,1
55,0
100,0
10

8,08
0,62
-0,07
-0,59

5,05
0,86
-0,14
0,79

~12,6
no

Si bien se pudo observar un limite de fluidez en VG1, se puede verificar una sedimentacion de los pigmentos. La pasta
de color 1B amarilla segun la invencion presenta casi los mismos valores de color que VG1, pero no se puede verificar

una sedimentacién de los pigmentos.

"Aditivo sélido sobre pigmento” es una magnitud conocida por el especialista, a este respecto, "aditivo" significa =

TEGO® Dispers 653 o los compuestos de poliadicién segun la invencién y sus sales.

Tabla 5: Pigmento Hostaperm Rosa E

Receta de pasta de color
Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653

1B

TEGO® Foamex 8050
PARMETOL® K 40
HOSTAPERM® Rosa E

CS [%]

35
30

16

VG2 (g)

59,6
14,3
1,0
0,1
25,0

1B rosa (g)

57,3
16,6
1,0
0,1
25,0
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Receta de pasta de color CS [%] VG2 (g) 1B rosa (g)
Suma 100,0 100,0
Aditivo solido sobre pigmento [%] 20 20
Resultados técnicos de aplicacion:

Sistema de prueba de base acuosa

F 34,64 34,07
delta E 0,79 0,48
delta *a 0,62 0,11
delta *b -0,05 -0,25
Sistema de prueba que contiene disolventes

F 15,78 14,80
delta E 12,44 12,42
delta *a 10,12 10,75
delta *b -5,47 -5,22
Reologia

Limite de fluidez (T en PA) nulo ~ 38
Sedimento si no

3.1.3 Produccién del sistema de prueba acuoso:

Se pesaron 0,64 g de pasta de color (VG2 y 1B rosa) y 19,36 g de un barniz de la marca ContiPur Satin a base de
poliuretano de la firma Kluthe en un envase de cosmético de 50 ml y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer
DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000 rpm.

3.1.4 Produccién del sistema de prueba que contiene disolventes:

Se pesaron 0,64 g de pasta de color (VG1y 1B rosa) y 19,36 g de un barniz de la marca Impredur Hochglanzlack 840,
exento de compuestos aromaticos a base de resina alquidica de la firma Brillux, en un envase de cosmético de 50 ml
y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000 rpm.

Tabla 6: Pigmento Color Black FW 200

Color Black FW 200 CS [%] VG3 (9) 1B negra (g)
Agua desmineralizada 38,9 32,2
TEGO® Dispers 653 35 40,0 -
1B 30 - 46,7
TEGO® Foamex 830 1,0 1,0
PARMETOL®K 40 0,1 0,1
COLOR BLACK FW 200 20,0 20,0
Suma 100,0 100,0
Aditivo solido sobre pigmento [%] 70 70
Resultados técnicos de aplicacion:

Sistema de prueba de base acuosa

F 111,70 109,20
delta E 0,52 0,66
delta *a -0,03 0,04
delta *b -0,20 0,13
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Sistema de prueba que contiene disolventes

F 77,34 73,71
delta E 0,68 0,91

delta *a 0,04 0,54
delta *b 0,04 0,34
Reologia

Limite de fluidez (T en PA) nulo ~ 168
Sedimento si no

3.1.5 Produccién del sistema de prueba acuoso:

Se pesaron 0,80 g de pasta de color (VG2 y 1B rosa) y 19,2 g de un barniz de la marca ContiPur Satin a base de
poliuretano de la firma Kluthe en un envase de cosmético de 50 ml y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer
DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000 rpm.

3.1.6 Produccién del sistema de prueba que contiene disolventes:

Se pesaron 0,80 g de pasta de color (VG1y 1B rosa) y 19,2 g de un barniz de la marca Impredur Hochglanzlack 840,
exento de compuestos aromaticos a base de resina alquidica de la firma Brillux, en un envase de cosmético de 50 ml
y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000 rpm.

Se puede verificar que VG2 y VG3 no presentan limite de fluidez y ademas presentan un sedimento. Las pastas de
color segun la invencidén con los respectivos pigmentos presentan buenos valores de color y no presentan un
sedimento. Se pudo determinar un limite de fluidez.

3.2 Pastas de color para sistemas que contienen disolventes

Para la valoracion técnica de aplicacion se produjeron en primer lugar pastas de color segun las formulaciones de las
respectivas Tablas 8-9. Los Ejemplos comparativos (VG) se produjeron con agentes dispersantes comerciales.

Para el examen técnico de aplicacién se transformaron las respectivas pastas de color en sistemas que contienen
disolventes.

3.2.1 Produccién del sistema de prueba que contiene disolventes para pigmento BAYFERROX® 915:

Se pesaron 0,73 g de pasta de color con el pigmento BAYFERROX® 915y 19,27 g de un barniz de la marca Impredur
Hochglanzlack 840, exento de compuestos aromaticos a base de resina alquidica de la firma Brillux, en un envase de
cosmético de 50 ml y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min
a 2.000 rpm.

3.2.2 Produccién del sistema de prueba que contiene disolventes para pigmento BAYFERROX® 140M:

Se pesaron 0,62 g de pasta de color con el pigmento BAYFERROX® 915 y 19,38 g de un barniz de la marca Impredur
Hochglanzlack 840, exento de compuestos aromaticos a base de resina alquidica de la firma Brillux, en un envase de
cosmético de 50 ml y se homogeneizaron con ayuda del Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min
a 2.000 rpm.

Tabla 7: Materiales empleados:

Producto Firma

TEGO® VariPlus LK Evonik Resource Efficiency GmbH
TEGO® Dispers 676 Evonik Resource Efficiency GmbH
BAYFERROX® 140 M |LANXESS GmbH

BAYFERROX® 915 LANXESS GmbH
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Tabla 8: Pigmento BAYFERROX® 140 M

Pasta de color CS [%] VG4 (9) 5B roja (g) 5C roja
(9)
TEGO® VariPlus LK 12,3 12,3 12,3
TEGO® Dispers 676 85 46 - -
5B 100 - 3,9 -
5C 100 - - 3,9
Acetato de metoxipropilo 18,2 18,9 18,9
BAYFERROX® 140 M 65,0 65,0 65,0
Suma 100,0 100,0 100,0
Aditivo s6lido sobre pigmento [%] 6 6 6
Resina sélida sobre pigmento [%)] 17,5 17,5 17,5
Resultados técnicos de aplicacion:
F 34,61 35,41 34,70
delta E 0,24 0,13 0,13
delta *a 0,02 -0,10 -0,10
delta *b 0,24 0,08 0,03
Reologia
Limite de fluidez (T en PA) nulo ~ 20,9 ~10,2
Sedimento si no no

Tabla 9: Pigmento Bayferrox 915

Pasta de color CS [%] | VG5 (g) | 5B amarilla (g) | 5C amarilla (g)
TEGO® VariPlus LK 11,9 11,9 11,9
TEGO® Dispers 676 85 4,6 - -
5B 100 - 3,9 -
5C 100 - - 3,9
Acetato de metoxipropilo 28,6 29,3 29,3
BAYFERROX® 915 55,0 55,0 55,0
Suma 100,0 100,0 100,0
Aditivo solido sobre pigmento [%] 7 7 7
Resina sélida sobre pigmento [%] 20 20 20
Resultados técnicos de aplicacion:

F 6,75 6,07 6,65
delta E 0,59 0,33 0,58
delta *a 0,39 0,17 0,34
delta *b 0,43 0,17 0,17
Reologia

Limite de fluidez (T en PA) nulo ~10,2 ~ 15,6
Sedimento si no no

También en el caso de estas pastas de color se pudo verificar que las pastas de color 5B roja, 5B amarilla y 5C roja,
5C amarilla segun la invencion presentan buenos valores de color con limites de fluidez y sin sedimento.

3.3 Pastas de color para sistemas acuosos
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Para la determinacion del limite de fluidez y del sedimento se produjeron en primer lugar pastas de color segun las
formulaciones de las respectivas Tablas 11-16. Los Ejemplos comparativos (VG) se produjeron con agentes

dispersantes comerciales.

Producto

TEGO® Dispers 653
TEGO® Foamex 810
PARMETOL®K 40
BAYFERROX® 318 M
BAYFERROX® 140 M
BAYFERROX® 3920
KRONOS® 2190
KRONOS® 2310
Tronox 902+
SICOPAL®L 1110

Pasta de color

Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653

2B

4C

3C

TEGO® Foamex 810
BAYFERROX® 318 M
PARMETOL® K 40

Suma

Aditivo s6lido sobre pigmento
Reologia

Limite de fluidez (1 en PA)
Sedimento

Pasta de color

Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653
2B

4C

3C

TEGO® Foamex 810
BAYFERROX® 140 M
PARMETOL® K 40
Suma

Tabla 10: materiales empleados

Firma

Evonik Resource Efficiency GmbH
Evonik Resource Efficiency GmbH
Schilke & Mayr GmbH

LANXESS GmbH

LANXESS GmbH

LANXESS GmbH

KRONOS TITAN GmbH

KRONOS TITAN GmbH

Tronox Pigments BV

BASF SE

Tabla 11: Pigmento BAYFERROX® 318 M

20

VG6 (g) 2B negra (9) 4C negra (g) |3C negra(g)
20,9 18,7 18,7 18,7
13 0 0 0
0 15,2 0 0
0 0 15,2 0
0 0 0 15,2
1 1 1 1
65 65 65 65
0,1 0,1 0,1 0,1
100,0 100,0 100,0 100,0
7,0 7,0 7,0 7,0
~0,5 ~ 30 ~32 -5
si no no no
Tabla 12: Pigmento BAYFERROX® 140 M
VG7 (g) | 2B roja(g) 4C roja (g9) 3C roja (g9)
21,8 18,9 18,9 18,9
17,1 0 0 0
0 20 0 0
0 20 0
0 0 20
1 1 1 1
60 60 60 60
0,1 0,1 0,1 0,1
100,0 100,0 100,0 100,0
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Pasta de color VG7 (9) 2B roja (9) 4C roja (g)
Aditivo s6lido sobre pigmento 10,0 10,0 10,0
Reologia

Limite de fluidez (1 en PA) -2 -10,1 -10,1
Sedimento si no no

Pasta de color

Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653
2B

4C

3C

TEGO® Foamex 810
BAYFERROX® 3920
PARMETOL®K 40
Suma

Aditivo s6lido sobre pigmento

Reologia

Limite de fluidez (1 en PA)

Sedimento

Pasta de color

Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653

2B

4C

3C

TEGO® Foamex 810
KRONOS® 2190
PARMETOL® K 40

Suma

Aditivo s6lido sobre pigmento
Reologia

Limite de fluidez (1 en PA)
Sedimento

Pasta de color

Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653
2B

Tabla 12: Pigmento BAYFERROX® 3920

3C roja (g)
10,0

-10,2

no

VGS8 (g) 2B naranja (g) | 4C naranja (g) | 3C naranja (g)

28,2 25,6 25,6
15,7 0 0
0 18,3 0
0 0 18,3
0 0 0
1 1 1
55 55 55
0,1 0,1 0,1
100,0 100,0 100,0
10,0 10,0 10,0
~0,3 ~10,4 ~13,7
si no no

Tabla 13: Pigmento KRONOS © 2190

VGI (9) 2B Kronos 2190 (g)

12,9 10,2 10,2
16 0 0
0 18,7 0
0 0 18,7
0 0 0
1 1 1
70 70 70
0,1 0,1 0,1

100,0 100,0 100,0

8,0 8,0 8,0
~2 ~12 ~ 11
si no no

Tabla 14: Pigmento KRONOS © 2310

VG10(g) | 2B Kronos2310 (g) 4C Kronos2310 (g)
12,9 10,2 10,2
16 0 0
0 18,7 0

21

25,6
0
0
0
18,3

55
0,1
100,0
10,0

~15,6
no

4C Kronos 2190 (g) |3C Kronos 2190 (g)

10,2
0
0
0
18,7

70
0,1
100,0
8,0

~10
no

3C Kronos2310
(9)

10,2
0
0



Pasta de color

4C

3C

TEGO® Foamex 810
KRONOS® 2310
PARMETOL®K 40

Suma

Aditivo sélido sobre pigmento
Reologia

Limite de fluidez (1 en PA)
Sedimento

Pasta de color

Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653

2B

4C

3C

TEGO® Foamex 810
Tronox 902+
PARMETOL® K 40

Suma

Aditivo sélido sobre pigmento
Reologia

Limite de fluidez (t en PA)
Sedimento

Pasta de color

Agua desmineralizada
TEGO® Dispers 653
2B

4C

3C

TEGO® Foamex 810
SICOPAL®L 1110
PARMETOL®K 40
Suma

VG10 (g)

70
0,1
100,0
7,0

~2

si

ES 2924652 T3

2B Kronos2310 (g)

70
0,1
100,0
7,0

~10,2

no

4C Kronos2310 (g)

18,7
0
1
70
0,1
100,0
7,0

-10,3

no

Tabla 15: Pigmento Tronox 902

VG11 (g)

12,9
16

0
0
0
1

70
0,1
100,0
7,0

~2

si

2B Tronox 902 (g)

10,2
0
18,7
0
0
1
70
0,1
100,0
7,0

~14

no

4C Tronox 902 (g)
10,2

100,0
7,0

~10,3

no

Tabla 16: Pigmento SICOPAL® L 1110

Aditivo s6lido sobre pigmento

Reologia

Limite de fluidez (T en PA)

Sedimento

20,9
18

0
0
0
1

60
0,1
100,0
10,0

~2

si

18,9
0
20

60
0,1
100,0
10,0

~15,0

no

22

18,9
0
0
20
0
1
60
0,1
100,0
10,0

~ 20,0

no

3C Kronos2310
(9)

0
18,7
1
70
0,1
100,0
7,0

~10,3

no

3C Tronox 902 (g)
10,2
0
0
0
18,7

70
0,1
100,0
7,0

~10,3

no

VG12 (g) 2B amarilla (g) | 4C amarilla (g) | 3C amarilla (g)

18,9
0
0
0
20
1
60
0,1
100,0
10,0

~182,8

no
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Se pudo mostrar que los compuestos de poliadicion segun la invencion y sus sales son apropiados para la produccion
de pastas de color con diferentes pigmentos, no mostrando las pastas de color una sedimentacion de los pigmentos y
presentando estas ademas un limite de fluidez.

3.4 Efecto antiflotacion

Para la valoracién del efecto antiflotacion se produjeron en primer lugar una pasta de color y una pasta blanca.
Después se afadieron ambas pastas a una formulacion de tinte y se analizaron.

La receta de las pastas se puede extraer de las Tablas 18 - 20.

Tabla 17: Materiales empleados
Producto Firma

TEGO® Dispers 653 Evonik Resource Efficiency GmbH
TEGO® Foamex 810 Evonik Resource Efficiency GmbH

PARMETOL®K 40 Schilke & Mayr GmbH
HOSTAPERM® Rosa E |Lanxess GmbH
KRONOS® 2310 KRONOS TITAN GmbH
NeoCryl® XK-92 DSM

Texanol EASTMAN

Tabla 18: Receta pasta de color 11 con pigmento HOSTAPERM® Rosa E

Pasta de color 11 CS [%] VG2 (g) 1B-rosa Anti (g)
Agua 59,6 57,2
TEGO® Dispers 653 35 14,3 -

1B 30 - 16,7
TEGO® Foamex 810 1,0 1,0
Parmetol K 40 0,1 0,1
Hostaperm Rosa E 25,0 25,0
Suma 100,0 100,0
Aditivo solido sobre pigmento [%] 20 20

Tabla 19: Receta pasta blanca 11

Pasta blanca 11 CS[%] | VG13(g) | 1B blanca Anti(g)
Agua 34,4 37,5
TEGO® Dispers 653 35 5,1 -

1B 30 - 2,0
TEGO® Foamex 810 0,5 0,5
KRONOS® 2310 60,0 60,0

Suma 100,0 100,0
Aditivo sélido sobre pigmento 3* 1*

*contenido en aditivo 6ptimo
Tabla 20: Receta de tinte

Materias primas Cantidad (g)
NeoCryl® XK-92 97

23



10

15

20

25

30

ES 2924652 T3

Materias primas Cantidad (g)
Texanol 3

3.4.1 Valor de color y borrado

Para el examen técnico de aplicacion se homogeneizaron 10 g de tinte con 5 g de pasta blanca 11 con ayuda del
Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000. A continuacién se pesé 1 g de pasta de color 11
y se homogeneiz6 con ayuda del Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 1 min a 2.000, denominado Z
Anti

Para el ejemplo comparativo VGAnti se emplearon analogamente VG13 y VG2.

Esta composicion Z Anti y el Ejemplo comparativo VGAnti se aplicaron correspondientemente para la prueba de
borrado y para la medicion de la intensidad de color.

Tabla 21: Resultados del efecto antiflotacion

L a | b Y F | AL | Aa | Ab | AE
VGAnti | Antes de borrado 50,96 | 585 | -6,04 @ 19,23 | 169,57

Después de borrado | 63,42 | 52,56 | -16,78 | 32,00 | 71,84 | 1246 |-5.941-10,74 117,49
ZAnti Antes de borrado 6544 | 5137 | -18,16 34,61 | 61,79

Después de borrado | 65,96 | 50,94 | -18.38 | 3527 | 59,39 | 0:°2 |-0.431-0.22 | 0.71

La composicion ZAnti segun la invencién presenta un delta E muy reducido en contrapartida al Ejemplo comparativo
VGAnti, lo que indica una buena estabilizacion de pigmento y simultdneamente un efecto antiflotacion.

F representa la intensidad de color. En el Ejemplo comparativo VGAnNti se puede observar un cambio significativo de
la intensidad de color, mientras que en la composicion ZAnti segun la invencion apenas se modifica la intensidad de
color.

3.5 Examen técnico de aplicacion con TiOz (pigmento blanco)
Para la valoracién técnica de aplicacion se produjeron en primer lugar suspensiones:

las suspensiones, una mezcla diluida de agua y dioxido de titanio muy finamente distribuido (pigmento blanco), se
producen por medio de la receta de examen segun la Tabla 22. A tal efecto se mezcla primero agua, aditivo, agente
conservante y pigmento blanco en los siguientes porcentajes y orden.

Tabla 22: Receta de examen:

Componente Pesada
Agua 19949
Aditivos (0,35 % de aditivo s6lido sobre pigmento) 0,79
Agente conservante (Parmetol K40 de la firma Schilke) 0,1g
Pigmento blanco (Kronos 2190 de la firma Kronos) 75,09

A continuacion se pesan 75,0 g de la mezcla producida y 75,0 g de perlas de vidrio en un envase de cosmético de 150
ml y se homogeneizan con ayuda del Speed Mixer DAC 150 FVZ (firma Hauschild) durante 5 min a 1.300 rpm. Tras
el proceso de dispersion se separa la suspensién producida de este modo de las perlas de vidrio mediante filtracion
simple.

Las suspensiones se examinan visualmente después de 2 semanas de almacenamiento a 50°C para comprobar si se
presenta un sedimento o no. Si se ha formado un sedimento, para una cuantificacion del sedimento se elimina
cuidadosamente el medio situado por encima con una pipeta. Por lo tanto, se decant6 el sedimento de la suspensién.
La cantidad de sedimento remanente se determind mediante gravimetria. El porcentaje de la cantidad de sedimento
se calcula a partir de las cantidades de suspension pesada divididas por la cantidad de sedimento tras decantacion.
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Cantidad de sedimento (%) = cantidad de suspension (q) / cantidad de sedimento tras decantacién (g)

Se adjunta la correspondiente Tabla 23 con los correspondientes porcentajes de sedimento de las sustancias
inventivas producidas en comparacién con aditivos disponibles comercialmente.

A partir de esta se puede observar y deducir que las sustancias inventivas producidas son superiores a los aditivos
disponibles comercialmente. En el caso de las suspensiones con los compuestos seguln la invencién no se ha formado
apenas sedimento.

Tabla 23: Sedimento en porcentaje

Aditivo valorado Cantidad de sedimento (en %)
Aditivo comparativo 1 | TEGO Dispers 715 W de la firma Evonik 40
Aditivo comparativo 2 | TEGO Dispers 715 W de la firma Evonik 40
Aditivo comparativo 3 | Pidicryl 6400 A de la firma Pidilite 40
Aditivo comparativo 4 | Pidicryl 6300 A de la firma Pidilite 40
Aditivo comparativo 5 |Orotan 1124 de la firma Dow 38
Segun lainvencion |9 B <5
Segun lainvencion  |9C <5
Segun lainvencion |10 C <5
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REIVINDICACIONES
1. Compuestos de poliadicién exentos de amina y sus sales obtenibles mediante la reaccién de

- resina epoxi a base de al menos un diglicidiléter segun la Férmula (1)

o o R\O 0
Formula (1)
con R = un resto alifatico divalente o aromatico mononuclear o aromatico dinuclear o mezclas de estos,
- con al menos un alcohol de poliéter de la Férmula general (I1)
R'-[OEt]n-[OPr]m-[OBu]s-[OSO]-OH Férmula (I,

con R'= independientemente entre si restos hidrocarburo iguales o diferentes lineales o
ramificados, en caso dado aromaticos, con 1 a 18 atomos de carbono, preferentemente metilo,
butilo, octilo, decilo, dodecilo, tetradecilo, octadecilo o mezclas de estos,

con [OEt] = resto 6xido de etileno

con [OPr] = resto 6xido de propileno,

con [OBu] = resto 6xido de butileno,

con [OSQ] = resto 6xido de estireno,

conn =0 a 100, preferentemente n = 1 - 80, de modo especialmente preferente n = 10 - 50,
m = 0 a 50, preferentemente m = 0 - 35, de modo especialmente preferente m = 0 - 25,

s =0 a 20, preferentemente s = 0 - 15, de modo especialmente preferente s =0- 10y
r=0a3,

con la condicion de que n+m+s+r sea = 3 - 103, preferentemente n+m+s+r = 4 - 60, de modo
especialmente preferente n+m+s+r =5 - 40,

y

- con al menos un compuesto que contiene un grupo funcional seleccionado a partir de grupos sulfato, grupos
sulfonato, grupos carboxilato o grupos fosfato.

2. Compuestos de poliadicion exentos de amina segun la reivindicacion 1, caracterizados por que el diglicidiléter segun
la Formula (I) se selecciona a partir de diglicidiléteres de alcoholes C2-C30 difuncionales saturados o insaturados,
ramificados o no ramificados, ciclicos o de cadena abierta, como por ejemplo etilenglicol, butanodiol, hexanodiol,
glicidiléteres de octanodiol, diglicidiléteres de ciclohexanodimetanol o diglicidiléteres de neopentilglicol, a partir de
diglicidiléteres de polieterpolioles difuncionales de bajo a alto peso molecular, como por ejemplo diglicidiléteres de
polietilenglicol o diglicidiléteres de polipropilenglicol, o a partir de diglicidiléteres de difenoles o trifenoles difuncionales
no sustituidos o sustituidos, mononucleares, polinucleares y/o condensados, seleccionados a partir de 1,4-
dihidroxibenceno, 1,3-dihidroxibenceno, 1,2-dihidroxibenceno, 1,3-dihidroxitolueno, 3,5-dihidroxibenzoato, 2,2-bis(4-
hidroxifenil)propano (=bisfenol-A), bis(4-hidroxifenil)metano (=bisfenol-F), bis(4-hidroxifenil)sulfona (=bisfenol-S),
naftoresorcina, dihidroxinaftalina, dihidroxiantraquinona, dihidroxibifenilo, 3,3-bis(p-hidroxifenil)-ftalida, 5,5-bis(4-
hidroxifenil)hexahidro-4,7-metanoindano, fenolftaleina, fluoresceina, 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,3-fenilenbis-(I-metil-
etilideno)] (=bisfenol-M), 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,4-fenilenbis-(I-metil-etiliden)] (=bisfenol-P), 2,2'-dialil-bisfenol-A.

3. Compuestos de poliadicion exentos de amina segun la reivindicacion 1, caracterizados por que la reaccion se realiza
en presencia de catalizadores de reaccién.
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4. Compuestos de poliadicién exentos de poliamina segun la reivindicacion 2, caracterizados por que el catalizador de
reaccion se selecciona a partir de hidréxido sédico, hidroxido potésico, hidréxido de litio, hidroxido de bario, hidréxido
de estroncio, alcoholatos alcalinos, como metilato sodico, etilato potasico, metilato de litio, etilato sodico y dodecilato
potasico, asi como las sales alcalinas de acidos carboxilicos, como por ejemplo estearato de sodio y litio, acidos
préticos inorganicos y organicos, por ejemplo acido fosférico, acido tetrafluorobdrico y acido bencenosulfénico, acidos
de Lewis y sus complejos, como cloruro de estafio (IV), cloruro de titanio (IV), isopropilato de titanio (IV),
tetrafluoroborato de trietiloxonio y heterociclos nitrogenados alifaticos, cicloalifaticos, aralifaticos.

5. Compuestos de poliadicion exentos de amina segun la reivindicacion 1, caracterizados por que el compuesto que
contiene grupos funcionales se selecciona a partir de acido sulfurico, acido clorosulfénico o trioxido de azufre para la
formacion de grupos sulfato, acido polifosforico, acido fosférico, pentoéxido de fésforo o pentacloruro de fosforo para la
formacion de grupos fosfato, anhidrido de acido o acido cloroacético para la formacion de grupos carboxilato,
propanosultona, butanosultona o acido 3-cloro-2-hidroxipropanosulfénico para la formacién de grupos sulfonato y/o
sus sales.

6. Procedimiento para la produccion de compuestos de poliadicion exentos de amina y sus sales, caracterizado por
que se hacen reaccionar

- resinas epoxi a base de al menos un diglicidiléter segun la Férmula (1)

0 o R\O 0
Formula (1)

con R = un resto alifatico divalente o aromatico mononuclear o aromatico dinuclear o mezclas de estos,
- con al menos un alcohol de poliéter de la Formula general (II)

R-[OEt]a-[OPr]m-[OBuls-[OSO]-OH Férmula (1,
con R' = independientemente entre si restos hidrocarburo iguales o diferentes lineales o ramificados, en caso
dado aromaticos, con 1 a 18 atomos de carbono, preferentemente metilo, butilo, octilo, decilo, dodecilo,
tetradecilo, octadecilo o0 mezclas de estos,
con [OEt] = resto 6xido de etileno
con [OPr] = resto 6xido de propileno,
con [OBu] = resto 6xido de butileno,
con [OSQ] = resto 6xido de estireno,
conn =0 a 100, preferentemente n = 1 - 80, de modo especialmente preferente n = 10 - 50,
m = 0 a 50, preferentemente m = 0 - 35, de modo especialmente preferente m =0 - 25,
s = 0 a 20, preferentemente s = 0 - 15, de modo especialmente preferente s =0-10y
r=0a3,

con la condicion de que n+m+s+r sea = 3 - 103, preferentemente n+m+s+r = 4 - 60, de modo especialmente
preferente n+m+s+r =5 - 40,

a una temperatura entre 25°C y 300 °C, preferentemente 40°C y 200°C, de modo especialmente preferente
50°C y 100°C, haciéndose reaccionar a continuacién con al menos un compuesto que contiene al menos un
grupo funcional seleccionado a partir de grupos sulfato, grupos sulfonato, grupos carboxilato o grupos fosfato.

7. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado por que la proporcién molar de grupos epoxi de
diglicidiléteres segun la Formula (I) respecto a los grupos OH de alcoholes de poliéter segun la férmula (1) asciende a
1,0:0,5a1,0:4,0, preferentemente 1,0:1,0a 1,0 : 2,0.
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8. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado por que el compuesto que contiene grupos funcionales se
selecciona a partir de &cido sulfurico, acido clorosulfénico o trioxido de azufre para la formacién de grupos sulfato,
acido polifosférico, acido fosforico, pentéxido de fésforo o pentacloruro de fésforo para la formacién de grupos fosfato,
anhidrido de acido o &cido cloroacético para la formacién de grupos carboxilato, propanosultona, butanosultona o
acido 3-cloro-2-hidroxipropanosulfonico para la formacion de grupos sulfonato y/o sus sales.

9. Procedimiento segun la reivindicacion 8, caracterizado por que los grupos hidroxi de los alcoholes de poliéter segun
la Formula (Il) se hacen reaccionar parcial o completamente para dar grupos fosfato, grupos sulfato, grupos sulfonato
0 grupos carboxilato.

10. Procedimiento segin una de las reivindicaciones citadas anteriormente, caracterizado por que la reaccién se
realiza en presencia de catalizadores de reaccion.

11. Procedimiento seguln la reivindicacion 10, caracterizado por que el catalizador de reaccion se selecciona a partir
de hidréxido soédico, hidroxido potésico, hidroxido de litio, hidroxido de bario, hidréxido de estroncio, alcoholatos
alcalinos, como metilato sédico, etilato potasico, metilato de litio, etilato sédico y dodecilato potasico, asi como las
sales alcalinas de acidos carboxilicos, como por ejemplo estearato de sodio y litio, acidos proticos inorganicos y
organicos, por ejemplo acido fosférico, acido tetrafluorobdrico y acido bencenosulfénico, acidos de Lewis y sus
complejos, como cloruro de estafio (IV), cloruro de titanio (IV), isopropilato de titanio (IV), tetrafluoroborato de
trietiloxonio y heterociclos nitrogenados alifaticos, cicloalifaticos, aralifaticos.

12. Procedimiento segun la reivindicacion 6, caracterizado por que el diglicidiléter segun la Férmula (1) se selecciona
a partir de diglicidiléteres de alcoholes C2-C30 difuncionales saturados o insaturados, ramificados o no ramificados,
ciclicos o de cadena abierta, seleccionados a partir de etilenglicol, butanodiol, hexanodiol, glicidiléteres de octanodiol,
diglicidiléteres de ciclohexanodimetanol o diglicidiléteres de neopentilglicol, a partir de diglicidiléteres de
polieterpolioles difuncionales de bajo a alto peso molecular, seleccionados a partir de diglicidiléteres de polietilenglicol
o diglicidiléteres de polipropilenglicol, o a partir de diglicidiléteres de difenoles o trifenoles difuncionales no sustituidos
o sustituidos, mononucleares, polinucleares y/o condensados, seleccionados a partir de 1,4-dihidroxibenceno, 1,3-
dihidroxibenceno, 1,2-dihidroxibenceno, 1,3-dihidroxitolueno, 3,5-dihidroxibenzoato, 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano
(=bisfenol-A), bis(4-hidroxifenil)metano (=bisfenol-F), bis(4-hidroxifenil)sulfona (=bisfenol-S), naftoresorcina,
dihidroxinaftalina, dihidroxiantraquinona, dihidroxibifenilo, 3,3-bis(p-hidroxifenil)-ftalida, 5,5-bis(4-
hidroxifenil)hexahidro-4,7-metanoindano, fenolftaleina, fluoresceina, 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,3-fenilenbis-(l-metil-
etilideno)] (=bisfenol-M), 4,4'-[bis-(hidroxifenil)-1,4-fenilenbis-(I-metil-etilideno)] (=bisfenol-P), 2,2'-dialil-bisfenol-A.

13. Composicién que contiene al menos una sustancia sélida en forma de particulas y compuestos de poliadicién y/o
sus sales segun una de las reivindicaciones 1 a 5.

14. Composicién segun la reivindicacion 13, caracterizada por que presenta un limite de fluidez como sistemas
acuosos y/o que contienen disolventes.

15. Composicién segun la reivindicacion 14, caracterizada por que presenta un limite de fluidez, determinado segun
la norma DIN 1342-1 2003 11 y el informe técnico DIN 143, con un valor de T en PA = 0,1 - 400, preferentemente 1 en
PA = 0,1 - 100, de modo especialmente preferente T en PA = 0,1 - 50 y no presentan un sedimento en el caso de un
almacenamiento de 24 h a temperatura ambiente.

16. Composicién segun la reivindicacién 14, caracterizada por que presenta un efecto antiflotacion.
17. Empleo de la composicion segun una de las reivindicaciones 13 - 15 citadas anteriormente para la produccién de
dispersiones, materiales molturados, colores, barnices o tintas de impresién, inkjet, resina de frotamiento o

concentrados pigmentarios.

18. Empleo de los compuestos de poliadicion y sus sales segun las reivindicaciones 1 - 5 como agentes humectantes
o dispersantes, como estabilizadores en dispersién, como agentes antisedimentacion, como aditivo reol6gico, como
agente de revestimiento.
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