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Relatério Descritivo da Patente de Invencgéo para “PREPARAGAO DE
PIGMENTO SOLIDA COMPREENDENDO UM PIGMENTO E UMA RESINA DIS-
PERSANTE; PROCESSO PARA PREPARAR UMA PREPARAGAO DE PIG-
MENTO; PROCESSO PARA PREPARAR UMA COMPOSIGAO DE REVESTI-
MENTO PIGMENTADA; E USO DE UMA RESINA DISPERSANTE”.

A presente invengao refere-se a uma preparagdo de pigmento sélida
compreendendo um pigmento e uma resina dispersante, a um processo para prepa-
rar uma preparagao de pigmento, e ao uso de uma resina dispersante.

A patente européia EP 1026178 descreve preparagdo aquosa bom-
beavel e escoavel de pigmentos compreendendo um pigmento e uma resina disper-
sante, no qual a resina dispersante compreende um suporte de polimero produzido
por polimerizagao de reagéo de cadeia tendo grupos laterais de dxido de polialquile-
no hidrofilicos pendentes. Também uma preparagéo de pigmento sdlida é descrita,
gue requer dispersao, isto €, alta forga de cisalhamento, para preparagdo de uma
composicao aquosa liquida.

O pedido de patente intemacional WO 96/14347 refere-se a um copo-
limero compreendendo unidades alternantes de um mondmero de vinila e um diés-
ter de um acido dicarboxilico em gque pelo menos um dos grupos de esterificacdo
compreende um grupo poliéter, referido copolimero tendo um valor acido de menos
do que um. As dispersdes de pigmento liquidas contendo o copolimero e composi-
¢oes de revestimento formuladas com as dispersdes, sao também descritas.

As preparagbes de pigmentos liquidas conhecidas geralmente tém
que ser formuladas com adjuvantes adicionais, tais como inibidores de crosta se-
ca, intensificadores de resisténcia a congelamento, espessadores, e agentes de
antidescascamento, para estabilizagéo. Preparagdes de pigmentos de base aquo-
sa nao sao geralmente adequadas para composigdes de revestimento que supor-
tam solvente. A presenca de co-solventes organicos nas preparagoes de pigmentos
liquidas é indesejavel, visto que estes co-solventes introduzem compostos organicos
volateis em composigdes de revestimento que suportam agua. As preparagdes de
pigmentos pulverulentas sdlidas descritas em EP 1026178 nao podem ser introduzi-
das em formulagdes de tinta diretamente sem uma etapa de dispersao extra. Desse

modo, elas ndo sdo adequadas como pigmentos em agitacdo. Preparagbes de
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pigmentos em agitagdo sdo freqlientemente secas, concentrados de pigmen-
to geralmente pulverulentos compreendendo um pigmento e um agente dis-
persante que pode ser incorporado em uma matriz, tal como uma composi-
¢édo de revestimento, por agitagdo simples sem a necessidade de uma etapa
de dispersdo adicional; conseqlientemente 0 nome preparagio de pigmento
em agitacéo.

~ Existe uma necessidade de nova preparagéo de pigmentos que
sejam comparaveis as formulagdes liquidas com relagéo as propriedades de
cor e dispersibilidade, mas que nao requeiram 0s adjuvantes adicionais
mencionados, e sejam mais faceis de manipular,

Conseqlientemente, a invengéo procura proporcionar uma pre-
paragdo de pigmento compreendendo um pigmento e uma resina dispersan-
te gue pode ser usada como uma preparagdo de pigmento em agitagéo,
conduzindo a uma tinta com pigmentos estavelmente dispersos. A prepara-
¢ao de pigmento deve ser facil de se incorporar em composigdes de reves-
timento em que os pigmentos sdo estavelmente dispersos. Em adigéo, deve
ser possivel preparar a prepara¢do de pigmento com uma faixa ampla de
pigmentos. A preparagdo de pigmento deve permitir a preparagdo de tinta
tendo excelentes propriedades e estabilidade, especialmente no caso de
pigmentos dificeis de dispersar e estabilizar. A preparagéo de pigmento deve
ser adequada para a pigrﬁentagéo de composigdes de revestimento que su-
portam agua, bem como composi¢des de revestimento que suportam solven-
te.

A invengéo agora proporciona uma preparagdoe de pigmento sé-
lida compreendendo um pigmento e uma resina dispersante, no qual a com-
posicéo compreende pelo menos 35% em peso de pelo menos um pigmento
e quando muito 65% em peso de resina dispersante, calculado no peso
combinado de pigmento e resina dispersante, no qual a resina dispersante
compreende um suporte de polimero produzido por polimerizagéo de reagéo
de cadeia tendo grupos laterais de dxido de polialquileno hidrofilicos penden-
tes, € no qual as particulas de pigmento dentro da preparagéo tém tamanhos
médios de particula na faixa de 50 nm a 5.000 nm.
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Deve ser notado que a patente dos US 3385808 descreve com-
binagbes de escoamento livre, ndo-aquosas, finamente divididas para colo-
racdo de plasticos. As combinagdes sao compostas de 10-80% em peso de
um pigmento e 90-20% em peso de um polimero de enxerto preparado por
polimerizagao de radical de um composto de vinila pdlimerizavel € um éxido
de polialquileno. Os polimerizados séo produzidos por compostos de vinila
polimerizaveis de enxerto em éxidos de polialquileno. A reagdo de enxerto
produz uma resina compreendendo um 6xido hidrofilico de suporte de polial-
quileno tendo grupos laterais de polimero pendentes produzidos por polime-
rizagdo de reagdo de cadeia. '

A preparagdo de pigmento da invengdo pode ser usada como
pigmento em agitagéo, isto é, ela pode ser faciimente incorporada nas com-
posicdes de revestimento nas quais os pigmentos sdo estavelmente disper-
sos, Em adigéo, é possivel preparar a preparagdo de pigmento com uma
ampla faixa de pigmentos. A preparagdo de pigmento permite a preparagéo
de tinta tendo ‘excelentespropriedades e estabilidade, especialmente no ca-
so de pigmentos dificeis de estabilizar e dispersar. Uma vantagem adicional
é que a preparagdo de pigmento é adequada para a pigmentégéo- de suporte
de 4gua, bem como composicdes de revestimento de suporte de solvente.

A preparagdo de pigmento da invengdo pode compreender um
pigmento organico ou inorganico. Alternati\}amente, a preparagao de pig-
mento pode compreender uma pluralidade de pigmentos diferentes, por e--
xemplo dois ou mais pigmentos inorgénicos, dois ou mais pigmentos organi-
€OSs, ou uma mistura de um ou mais pigmentos iNOrgénicos e um ou mais
pigmentos organicos.

Conforme mencionado acima, as particulas de pigmento dentro
da preparagdo estdo presentes na forma finamente dividida, isto é; 0 tama-
nho de particula médio esta dentro da faixa de 50 nm a 5.000 nm. Preferi-
velmente, o tamanho de particuia médio é pelo menos 80 nm, mais preferi-
velmente pelo menos 100 nm. E preferivel que o tamanho de particula médio
seja quando muito 3.000 nm, mais preferivelmente quando muito 1.500 nm,
e, mais preferivelmente, quando muito 1.000 nm. O tamanho de particula
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médio das particulas de pigmento dentro da preparagdo pode, por exemplo,

ser determinado por microscopia de elétron. Desde que o tamanho de parti-

cula médio dos pigmentos dentro da preparagéo seja essencialmente o

mesmo conforme o tamanho de particula médio dos pigmentos apds eles
serem agitados em um liquido, é também possivel misturar a preparacéo de

pigmento com um meio liquido e determinar o tamanho de particula de pig-

mento médio por difuséo de luz dindmica. '

Os pigmentos organicos tipicamente sdo pigmentos crométicos'
organicos e negros. Os pigmentos inorganicos podem, do mesmo modo,
serem pigmentos de cor (pigmentos cromaticos, negros e brancos), e tam-
bém pigmentos de brilho, e os pigmentos inorganicos tipicamente usados
cOMo cargas.

Os sequintes sao exemplos de pigmentos de cor organicos ade-
quados:

pigmentos de monoazo:

C.l. Pigmento Marrom 25; C.I. Pigmento Laranja 5, 13, 36, 38,
64, 67, e 74, C.l. Pigmento Vermelho 1, 2, 8, 4, 5, 8, 9, 12, 17, 22, 23, 31,
48:1, 48:2, 48:3, 48:4, 49, 49:1, 51:1, 52:1, 52:2, 53, 53:1, 53:3, 57:1, 58:2,
58:4, 63, 112, 1486, 148, 170, 175, 184, 185, 187, 191:1, 208, 210, 245, 247,
e 251; C.I. Pigmento Amarelo 1, 3, 62, 65, 73, 74, 97, 120, 151, 154, 168,
181, 183, e 191; C.1. Pigmento Violeta 32;

pigmentos de diazo;

C.1. Pigmento Laranja 16, 34, 44, e 72; C.l. Pigmento Amarelo
12, 13, 14, 16, 17, 81, 83, 106, 113, 126, 127, 155, 170, 174, 176, 180, €
188;

pigmentos de condensagao de diazo:

C.l. Pigmento Amarelo 93, 95, e 128; C.I. Pigmento Vermelho
144, 166, 214, 220, 221, 242, e 262; C.|. Pigmento Marrom 23 e 41;

pigmentos de antantrona:

C.l. Pigmento Vermelho 168;

pigmentos de antraquinona:

C.l. Pigmento Amarelo 147, 177, and 199; C.l. Pigmento Violeta
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31;

pigmentos de antrapirimidina:

C.l. Pigmento Amarelo 108;

pigmentos de quinacridona:

Pigménto Laranja 48 e 49; C.l. Pigmento Vermelho 122, 202,

206, e 209; C.I. Pigmento Violeta 19;

pigmentos de quinoftalona:
C.l. Pigmento Amarelo 138;
pigmentos de dicetopirrolopirrole: |
C.I. Pigmento Laranja 71, 73 e 81; C.1. Pigmento Vermelho 254,

255, 264, 270, e 272,

pigmentos de dioxazina: .

C.l. Pigmento Violeta 23 e 37; C.I. Pigmento Aiul 80;

pigmentos de flavantrona:

C.l. Pigmento Amareio 24,

pigmentos de indantrona:

C.l. Pigmento Azul 60 e 64;

pigmentos de isoindolina:

C.l. Pigmentos Laranja 61 e 69; C.l. Pigmento Vermelho 260;

C.1. Pigmento Amarelo 139 e 185;

pigmentos de isoindolinona:
C.1. Pigmento Amarelo 109, 110, € 173;

" pigmentos de isoviolantrona:

C.I. Pigmento Violeta 31;
pigmentos de complexo de metal:
C.l. Pigmento Vermelho 257; C.|. Pigmento Amarelo 117, 129,

150, 153, e 177; C.I. Pigmento Verde 8;

pigmentos de perinona:

C.\. Pigmento Laranja 43; C.l. Pigmento Vermelho 194;
pigmentos de perileno:

C.l. Pigmento Negro 31 e 32; C.I. Pigmento Vermelho 123, 149,

178, 179, 190, e 224; C.1. Pigmento Violeta 29;
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pigmentos de ftalocianina:

C.I. Pigmento Azul 15, 15:1, 15:2, 15:3, 15:4, 15:6, e 16; C.l.
Pigmento Verde 7 e 36; |

pigmentos de pirantrona:

C.l. Pigmento Laranja 51; C.I. Pigmento Vermelho 216;

pigmentos de pirazoloquinazolona:

C.l. Pigmento Laranja 67; C.I. Pigmenté Vermelho 251,

pigmentos de tioindigo:

C.l. Pigmento Vermelho 88 e 181; C.I. Pigmento Violeta 38;

pigmentos de triarilcarbonium:

C.IL Pigmento Azul 1, 61 e 62; C.l. Pigmento Verde 1; C.I. Pig-
mento Vermelho 81, 81:1, e 169; C.I. Pigmento Violeta 1, 2, 3, e 27; C.I.
Pigmento Negro 1 (anilina negra); C.l. Pigmento Amarelo 101 (amarelo alda-
zina); C.l. Pigmento Marrom 22. ' |

Exemplos de pigmentos de cor inorganicos adequados s&o:

pigmentos brancos:

diéxido de titanio (C.l. Pigmento Branco 6), branco de zinco, 6xi-
do de zinco de grau de pigmento; sulfeto de zinco, litopone;

pigmentos negros:

- negro de éxido de ferro (C.I. Pigmento Negro 11), negro de ferro
manganés, negro de espinélio (C.I. Pigmento Negro 27); negro de carbono
(C.l Pigmento Negro 7);

pigmentos cromaticos:

dxido de cromo, 6xido de cromo hidrato verde; verde de cromo
(C.L. Pigmento Verde 48); verde de cobalto (C.l. Pigmento Verde 50); verde
uliramarino; azul cobalto (C.I. Pigmento Azul 28 e 36; C.|. Pigmento Azul 72);
azul ultramarina; azul de manganés; violeta ultramarina; violeta cobalto; vio-
leta de manganés; 6xido de ferro vermelho (C.I. Pigmento Vermelho 101);
sulfoselenida de cadmio (C.I. Pigmento Vermelho 108); sulfeto de cério (C.1.
Pigmento Vermelho 265); vermelho de molibdato (C. I. Pigmento Vermelho
104); vermelho ultramarina; éxido de ferro marrom (C.I. Pigmento Marrom 6
e 7), marrom misturado, fases de espinélio e fases de corindon (C.l. Pigmen-
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to Marrom 29, 31, 33, 34, 35, 37, 39, e 40) , amarelo de cromo titdnio (C.I.
Pigmento Marrom 24), laranja de cromo; sulfeto de cério (C.I. Pigmento La-
ranja 75); oxido de ferro amarelo (C.l. Pigmento Amarelo 42); amarelo de
niquel titanio (C.l. Pigmento Amarelo 53; C.|. Pigmento Amarelo 157, 158,

| 1589, 160, 161, 162, 163, 164,'e 189); fases de espinélio (C.l. Pigmento Ama-

relo 119); sulfeto de cadmio e cadmio sulfeto de zinco (C.I. Pigmento Amare-
lo 37 e 35); amarelo de cromo (C.l. Pigmento Amarelo 34); vanadato de bis-
muto (C.|. Pigmento Amarelo 184). |

Exemplos de pigmentos inorganicos tipicamente usados como
cargas.séo didxido de silicio transparente, quartzo moido, éxido de aluminio,
hidréxido de aluminio, micas naturais, giz natural e precipitado, talco, argila,
e sulfato de bario.

Os pigmentos de brilho sdo pigmentos em forma de pIaqUeta
tendo uma construgdo monofasica ou polifasica, a a¢do de cor da qual é
marcada pela interagao dos fenémenos de interferéncia, reflexdo e absor-
¢ao. Exemplos séo plaguetas de aluminio e aluminio, 6xido de ferro, e pla-
quetas de mica suportando uma ou mais camadas, especialmente de dxidos
de metal. _

Conforme mencionado acima, a preparagéo de pigmento da in-
vengéo compreende como ingredientes essenciais um pigmento e uma resi-
na dispersante, no qual a composigdo compreende pelo menos 35% em pe-
so de pelo menos um pigmento e quando muito 65% em peso de o resina
dispersante, calculado no peso combinado de pigmento e resina dispersan-
te. Quando o pigmento na preparagéo é ne'gro de carbono, é preferido que o
teor de negro de carbono na preparagdo de pigmento esteja na parte inferior
da faixa descrita. Desse modo, quando o pigmento é negro de carbono, a
preparagio de pigmento preferivelmente compreende pelo menos 40% em
peso, mais preferivelmente pelo menos 45% em peso de negro de carbono,
e, quando muito, 60% em peso, preferivelmente quando muito 55% em peso
de resina dispersante, calculado no peso combinado de pigmento e resina
dispersante. Com outros pigmentos, a prepara¢ao de pigmento geraimente
compreende pelo menos 60% em peso, preferivelmente pelo menos 64% em
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peso, mais preferivelmente pelo menos 68% em peso, e, mais preferivel-

mente, pelo menos 70% em peso de pelo menos um pigmento, e, quando

muito, 40% em peso, preferivelmente quando muito 36% em peso, mais pre-

ferivelmente quando muito 32% em peso, e, mais preferivelmente, quando
muito, 30% em peso of resina dispersante, calculado no peso combinado de

pigmento e resina dispersante. Em uma concretizagéo particularmente prefe-

rida, as razbes de peso acima mencionadas de pigmento ¢ resina dispersan-

te também se aplicam quando calculadas no peso total da preparac;ao de

pigmento.

A preparagdo de pigmento pode adicionalmente compreender
outros ingredientes,; aditivos ou auxiliares comumente usados na prepara¢ao
de pigmentos, tais como agentes de umectantes, agentes antiespumante,
estabilizadores de calot, estabilizadores de luz, antioxidantes, e outros auxi-
liadores de disperséo de pigmento e/ou tensoativos. Etoxilatos graxos po-
dem ser especificamente menciohados como tensoativos adequados que
podem adicionalmente estarem presentes na preparagéo de pigmento. Etoxi-
latos graxos séo &cido graxo, alcool graxo, amina graxa, ou etoxilatos base-
ados em amida graxa. Eles se verificaram ter o potencial para aperfeigoar
adicionalmente as propriedades de agitagio da preparagéo de pigmentos, tal
como a velocidade de gerag&o de cor e a resisténcia da cor. Um exemplo de
um etoxilato graxo adequadc é Bermodol® SPS2525, um etoxilato monoeta-
nolamid'a de cdco ex Akzo Nobel Surface Chemistry. Os etoxilatos graxos
podem estar presentes em quantidades similares a, ou ainda excedendo a
quantndade de resina dispersante.

Em uma concretizagdo, a preparagéo de plgmento da invengdo
é um po6 de escoamento livre que ¢ adequado para uso como um pigmento
de agitagéo. Também, preparagdes de pigmento compactas sélidas podem
ser usadas, por exemplo, na forma de péletes ou comprimidos.

O suporte de polimero do dispersante a ser usado na prepara-
¢8o de pigmento e processo de acordo com a invengéo pode ser preparado
por polimerizagéo de reagéo de cadeia de mondmeros polimerizaveis etileni-
camente insaturados adequados.
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Um exemplo de uma polimerizagdo de reagdo de cadeia ade-
guada é a polimerizag¢ao de radical livre bem-conhecida dos monémeros po-
limerizaveis olefinicamente insaturados acima mencionados. A polimeﬁzagéo
pode ser realizada em um ou mais estagios, e na auséncia ou presenga de
um diluente orgénico.

Iniciadores de formagéo de radical adequados séo conhecidos
na técnica, tais como di-terc.-butila peréxido, hexanoato de terc.-butila perdxi
benzoato, terc.-butil perdxi-2-etila, hexaonato de terc.-butil peréxi-3,5,5-
trimetila, e similares, e iniciadores azo, tais como 2,2'-azo-bis(2-
metilabutironitrila) e 2,2'-azo-bis (isobutironitrila),

O peso molecular dos polimeros pode ser controlado por agen-
tes de transferéncia de cadeia, tais como, n-octila mercaptan, n-dodecila
mercaptan, terc.-dodecila mercaptan, mercapto etanol, mercapto ééido pro-
pidnico, ou tioglicol.

O grau de polimerizag&o do suporte de polimero, isto é, 0 nime-
ro médio de mondmeros por suporte de polimero, adequadamente esta na
faixa de 5 a 150, preferivelmente 10 a 100, e, mais preferivelmente, 15 a 50.

Técnicas avangadas de polimerizagdo, tais comb polimerizagdo
de ftransferéncia de grupo (GTP), polimerizagdo mediada por nitréxido
(NMP), polimerizagéio de radical de transferéncia de atomo (ATRP), e poli-
merizagao de transferéncia de cadeia de fragmentagéo de adigéo reversivel
(RAFT), podem também serem usadas para a preparagéo do suporte de po-
limero. |

Mondmeros adequados para a preparagdo do suporte de poli-
mero sdo mondmeros polimerizaveis etilenicamente insaturados. Exemplos
adequados de tais mondmeros sao ésteres de acido acrilico ou metacrilico
tendo 1 a 18 4tomos de carbono na parte de alcool, tais como metila (me-
ta)acrilato, etila (meta)acrilato, propila (meta)acrilato, isopropila (me-
ta)acrilato, n-butila (meta)acrilato, isobutila (meta)acrilato, t-butila (me-
ta)acrilato, hexila (meta)acrilato, ciclohexila (meta)acrilato, n-octila (me-
tajacrilato, n-decila (meta)acrilato, isodecila (meta)acrilato, laurila (me-
ta)acrilato, 2-etilahexila (meta)acrilato, 3,5,5-trimetila ciclohexila (me-
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ta)acrilato, t-butila ciclohexila (meta)acrilato, isobornila (meta)acrilato, estea-
rila {meta)acrilato, (meta)acrilatos com grupos éteres, tais como 2-metoxietila
(meta)acrilato, 2-etoxietila {meta)acrilato, e 3-metoxipropila (meta)acrilato; 2-
hidroxibutila (meta)acrilato, 3-hidroxibutila (meta)acrilato ou, preferivelmente,
2-hidroxietila (meta)acrilato, 2-hidroxipropila (meta)acrilato, 3-hidroxipropila
(meta)écrilato, e 4-hidroxibutila (meta)acrilato, (meta)acido acrilico, &cido
etacrilico, B-carboxietila acrilato, acido croténico, acido maléico, dcido fuma-
tico, 4cido itac6nico, &cido citracénico, ésteres monoalquila de acidos dibési-'
cos insaturados, tais como acido maléico, 4cido itacénico, e écido citracdni-
co; outros metacrilatos, tais como dimetila aminoetita metacrilato, glicidil (me-
tajacrilato, 2-acetoacetoxietila metacrilato, e 3-(trimetoxisilila)-propila meta-
crilato. Mondmeros adicionais adequados s&o ésteres de p-carboxietila acri-
lato e acido crotdnico tendo 1 a 18 atomos de carbono na parte de alcool, e
(ciclo)alquila ésteres de &cidos dicarboxilicos insaturados com 1 a 12 atomos
de carbono nos grupos (ciclo)alquila, tais como maleato de dietila e fumarato
de dibutila, itaconatos de di(ciclo)alquila, e citraconatos de di(ciclo)alquila.

Outros mondmeros etilenicamente insaturados adequados in- -
cluem compostos aromaticos de vinila, tais como estireno, o-metila estireno,
o-, m- ou p-metila estireno, e terc.-butila estireno; anidrido maléico, anidrido
itacbnico, anidrido 'citfacénico, acrilamida, metacrilamida, acriionitrila, N-
alcoxi acrilamidas, N-alcbxi metacritamidas; vinil ésteres de C4-C4¢ acidos
monocarboxilicos, tais como acetato de vinila, propionato de vinila, isobutira-
to de vinila, vinit ésteres de é&cidos monocarboxilicos o-ramificados Cs-Cs.
Outros mondmeros de vinila adequados incluem cloreto de vinila, cloreto de
vinilideno, vinil pirrolidona, € vinil silanos, tais como vinil trimetoxisilano e vinil
trietoxisilano.

O suporte de polimero pode também conter quantidades meno-
res até cerca de 10% de unidades polimerizadas de mondémeros poliinsatu-
rados, tais como metacrilato de alit, dimetacrilato de etileno glicol, diacrilato
de hexanodiol, triacrilato de trimetilol propano, e similares.

A resina dispersante tem pelo menos um grupo lateral de éxido
de polialquileno pendente a partir do suporte de polimero. E preferido que a



10

15

20

25

30

R

resina dispersante tenha dois ou mais grupos laterais de éxido de polialqui-
leno pendentes. As resinas dispersantes tendo 3 a 20 grupos laterais de 6xi-
do de polialquileno sdo particularmente adequadas. Tipicamente, 0 nimero
de grupos laterais de éxido de polialquileno pendentes ndo excede 100. Em
uma concretizagao tipica, o suporte de polimero da resina é essenciaimente
linear, tendo grupos laterais de éxido polialquileno hidrofilicos pendentes.
Tais polimeros podem também ser descritos como polimeros.

O pelo menos um grupo lateral de éxido de polialquileno hidrofi-
lico pendente pode ser introduzido pelo uso de mondmeros tendo pelo me-
nos um grupo de éxido de polialquileno na reagéo de polimerizagdo. Exem-
plos de tais mondmeros sdo acrilato de poli(etileno glicol) metil éter e meta—l
crilato de poli(etileno glicol) metil éter.

Alternativamente, é possivel introduzir 0 pelo menos um grupo
lateral de ¢xido de polialquiléno hidrofilico pendente em uma reagdo de pds-
polimerizagao, isto &, para primeiro preparar o suporte de polimero e, subse-
quentemente, enxertar o pelo menos um grupo lateral de éxido de polialqui-
leno hidrofilico pendente ao suporte. Neste caso, monémeros tendo grupos
funcionais adequados para uma reagdo de pds-polimerizagdo séo preferi-
velmente incluidos no suporte de polimero. Exemplos de tais grupos funcio-
nais sdo grupos hidroxila, grupos acetoacetoxi, grupos de acido carboxilico,
grupos de anidrido carboxilico ciclico, grupos isocianato, grupos epdxido, e
similares. Os grupos de anidrido carboxilico ciclico sdo particularmente pre-
feridos. Exemplos de monémeros polimerizaveis etilenicamente insaturados
compreendendo grupos de anidrido carboxilico ciclico s&o anidrido maléico,
anidrido itaconico, e anidrido citracénico, 0 anidrido maléico sendo preferido.
Os copolimeros de anidrido maléico e estireno séo suportes de polimero par-
ticularmente preferidos.

Para a introdugdo do pelo menos um grupo de éxido de polial-
quileno hidrofilico pendente por uma reagéo de pds-polimerizagao, é particu-
larmente adequado preparar a resina dispersante de pigmento pela reagdo
de

(i) um monoalquiléter monoamina de 6xido de polialqui-
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leno hidrofilico da férmula
R

H—[\II—[(CSHGO)n(C2H4O)m]'H1 ‘ (1)

na qual R é um radical alqu(en)ila, ou preferivelmente hidrogé-
nio, R' é selecionado de grupos alquila Ci a Cs, né 02 25, m é 1 a 50, com
a condigdo que n+m £ 50, e ,

(i) um suporte de polimero tendo grupos de anidrido
carboxilico ciclico. |

Exemplos de compostos de monoamina adequados de acordo
com a férmula (I) sdo aminas baseadas em dxido de polialquileno, que sdo
comercialmente disponiveis de Huntsman sob a marca Jeffamine® M.

O monoalquiléter monoamina de dxido de polialquileno hidrofili-
co reage com os grupos de anidrido carboxilico ciclico do suporte de polime-
ro. Nesta reagéo, o anidrido carboxilico ciclico é primeiro aberto pelo grupo
amina do monoalquiléter monoamina de 6xido de poliaiquileno hidrofilico,
para formar um grupo amina e um grupo de acido carboxilico (grupo &cido
amidico). Neste estagio, os grupos de 6xido de poliaiquileno hid_rofilico jasdo -
ligados ao suporte de polimero, e o produto pode ser usado como uma resi-‘
na dispersante na prepara¢do de pigmento da invengdo. Quando R na fér-
mula (i} é hidrogénio, o grupo écido amidico pode também suportar uma re-
agdo de condensagdo em uma segunda etapa de reagéo para formar imida.
E preferido que pelo menos parte do grupo acido mic forme uma imida. |

O teor de oOxido de polialquileno da resina dispersante adequa-
damente é pelo menos 20% em peso, preferivelmente pelo menos 35% em
peso, mais preferivelmente pelo menos 50% em peso, e, mais preferivel-
mente, pe1o menos 65% em peso, calculado no peso total da resina disper-
sante. Um limite superior adequado para o teor de éxido de polialquileno da
resina dispersante € 95% em peso, preferivelmente 80% em peso, e, mais
preferivelmente 85% em peso, calculado no peso total da resina dispersante.

Exemplos de dxidos de alquileno adeguados sdo 6xido de etile-
no, éxido de propileno, e dxido de butileno. E preferido que os grupos late-
rais baseados em o6xido de polialquileno sejam baseados no éxido de etileno
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ou dxido de propileno, ou misturas destes. Desse modo, resultados muito
bons tém sido obtidos com grupos laterais baseados em 6xido de polialqui-
leno pelo menos 50% em peso, preferivelmente 70% em peso do qual é ba-
seado no 6xido de etileno, calculado no peso total do grupo lateral baseado

“em 6xido de polialquileno. Os grupos laterais baseados em o6xido de polial-

quileno geralmente tém um peso molecular de pelo menos 200, preferivel-
mente de pelo menos 350, e, mais preferivelmente, de pelo menos 700. O
peso molecular dos grupos laterais baseados em 6xido de polialquileno ge-
ralmente ndo excede 4.000, preferivelmente néo excede 3.000.

A resina dispersante opcionalmente compreende grupos idnicos.
Exemplos dos grupos ibnicos sao grupos anidnicos, tais como grupos acidos
neutralizados por base, e grupos catiénicos, tais como grupos basicos neu-
tralizados por acidos. Grupos iénicos podem ser introduzidos pelo uso de
mondmeros adequados na preparagao do suporte de polimero. Exemplos de
mondmeros adequados sdo monémeros funcionais de acido carboxilico e/ou
mondmeros funcionais de anidrido carboxilico, tais como acido acrilico e a-
nidrido maléico.

Se o teor de 6xido de polialquileno da resina dispersante estiver
na extremidade inferior da faixa acima descrita, a presenga de grupos i6ni-
cos é particularmente preferida de modo a assegurar as propriedades dese-
jadas da preparagéo de pigmento. O valor 4cido da resina dispersante, cal-
culade como a soma de grupos acidos neuiralizados ou ndo-neutralizados,
adequadamente esta na faixa de 0 a 200 mg KOH/g, calculado na matéria
nao-volatil do dispersante. Preferivelmente, o valor 4cido é de pelo menos 5
mg KOH/g, mais preferivelmente pelo menos 15 mg KOH/g. E preferido que
o valor 4cido seja abaixo de 150 mg KOH/g, mais preferivelmente abaixo de
100 mg KOH/g, e, mais preferivelmente, abaixo de 50 mg KOH/g. |

O ntimero de peso molecular médio da resina dispersante ade-
quadamente é pelo menos 1.500, preferivelmente pelo menos 3.000, mais
preferivelmente pelo menes 8.000, e, mais preferivelmente, pelo menos
12.000. O ndmero de peso molecular médio da resina dispersante adequa-
damente esta abaixo de 150.000, preferivelmente abaixo de 100.000, mais
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“preferivelmente abaixo de 60.000, e, mais preferivelmente, abaixo de

40.000.

A invengéo se refere adicionalmente a um processo para prepa-
rar uma preparacao de pigmento compreendendo as etapas de ‘

a) agitar um pigmento e uma resina dispersante, opcionalmente
com agua adicionada ou diluente orgénico, para f_ormar uma pasta de pig-
mento fluidizada,

b) opcionalmente, moer a pasta fluida, e

¢) secar a pasta fluida,

no qual a resina dispersante compreende um suporte de polime-
ro produzido por polimerizagéo de reagéo de cadeia tendo grupos laterais de
éxido de polialquileno hidrofilicos.

Conforme mencionado acima com relagao a preparagéo de pig-
mento, 0 pigmento usado no processo pode ser um pigmento organico ou |
inorganico. E também possivel usar uma mistura de pigmentos, por exem-
plo, uma mistura de dois ou mais pigmentos inorgénicos, uma mistura de
dois ou mais pigmentos orgénicos, ou uma mistura de pigmentos inorganicos
e organicos. E possivel usar uma grande variedade de pigmentos no pro-
cesso. Os pigmentos podem ser introduzidos no processo como pigmentos
secos padréo. A etapa de moagem serve para quebrar aglomerados e al-
cangar o tamanho de particula de pigmento requerido. Os pigmentos organi-
cos séo também disponiveis como assim denominados massas de prensar.
Os pigmentos organicos, quando sintetizados, estéo na forma de cristais
muito pequenos, denominados particulas primarias. O objetivo da sintese de
pigmento é produzir particulas primarias de um {amanho que aperfeigoe as
propriedades de aplicagéo do pigmento, tais como resisténcia de cor, tonali-
dade e brilho, transparéncia e opacidade, e propriedades de fluxo. A massa |
de prensar contém o pigmento essencialmente nesta forma desagregada.
Consequlientemente, menos energia é requerida para quebrar os aglomera-
dos e para alcangar o tamanho de particula de pigmento requerido. Durante
a secagem da massa de prensar de pigmento na auséncia de resina disper-
sante, as particulas primarias se unirdo juntas para formarem agregados e
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aglomerados. Portanto, quando um pigmento orgénico é usado no processo,
é possivel e preferido usar o pigmento orgénico na forma de uma massa de
prensar de pigmento. Quando massas de prensar de pigmento séo usadas,
agitacao simples da pasta de pigmento fluidizada pode ser suficiente para
alcangar o tamanho de partn'cUla de pigmento requerido. A moagem da pasta
fluida pode ser redundante em tais casos. _

Quando liquido adicional é requerido para fluidizar a mistura de
pigmento e a resina dispersante, é preferido que o liquido seja 4gua. Ao in-
vés de agua, ou em adi¢do a agua, solventes organicos podem ser usados,
tais como giicéis ou éteres glicol, por exemplo, etileno glicol, ou homdlogos
mais altos destes, ou etileno glicol mono-n-butila éter.

A etapa de moagem adicional pode ser realizada usando-se e-
quipamento de moagem bem-conhecido usualmente empregado péra que-
bra do tamanho de particula de pigmentos. Exemplos de equipamento ade-
quado para efetuar o processo sdo moinhos de gota, moinhos de jato, moi-
nhos ultra-sénicos, moinhos de cesta, moinhos de rolo, e dissoivedores de
alta velocidade. A moagem é geralmente continuada até que o tamanho de

~ particula médio esteja dentro da faixa de 50 nm a 5.000 nm. Preferiveimente,

o tamanho de particula médio é pelo menos 80 nm, mais preferivelmente
pelo menos 100 nm. £ preferivel que o tamanho de particula médio seja,
quando muito, 3.000 nm, mais preferivelmente, quando muito, 1.500 nm, e,
mais preferivelmente, quando muito, 1.000 nm.

Exemplos de métodos adequados de secagem sdo granulagéo
de pulverizagdo e secagem de leito fluidizado, secagem por atomizagéo, se-
cagem em um secador de pa, evaporagéo e cominui¢do subseqlente, e se-
cagem por congelamento. O método selecionado de secagem pode influen-
ciar o tamanho de particula da preparagéo de pigmentos da presehte inven-
¢éo. A etapa de secagem é preferivelmente realizada por secagem por con-
gelamento, ou por secagem por atomizagao.

A pulverizagéo e a granulagéo de leito fluidizado podem produzir
granulos grosseiramente divididos tendo tamanhos de particula médios de
50 a 5.000 ym, e, especiaimente, de 100 a 1,000 um. Dependendo das con-



10

15

20

25

30

16

digdes de processo, secagem por atomizagdo pode também produzir prepa-
ragao de pigmentos finamente dividida. Secagem por atomizagdo pode pro-
duzir granulos tendo tamanhos médios de particula < 20 um. Preparagbes
finamente divididas sdo também alcangaveis em um secador de pa, e por’
evaporagdo com moagem subseqlente. '

O teor de umidade residual da preparagéo de pigmento seca
obtida pode variar significantemente. O teor de umidade residual pode, por
exemplo, ser 15% em peso, calculado no peso da preparagéo de pigmentb
total. Geralmente, o teor de umidade residual ndo excede 15% em peso, pre-
ferivelmente n&o excede 12% em peso. Em muitos casos, o teor de umidade

residual é ainda menor do que 5% em peso. Quando a preparagéo de pig-

mento é pretendida para uso em sistemas ndo-aquosos, um teor de umidade
residual baixo é particularmente preferido, por exemplo, menor do que 2%
em peso.

As preparagdes de pigmento da presente invengdo sdo notaveis
no uso por suas propriedades de cor excelentes, especiaimente com relagdo
a resisténcia de cor, brilho, matiz, e propriedade de uma tinta em encobrir
imperfei¢Bes da superficie, e especialmente por suas caracteristicas de agi-
tacéo, isto é, elas podem ser dispersas no meio de aplicagdo com uma en-
trada minima de energia, simplesmente por agitagéo ou sacudimento.

As preparagbes de pigmento da presente invengdo adicional-
mente tém as seguintes vantagens: elas t&m um alto teor de pigmento, exi-
bem estabilidade muito boa em armazenamento, sdo ambas economicamen-
te e ecologicamente vantajosas com relagdo ao acondicionamento, armaze-
nagem, e transporte, e elas séo mais flexiveis em uso, isto é, elas podem ser
usadas para pigmentar composigdes que suportam agua, bem como compo-
si¢des suportando solvente.

As preparagdes de pigmento da presente inveng¢do sdo muito
Uteis para pigmentagao de materiais macromoleculares orgénicos e inorga-
nicos de qualquer tipo. O meio de aplicagéo liquido neste contexto pode ser
puramente aguoso, compreender misturas de dgua e solventes organicos,
por exemplo, alcoois, ou serem baseados exclusivamente em solventes or-
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génicos, tais como, dlcoois, glicol éteres, ceto'nas, por exemplo, metiletila
cetona, amidas, por exemplo, N-metila pirrolidona e dimetila formamida, és-
teres, por exemplo, acetato de etila, acetato de butila, e acetato de metoxi-
propila, ou hidrocarbonetos arométicos ou alifaticos, por exemplo, xileno,
éleo mineral, e espiritos minerais.

Exemplos de materiais que podem ser pigmentados com as pre-
paragbes de pigmento da presente invengéo incluem: revestimentos, por |
exemplo, revestimentos de arquitetura, revestimentos industriais, revesti-
mentos automotivos, revestimentos curaveis por radiagao; revestimentos de
energia; tintas, incluindo tintas para exteriores de construgéo ou interiores de |
construcdo, por exemplo, tintas de madeira, lavagens de cal, pinturas a tém-
pera, tintas de emulsZo; tintas de impressdo suportando solvente, por exem-
plo, tintas de impressdo offset, tintas de impressdo flexogréfica, tintas de
impresséo de gravagéo de'tolueno, tintas de impresséo de téxtil, tintas de
impress&o curaveis por radiagéo;' tintas que suportam 4gua, incluindo tintas
de jato de tinta; filtros de cor; materiais de constru¢do (a4gua é tipicamente
adicionada somente apds 0 material de construgéo, e a preparagéo de pig-

-mento foi secada-misturada), por exemplo, sistemas de restituir silicato, ci-

mento, concrefo, argamassa, gipsita; betume, calafetagdes; materiais celulé-
sicos, por exemplo, papel, papeldo, papel cartéo, madeira, e & base de ma-
deira, que podem cada um ser revestido ou, de outro modo, acabado; adesi-
vos; coldides protetores poliméricos de formagéo de pelicula conforme usa-
dos, por exemplo, na industria farmacéutica; artigos cosméticos; plasticos; e
detergentes. |

As preparagOes de pigmento da presente invengdo séo particu-
larmente Cteis como componentes de mistura em sistemas de equiparagéo
ou mistura de cor. Devido as suas caracteristicas de agitagéo, elas podem
ser usadas diretamente como um sélido para esta proposta. Se desejado,
elas podem também serem primeiro convertidas em cores bases, vernizes
de mistura, e tintura de cores (especialmente em cores tendo um alto teor de
solidos, "cores HS"), ou ainda pastas de tintura mais altamente pigmentadas,
que, em seguida, constituem os componentes do sistema de mistura. A e-
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quiparagdo da matiz desejada e, conseqlientemente, a mistura dos compo-
nentes de cor, pode ser efetuada visualmente via um sistema de cartées de
cor em um nimero muito grande de graduagbes de matiz baseadas em pa-
drdes de cor, tais como RAL, BS, e NCS, ou preferivelmente sob controle de
computador, pelo que um nimero nédo-limitado de matizes tornam-se aces-
siveis ("equiparagéo de cor por computador*). Um processo para preparar
uma composic¢éo pigmentada de revestimento compreende misturar e agitar,
em qualquer ordem operavel, a preparagéo de pigmento da presente inveri-'
¢&o, pelo menos um aglutinante de formagéo de pelicula, ¢ pelo menos um
diluente liquido.
EXEMPLOS
MATERIAS-PRIMAS USADAS:

SMA 2000® Copolimero de estireno e anidrido

maléico tendo um peso molecular de cerca de 2.500, a razao molar de esti-
renofanidrido maléico sendo 2/1, ex Cray Valley

Jeffamine® M 2070 Amina baseada em ¢xido de poli-
alquileno ex Huntsman

Irgazin® DPP Red BO Pigmento vermelho ex Ciba

Autowave® Sistema de revestimento de base

modular suportando agua ex Akzo Nobel Car Refinishes

Autowave® 665 Médulo base claro de Autowave
compreendendo uma mistura de poliuretano e dispersdes de resina acrilica
ex Akzo Nobel Car Refinishes

Autowave® 666 - Mddulo base ¢laro de Autowave
combre_endendo uma dispersao de resina acrilica ex Akzo Nobei Car Refini-
shes

Autowave® 357 Modulo de toner vermelho de Au-
towave ex Akzo Nobel Car Refinishes

Autowave® 00 Mddulo de toner branco de Auto-
wave ex Akzo Nobel Car Refinishes

Autocryl® LV Camada superior de dois compo-
nentes ex Akzo Nobel Car Refinishes
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Autocryl® Plus Camada superior de dois compo-
nentes ex Akzo Nobel Car Refinishes

METODOS GERAIS:

o teor de sélidos de composigdes foi determinado pela medigéo
da perda de pesd apds aquecimento de uma amostra a 140°C por 30 minu-
tos. _

Os pesos moleculares foram determinados por cromatografia de

~ exclusdo de tamanho usando poliestireno como padréo.

O brilho foi determinade com um medidor de brilho Byk-Gardner,
e os resultados sdo reportados em unidades de brilho. '

Valores Croma (C*) foram determinados de acordo com o siste-
ma CIE LCh.
EXEMPLO 1 _

A preparagdo de uma resina dispersante tendo um suporte de
polimero e grupos laterais de 6xido de polialquileno hidrofilicos pendentes.

Em um vaso de reagéo assentado com um agitador, um termo-
par, uma jaqueta de aquecimento, um condensador de refluxo, e um funil de
distribuigdo, foram colocados 20,3 partes em peso de SMA 2000® e 79,7
partes em peso de Jeffamine® M 2070. A mistura foi aquecida a 180°C sob
vacuo. A 4dgua de reagdo foi destilada, e a reagéo foi continuada a 180°C até
que o valor acido estava abaixo de 30 mg KOH/g. Em seguida, a mistura de
reagao foi permitida arrefecer a temperatura ambiente. A resina dispersante
era soltvel em agua, tinha um valor 4cido de 28,0 mg KOH/g (calculado na
matéria ndo-volatil), um ndmero de peso molecular médio de 17.100, e um
peso molecular médio de 43.000.
EXEMPLO 2

A preparacdo de uma preparagdo de pigmento de acordo com a
invengao.

Uma mistura de 33,5 partes em peso de uma solugdo aquosa
40% da resina dispersante do Exemplo 1, 20,1 partes em peso de agua
desmineralizada, 0,3 partes em peso de um agente anti-espumante comer-
cialmente disponivel, 0,5 partes em peso de dimetit etanolamina, e 45,6 par-
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tes em peso de Irgazin® DPP Red BO pigmento, foi preparada.

A mistura foi moida em uma escala de 7 litros usandc um moi-
nho ECM-piIot e & dispersdo de pigmento foi dado um total de 75 passagens
usando gotas de 0,7 — 0,9 mm. O tamanho de particula médio foi 170 nm.

As amostras foram secadas por atomizagdo em um mini-
secador de atomizagdo Blchi com temperatura de admissdo de 132°Ce
temperatura de descarga de 85°C, o fluxo foi 0,2 kg/hr. Nenhum entupimento
do bocal ou presséo produzida foi verificado. A preparagao pulverulenta de
pigmento foi secada a cerca de 1% de umidade residual, e o teor de umida-
de foi calculado para ser 76,8%. A preparacéo de pigmento acabada era um
pé seco de escoamento livre.

EXEMPLOS DE 3 A 10 E EXEMPLOS COMPARATIVOS AA F
PREPARACAQ DE COMPOSICOES DE REVESTIMENTO
A preparagéo de pigmento do Exemplo 2 foi testéda como pig- |

mento de agitagdo em dois sistemas de aglutinante suportando agua diferen-
tes, Autowave® 665 (Exemplo 3) e Autowave® 666 (Exemplo 4), e em dois
sistemas de aglutinante suportando solvente diferentes, Autocryl® Plus (E-
xemplo 5) e Autocryl® LV (Exemplo 6). Um agitador IKA RW20 com lamina
agitadora de 4 cm operando a 750 -760 rpm foi usado para os testes. A pre-
paragéo de pigmento do Exemplo 2 foi adicionada sob agitagéo e, em segui-

" da, mantida na velocidade ajustada por um total de 30 minutos. Preparagéo

de pigmento sUficiente foi adicionada para dar composi¢bes de revestimento
tendo um teor de pigmento de 6,6% erﬁ peso (Exemplos 3 e 4), 2,58% em
peso (Exemplo 5), e 11,76% em peso (Exemplo 6). Estes teores de pigmen-
to séb idénticos aqueles dos Exemplos Comparativos usados como referén-
cias:

Exemplo Comparativo A: Autowave® 357 toner, referéncia para
exemplos 3 e 4

Exemplo Comparativo B: Autocryl® Plus colour A273, referéncia
para exemplo 5 .
Exemplo Comparativo C: Autocryl® LV colour S273, referéncia
para exemplo 6
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As composicdes de revestimento acabadas tinham excelente
finura de valores moidos, e nenhuma particula era aparente em um teste de
medicdo Hegmann., '

Hedugﬁes brancas foram preparadas pela mistura das composi-

| ¢bes de revestimento com foners brancos:
EXEMPLO 7

A composigao de revestimento do Exemplo 3 foi misturada com
médulo de toner branco Autowave® 00 de modo que a razdo de peso de
pigmento vermelho para pigmento branco na mistura resultante foi 50:50.
EXEMPLO8

A composicdo de revestimento do Exemplo 4 foi misturada com
médulo de toner branco Autowave® 00 de modo que a razdo de peso de
pigmento vermelho para pigmento branco na mistura resultante foi 50:50.
EXEMPLO COMPARATIVO D

A composigéo de revestimento do Exemplo A foi misturada com
médulo de toner branco Autowave® 00 de modo que a razdo de peso de
pigmento vermelho para pigmento branco na mistura resultante foi 50:50.
EXEMPLO 9 |

A composi¢do de revestimento do Exemplo 5 foi misturada com
médulo de toner branco Autecryl® Plus A110 de modo que a razéo de peso
de pigmento vermelho para pigmento branco na mistura resultante foi 50:50.
EXEMPLO COMPARATIVO E |

A composi¢do de revestimento do Exemplo Comparativo B foi

misturada com médulo de toner branco Autocryl@ Plus A110 A de modo que
a razdo de peso de pigmento vermelho para pigmento branco na mistura
resultante foi 50:50.
EXEMPLO 10

A composi¢éo de revestimento do Exemplo 6 foi misturada com
modulo de toner branco Autocryl® LV S110 de modo que a razao de peso
de pigmento vermelho para pigmento branco na mistura resultante foi 50:50.
EXEMPLO COMPARATIVO F

A composicdo de revestimento do Exemplo Comparativo C foi
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misturada com madulo de toner branco Autocryl® Plus S110 de modo que a
razdo de peso de pigmento vermelho para pigmento branco na mistura resul-
tante foi 50:50.

As composigdes de revestimento foram aplicadas em cartdes de
opacidade Leneta Form 2A usando um Revestidor de Controle K (Barra 0,4,
Velocidade 3), e deixadas para secarem a temperatura ambiente durante
toda a noite. Os exemplos 5, 6, 9, 10, e B, C, E, e F foram misturados com
endurecedor Autocryl® LV 420 em uma razéo de volume de 2:1 antes dal

aplicagéo.

0S RESULTADOS SAQ RESUMIDOS NA TABELA 1.

Exemplo | Propriedades de agitagdo | Brilho | Brilho (20°) | Croma (C*)
(60°) |
A néo aplicaveis 64,2 14,4 69,45
3 Excelentes 79,0 49,6 73,55
4 Excelentes 79,3 51,0 - 73,60
B nao aplicaveis 92,8 85,1 76,13
5 boas 93,3 86,2 75,49
C néo aplicaveis 91,7 84,8 75,80
6 boas 91,8 85,0 75,59
D ndo aplicaveis 65,8 18,9 63,24
7 ndo aplicaveis 73,2 34,5 60,42
8 nao aplicaveis 80,4 47,0 62,06
E néo aplicaveis 92,8 86,6 58,44
9 néo aplicaveis 92,4 84,4 60,52
F ndo aplicaveis - N5 84,7 . 57,63
10 nao aplicaveis 91,1 82,7 62,26

As propriedades de cor de toner fotais foram boas em todos os
revestimentos de camada base suportando agua e camada de topo supor-
tando solvente testados. O brilho na camada base suportando &gua e na

‘camada de topo suportando solvente foi comparavel a e, em alguns casos,

melhor do que nas referéncias.

Os valores de croma para as redugdes brancas suportando a-
gua (Exemplos 7 e 8) foram mais baixos do que na referéncia (Exemplo
Comparativo D), mas, ndo obstante, aceitaveis. Os valores de Autocryl®
Plus e LV croma s8o significantemente mais altos do que aqueles para os
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sistemas de referéncia. Pode ser concluido que a preparagéo de pigmentos
de acordo com a invengao da excelentes propriedades de agitagdo em com-
posi¢cdes suportando 4gua, bem como em composigdes suportando solven-
te.
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REIVINDICAGOES

1. PREPARACAO DE PIGMENTO SOLIDA
COMPREENDENDO UM PIGMENTO E UMA RESINA DISPERSANTE, em
que a composi¢do compreende pelo menos 35% em peso de pelo menos
um pigmento e até 65% em peso de resina dispersante, calculado no peso
combinado de pigmento e resina dispersante, em que a resina dispersante
compreende um suporte de polimero produzido por polimerizagao de reagao
de cadeia tendo grupos laterais de O&xido de polialquileno hidrofilicos
pendentes, e em que a resina dispersante de pigmento é preparada pela
reacao de

(i) um monoalquiléter monoamina de Oxido de polialquileno

hidrofilico da férmula
R

H_'ll_[(CsHeo)n(CzH4O)m]'R1 ()

na qual R é hidrogénio, R' é selecionado de grupos alquila C1 a
Cs,né0a25 mé1ab50, coma condigao que n+m <50, e

(ii) um suporte de polimero tendo grupos de anidrido carboxilico
ciclico,

em que, na primeira etapa da reac¢do, o anidrido carboxilico
ciclico é aberto pelo grupo amina do monoalquiléter monoamina de éxido de
polialquileno hidrofilico, para formar um grupo amina e um grupo de acido
carboxilico (grupo acido amidico), e em que parte do acido amidico forma
imida na segunda etapa da reagao,

caracterizada pel as particulas de pigmento dentro da
preparagao terem tamanhos médios de particula na faixa de 50 nm a 5.000
nm.

2. PREPARACAO DE PIGMENTO, de acordo com a
reivindicagdo 1, caracterizada pelo teor de 6xido de polialquileno na resina
dispersante ser pelo menos 20% em peso.

3. PREPARACAO DE PIGMENTO, de acordo com a
reivindicagdo 1 ou 2, caracterizada pelo éxido de polialquileno ser baseado

no oxido de etileno, éxido de propileno, ou misturas dos mesmos.
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4. PREPARACAO DE PIGMENTO, de acordo com qualquer
uma das reivindicagbes 1 a 3, caracterizada pelo nimero do peso molecular
médio da resina dispersante estar na faixa de 1.500 a 150.000.

5. PREPARACAO DE PIGMENTO, de acordo com qualquer
uma das reivindicag¢des 1 a 4, caracterizada pel a resina dispersante ter um
valor acido na faixa de 5 a 150 mg KOH/g.

6. PREPARACAO DE PIGMENTO, de acordo com qualquer
uma das reivindicagbes 1 a 5, caracterizada pel a preparagao compreender
adicionalmente um tensoativo etoxilatado graxo.

7. PROCESSO PARA PREPARAR UMA PREPARACAO DE
PIGMENTO, conforme definida na reivindicagdo 1, caracterizado por
compreender as etapas de

a) agitar um pigmento e uma resina dispersante, opcionalmente
com agua adicionada ou diluente organico, para formar uma pasta de
pigmento fluidizada,

b) opcionalmente, moer a pasta fluida, e

) secar a pasta fluida,

em que a resina dispersante compreende um suporte de
polimero produzido por polimerizacdo de reacéo de cadeia tendo grupos
laterais de 6xido de polialquileno hidrofilicos pendentes, em que a resina
dispersante de pigmento é preparada pela reagao de

(i) um monoalquiléter monoamina de &éxido de polialquileno

hidrofilico da férmula
R

H_'ll_[(C3H60)n(C2H4O)m]'R1 )
na qual R é hidrogénio, R' é selecionado de grupos alquila C1 a
Cs,né0a25 mé1ab50, coma condigdo que n+m <50, e
(ii) um suporte de polimero tendo grupos de anidrido carboxilico
ciclico,
em que, na primeira etapa da reag¢do, o anidrido carboxilico
ciclico é aberto pelo grupo amina do monoalquiléter monoamina de 6xido de

polialquileno hidrofilico, para formar um grupo amina e um grupo de acido
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carboxilico (grupo acido amidico), e em que parte do acido amidico forma
imida na segunda etapa da reagao.

8. PROCESSO, de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado
pelo pigmento ser um pigmento organico provido na forma de uma massa
prensada.

9. PROCESSO, de acordo com a reivindicagdo 7 ou 8,
caracterizado pel a etapa c) ser realizada por secagem congelamento por ou
secagem por atomizagao.

10. PROCESSO PARA PREPARAR UMA COMPOSICAO DE
REVESTIMENTO PIGMENTADA, caracterizado por compreender mistura
com agitagao em qualquer ordem operavel de

a. a preparagdo de pigmento, conforme definida em qualquer
uma das reivindicagdes 1 a 6,

b. pelo menos um aglutinante de formagéao de pelicula, e

c. pelo menos um diluente liquido.

11. USO DE UMA RESINA DISPERSANTE, caracterizado pela
dita resina compreender um suporte de polimero produzido por
polimerizagdo de reagdo de cadeia tendo grupos laterais de oéxido de
polialquileno hidrofilicos pendentes, em que a resina dispersante de
pigmento € preparada pela reagao de

(i) um monoalquiléter monoamina de Oxido de polialquileno

hidrofilico da férmula
R

H_'ll_[(CsHeo)n(CzH4O)m]'R1 ()
na qual R é hidrogénio, R' é selecionado de grupos alquila C1 a
Cs,né0a25 mé1ab50, coma condigao que n+m <50, e
(ii) um suporte de polimero tendo grupos de anidrido carboxilico
ciclico,
em que, na primeira etapa da reac¢do, o anidrido carboxilico
ciclico é aberto pelo grupo amina do monoalquiléter monoamina de éxido de
polialquileno hidrofilico, para formar um grupo amina e um grupo de acido

carboxilico (grupo acido amidico), e em que parte do acido amidico forma



imida na segunda etapa da reagao, para a preparagdo de uma preparagao

de pigmento em agitagao, conforme definida na reivindicagéo 1.
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