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DESCRIPCION
Pigmentos inorganicos con superficie tratada con ésteres de poliol
Antecedentes

Los pigmentos inorganicos se utilizan como opacificantes y colorantes en diversas aplicaciones, incluido el
recubrimiento (por ejemplo, tinta y pintura), aplicaciones de plastico y papel. La eficacia de los pigmentos inorganicos
en tales aplicaciones depende en parte de cuan uniformemente se pueda dispersar el pigmento en la respectiva
composicién base (por ejemplo, una composicién polimérica).

Para facilitar la distribuciéon uniforme de los pigmentos inorganicos en las composiciones base, los pigmentos
normalmente se conforman en polvos finamente divididos. Por ejemplo, el tamafio de particula de un pigmento se
puede reducir moliendo o micronizando el pigmento durante las etapas de acabado del proceso de fabricacion del
pigmento.

Por desgracia, los polvos de pigmento tienden a ser polvorientos y presentan caracteristicas de flujo deficientes. Estos
problemas pueden hacer que los polvos de pigmento sean dificiles de envasar y transportar y crear problemas en la
conformacién, la preparacién y la fabricacién de productos de uso final. Las caracteristicas de flujo deficientes de las
particulas de pigmento pueden hacer que la cantidad de tiempo y energia necesarias para dispersar suficientemente
las particulas en las composiciones base sean excesivamente altas. La dispersiéon de polvos de pigmento en
composiciones poliméricas puede ser especialmente problemética.

Aumentar la capacidad de los pigmentos inorgénicos para dispersarse en composiciones base hace que los pigmentos
sean mas adecuados para aplicaciones de uso final.

El documento EP 0498122 A1 describe diéxido de titanio en particulas que tiene en sus particulas un éster o éster
parcial de un compuesto hidroxilico organico que contiene de 1 a 6 grupos OH y un acido monocarboxilico C1i0 a Ca2
saturado alifético.

El documento US 5567754 A describe concentrados termoplasticos que comprenden pigmentos inorganicos, tales
como didxido de titanio, tratados con un agente de tratamiento de poliol de éster parcial y acido monocarboxilico
insaturado, de férmula R(OH)xCOOR', en donde R es un radical alquilo o arilo que contiene de aproximadamente 2 a
aproximadamente 20 dtomos de carbono, R' es un radical alquilo insaturado que contiene de aproximadamente 6 a
aproximadamente 20 4tomos de carbono, y X es un nimero de aproximadamente 2 a aproximadamente 6.

Descripcion detallada

La presente divulgacion se puede entender mas facilmente haciendo referencia a esta descripcién detallada, asi como
a los ejemplos incluidos en el presente documento. Se exponen numerosos detalles especificos para proporcionar una
comprensién profunda de los ejemplos descritos en el presente documento. No obstante, los expertos en la materia
comprenderan que los ejemplos descritos en el presente documento se pueden poner en practica sin estos detalles
especificos. En otros casos, no se han descrito en detalle los métodos, procedimientos y componentes para evitar
ocultar la caracteristica pertinente relacionada que se esté describiendo. Ademés, la descripcidn no debe considerarse
como limitante del alcance de los ejemplos.

De acuerdo con la presente divulgacién, se proporciona un pigmento inorganico en particulas tratado y un método
para formar un pigmento inorganico en particulas tratado. En otro aspecto, la presente divulgacién incluye una
composicién polimérica que incluye un pigmento inorganico en particulas.

El pigmento inorganico en particulas tratado descrito en el presente documento comprende una pluralidad de
particulas de pigmento y un éster de trimetilolpropano depositado sobre las superficies de las particulas de pigmento.
Tal como se usa en el presente documento y en las reivindicaciones adjuntas, "depositado” sobre las superficies de
las particulas de pigmento significa depositado directa o indirectamente sobre las superficies de las particulas de
pigmento a menos que se indique lo contrario.

Por ejemplo, las particulas de pigmento del pigmento de &6xido inorganico en particulas tratado en el presente
documento puede estar formadas por un pigmento seleccionado del grupo que consiste en diéxido de titanio,
carbonato bésico de plomo blanco, sulfato basico de plomo blanco, silicato basico de plomo blanco, sulfuro de cinc,
pigmentos compuestos de sulfuro de cinc y sulfato de bario, 6xido de cinc, 6xido de antimonio, 6xido de hierro, 6xido
de plomo, éxido de aluminio, diéxido de silicio, éxido de cromo, éxido de circonio, carbonato de calcio, sulfato de calcio,
arcilla de porcelana, arcilla de caolin, mica, tierra de diatomeas, sulfuro de cadmio, seleniuro de cadmio, cromato de
plomo, cromato de cinc, titanato de niquel y mezclas de los mismos. Por ejemplo, las particulas de pigmento pueden
estar formadas por diéxido de titanio. Por ejemplo, el diéxido de titanio puede tener una estructura cristalina de rutilo
0 una combinacién de una estructura cristalina de anatasa y una estructura cristalina de rutilo. Por ejemplo, el diéxido
de titanio puede tener una estructura cristalina de rutilo. Por ejemplo, el diéxido de titanio puede formarse mediante el
proceso de sulfato o de cloruro. Por ejemplo, el diéxido de titanio se puede formar mediante el proceso de cloruro.
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En el proceso de sulfato para la fabricacién de didxido de titanio, por ejemplo, un mineral de escoria de titanio se
disuelve en acido sulfurico para formar sulfato de titanio. A continuacion, el sulfato de titanilo se hidroliza para formar
didxido de titanio hidratado. El dioxido de titanio hidratado se calienta en un calcinador para hacer crecer cristales de
didxido de titanio hasta alcanzar dimensiones pigmentarias.

En el proceso de cloruro para la fabricacién de dioxido de titanio, por ejemplo, un mineral de diéxido de titanio seco se
introduce en un clorador junto con coque y cloro para producir un haluro de titanio gaseoso (tal como el tetracloruro
de titanio). El haluro de titanio producido se purifica y oxida en un reactor especialmente disefiado a alta temperatura
para producir particulas de diéxido de titanio que tienen un tamafio de particula deseado. Normalmente se afiade
cloruro de aluminio u otro cooxidante al haluro de titanio en el reactor de oxidacion para facilitar la formacion de rutilo
y controlar el tamafio de particula. A continuacion, se enfrian el dioxido de titanio y los productos de reaccién gaseosos
y se recuperan las particulas de dioxido de titanio.

Las particulas de pigmento del éxido inorganico tratado divulgadas en el presente documento pueden tratarse con
diversos componentes tal como se conoce en la técnica. Por ejemplo, se puede depositar al menos un recubrimiento
inorganico sobre las supefficies de las particulas de pigmento. Por ejemplo, se puede depositar al menos un
recubrimiento inorganico seleccionado del grupo que consiste en recubrimientos de 6xidos metalicos, recubrimientos
de hidroxidos metalicos y mezclas de los mismos sobre las superficies de las particulas de pigmento. Por ejemplo, se
puede depositar al menos un recubrimiento inorganico seleccionado del grupo que consiste en recubrimientos de
silice, recubrimientos de alumina y mezclas de los mismos sobre las superficies de las particulas de pigmento. Los
recubrimientos inorganicos se pueden utilizar para impartir una 0 mas propiedades y/o caracteristicas a las particulas
de pigmento para hacer que éstas sean mas adecuadas para usos finales especificos. Por ejemplo, se pueden utilizar
recubrimientos de silice y/o alumina para ayudar a mejorar las propiedades humectantes y dispersantes de las
particulas de pigmento.

El éster de trimetilolpropano depositado sobre las superficies de las particulas de pigmento se puede obtener haciendo
reaccionar al menos un acido graso saturado con trimetilolpropano. Los acidos grasos esterifican parcial o totalmente
el trimetilolpropano para formar un éster de trimetilolpropano.

Por ejemplo, los acidos grasos utilizados para formar el éster de trimetilolpropano pueden ser un acido graso saturado
monobasico o dibasico, lineal o ramificado. Por ejemplo, los acidos grasos pueden ser un acido graso saturado de
cadena lineal. Por ejemplo, los acidos grasos pueden ser un acido graso saturado de cadena ramificada. Por ejemplo,
los acidos grasos pueden ser un acido dimérico. Por ejemplo, los acidos grasos pueden tener de 6 a 24 atomos de
carbono. Por ejemplo, los acidos grasos pueden tener de 8 a 20 atomos de carbono. A modo de ejemplo adicional, los
acidos grasos pueden tener de 8 a 16 atomos de carbono.

Por ejemplo, los acidos grasos utilizados para formar el éster de trimetilolpropano se pueden seleccionar del grupo
que consiste en acido trimetilhexanoico, acido octanoico, acido decanoico, acido dodecanoico, acido miristico, acido
estearico, acido caprilico, acido caprico, acido laurico, acido palmitico, acido araquico, acido behénico, acido adipico,
acido sebacico, acido azelaico y mezclas de los mismos. Por ejemplo, los acidos grasos pueden seleccionarse del
grupo que consiste en acido estearico, acido caprilico, acido caprico, acido laurico y mezclas de los mismos.

Como otro ejemplo, los acidos grasos utilizados para formar el éster de trimetilolpropano pueden ser un acido graso
que ha reaccionado con un compuesto de silicona para formar un acido graso modificado con silicona o una silicona
modificada con acido graso. Tal como se usa en el presente documento y en las reivindicaciones adjuntas, "acido
graso modificado con silicona" y "silicona modificada con acido graso" significan lo mismo y pueden usarse
indistintamente. Por ejemplo, las siliconas modificadas con acidos grasos adecuadas para su uso en el presente
documento pueden tener la siguiente férmula:

IR, o
B Aanannsaass ey

Ry

en donde R1, R2, R3y R4 se seleccionan cada uno entre un resto hidrégeno, un grupo metilo (CHs) y un grupo alquilo
superior, y en donde R1, R2, R3 y R4 pueden ser iguales o diferentes.

Si se utilizan dos o mas acidos grasos para esterificar parcial o totalmente el trimetilolpropano, el tipo y las
caracteristicas de cada acido graso dentro de los parametros anteriores pueden variar.

Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede obtener haciendo reaccionar al menos un acido graso seleccionado
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del grupo que consiste en acido estearico, acido caprilico, acido caprico, acido laurico, una silicona modificada con
acidos grasos y mezclas de los mismos con trimetilolpropano. Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede
obtener haciendo reaccionar al menos un acido graso seleccionado del grupo que consiste en acido estearico, acido
caprilico, acido caprico, acido laurico, una silicona modificada con acidos grasos y mezclas de los mismos con
trimetilolpropano.

Por ejemplo, los ésteres de trimetilolpropano se pueden seleccionar del grupo que consiste en trilaurato de
trimetilolpropano, tricocoato de trimetilolpropano, triestearato de trimetilolpropano y mezclas de los mismos.

A continuacion, se muestra un ejemplo de un éster de trimetilolpropano especifico que se puede utilizar:

CHOGHLOH,

\ Q@
R UH R CHODE MOy

Ester de 1,1,1-trimetilpropeno (TMPE)

Algunos ejemplos de ésteres de trimetilolpropano adecuados que incluyen un grupo funcional de silicona (también
denominados multiésteres de silicona) y que son adecuados para su uso como el éster de trimetilolpropano descrito
en el presente documento'son comercializados por Siltech Corporation, en asociacion con el nombre comercial
Silube® TMP D2 (siliconas ramificadas con grupos grasos C8/C10), Silube® TMP D219 (siliconas ramificadas con
grupos grasos C18), y Silube® TMP D218 (siliconas ramificadas con grupos grasos C18 ramificados).

A continuacién, se muestra un ejemplo de un éster de trimetilolpropano elaborado mediante la reaccion de una silicona
modificada con acido graso (“fatty acid modified silicone", FAS) con trimetilolpropano (TMP):

~Resto TMP
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Algunos ejemplos de siliconas modificadas con acido graso que pueden ser la silicona modificada con acido graso en
la féormula anterior (FAS) incluyen los siguientes:
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en donde R1, R2, R3, R4, R5 y R6 pueden seleccionarse cada uno entre un resto hidrégeno, un grupo metilo (CHs) y
un grupo alquilo superior, y en donde R1, R2, R3, R4, R5y R6 pueden ser iguales o diferentes.

Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar sobre las superficies de las particulas de pigmento en
una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 0,2 % a aproximadamente el 2,0 % en peso, sobre el peso total
de las particulas de pigmento. Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar sobre las superficies de
las particulas de pigmento en una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 0,4% a aproximadamente el 1,0%
en peso, sobre el peso total de las particulas de pigmento. Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar
sobre las superficies de las particulas de pigmento en una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 0,5% a
aproximadamente el 0,8% en peso, sobre el peso total de las particulas de pigmento. La cantidad exacta de éster de
trimetilolpropano depositado sobre las superficies de las particulas de pigmento normalmente variara en funcién de la
aplicacion.

Si se desea, se pueden depositar dos o0 mas ésteres de trimetilolpropano como se describié anteriormente sobre las
superficies de las particulas de pigmento.

El método de formacién de un pigmento inorganico en particulas tratado de acuerdo con la presente divulgacién
comprende proporcionar una pluralidad de particulas de pigmento, proporcionar un éster de trimetilolpropano y
depositar el éster de trimetilolpropano sobre las superficies de las particulas de pigmento. Las particulas de pigmento
utilizadas en el método son las particulas de pigmento descritas anteriormente. El éster de trimetilolpropano utilizado
en el método es el éster de trimetilolpropano descrito anteriormente. Por ejemplo, las particulas de pigmento pueden
ser particulas de didxido de titanio.

Por ejemplo, en el momento en que el éster de trimetilolpropano se deposita sobre las superficies de las particulas de
pigmento, las particulas de pigmento pueden tener un tamafio de particula primaria en el intervalo de
aproximadamente 0,05 micrometros a aproximadamente 1,0 micrometros, normalmente en el intervalo de
aproximadamente 0,2 micrometros a aproximadamente 0,6 micrometros. Si se desea, se pueden depositar dos o0 mas
ésteres de trimetilolpropano como se describié anteriormente sobre las superficies de las particulas de pigmento.

El éster de trimetilolpropano se puede depositar sobre el pigmento inorganico, ya sea directamente sobre las
superficies de las particulas de pigmento o sobre uno 0 mas componentes (por ejemplo, recubrimientos de alumina
y/o silice) que se han depositado sobre las superficies de las particulas de pigmento, mediante cualquiera de los
métodos conocidos en la técnica. Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar sobre las superficies
de las particulas de pigmento moliendo el éster de trimetilolpropano y las particulas de pigmento juntas en un molino
de energia fluida, rociando el éster de trimetilolpropano sobre las superficies de las particulas de pigmento, mezclando
el éster de trimetilolpropano con las particulas de pigmento en forma seca, o mezclando el éster de trimetilolpropano
y las particulas de pigmento juntos (opcionalmente con un agente dispersante) en una suspensién acuosa. Por
ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar sobre las superficies de las particulas de pigmento mezclando
el éster de trimetilolpropano con las particulas de pigmento en una suspensién acuosa y secando posteriormente la
suspensién. Por ejemplo, la suspensidon acuosa puede ser la misma suspensién acuosa que se ha utilizado para
recubrir al menos un recubrimiento inorganico sobre las superficies de las particulas de pigmento. Por ejemplo, una
vez que el éster de trimetilolpropano se ha depositado sobre las superficies de las particulas de pigmento, el pigmento
inorganico en particulas tratado se puede secar y moler (por ejemplo, molienda con vapor).

Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar sobre las superficies de las particulas de pigmento en
una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 0,2 % a aproximadamente el 2,0 % en peso, sobre el peso total
de las particulas de pigmento. Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar sobre las superficies de
las particulas de pigmento en una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 0,4% a aproximadamente el 1,0%
en peso, sobre el peso total de las particulas de pigmento. Por ejemplo, el éster de trimetilolpropano se puede depositar
sobre las superficies de las particulas de pigmento en una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 0,5% a
aproximadamente el 0,8% en peso, sobre el peso total de las particulas de pigmento. La cantidad exacta de éster de
trimetilolpropano depositado sobre las superficies de las particulas de pigmento normalmente variara en funcién de la
aplicacion.

Por ejemplo, se forma una suspensién aglomerada de didxido de titanio bruta utilizando hexametafosfato de sodio
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como dispersante. La suspensién se muele con arena para reducir el tamafio de particula del didéxido de titanio a un
intervalo de entre aproximadamente 0,1 micrémetros y aproximadamente 1,0 micrémetros (por ejemplo, de modo que
aproximadamente el 90 % de las particulas sean menores de 0,63 micrémetros). A continuacién, la suspensién molida
se calienta hasta aproximadamente 75 °C, se trata con écido concentrado, se deja que se digiera y posteriormente se
trata con una sustancia caustica para formar sitios hidroxilo sobre las superficies de las particulas de pigmento. A
continuacion, se lava el pigmento para eliminar las sales. A continuacién, el pigmento lavado se trata con entre un
0,2 % y un 2,0 % en peso de ésteres de trimetilolpropano, sobre el peso total del pigmento. A continuacién, el pigmento
tratado con éster de trimetilolpropano se seca y posteriormente se muele al vapor (microniza).

La composicién polimérica divulgada en el presente documento incluye al menos un polimero y el pigmento inorganico
en particulas tratado como se describié anteriormente.

Algunos ejemplos de polimeros a los que puede afiadirse el pigmento inorganico en particulas tratado para formar la
composicién polimérica que incluye poliolefinas, tales como polietileno (por ejemplo, polietileno de baja densidad) y
polipropileno, resinas acrilicas, tales como poli(metacrilato de metilo), resinas de poliéster, tales como poli(tereftalato
de etileno), resinas de poliamida, resinas estirénicas, tales como copolimero de acrilonitrilo-butadieno-estireno,
poli(cloruro de vinilo), resinas de policarbonato y mezclas de las mismas. Por ejemplo, los polimeros pueden
seleccionarse del grupo que consiste en poliolefinas, resinas acrilicas, resinas de poliéster, resinas de poliamida,
resinas estirénicas, poli(cloruro de vinilo), resinas de policarbonato y mezclas de las mismas. Por ejemplo, los
polimeros pueden seleccionarse del grupo que consiste en polietileno, polipropileno, poli(metacrilato de metilo),
poli(tereftalato de etileno), resinas de poliamida, copolimeros de acrilonitrilo-butadieno-estireno, poli(cloruro de vinilo),
resinas de policarbonato y mezclas de las mismas.

El pigmento inorganico en particulas tratado se puede mezclar con el polimero para formar la composicién polimérica
mediante cualquier método conocido en la técnica. Por ejemplo, se puede afiadir el pigmento inorgénico en particulas
tratado a una suspensién que contiene el polimero y mezclarlo en su interior.

La cantidad del pigmento inorganico en particulas tratado incluido en la composicién polimérica puede variar en funcién
del tipo de composicién polimérica. Por ejemplo, el pigmento inorgénico en particulas tratado se puede incluir en la
composicién polimérica en una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 30 % a aproximadamente el 80 % en
peso sobre el peso total de la composicidn polimérica. Por ejemplo, el pigmento inorgénico en particulas tratado se
puede incluir en la composicién polimérica en una cantidad en el intervalo de aproximadamente el 45% a
aproximadamente el 65 % en peso sobre el peso total de la composicién polimérica.

Por ejemplo, el pigmento de didxido de titanio en particulas tratado se puede mezclar con el polimero en cuestién junto
con un dispersante para preparar un concentrado de lote maestro polimérico que contiene didxido de titanio al 75 %
en peso. El proceso de mezclado se puede llevar a cabo, por ejemplo, mediante la masticaciéon de la mezcla en el
recipiente mezclador de un Plasticorder™ modelo PL-2000 comercializado por C.W. Brabender Instruments, Inc., a
100 °C y una velocidad de mezclado de 100 rpm.

El tratamiento de un pigmento inorganico con un éster de trimetilolpropano como se divulga en el presente documento
mejora significativamente la densidad aparente del pigmento, lo que mejora las propiedades de flujo, la procesabilidad
y la dispersabilidad del pigmento, especialmente en composiciones poliméricas. Los ésteres de trimetilolpropano
utilizados en el presente documento son muy estables y tienen baja volatilidad y buenas propiedades biodegradables
y de ecotoxicidad.

La naturaleza hidréfoba del pigmento tratado lo hace muy adecuado para su uso en composiciones poliméricas. Por
ejemplo, la composicién polimérica divulgada en el presente documento tiene un contenido reducido de granos. Debido
al éster de trimetilolpropano, el pigmento inorgénico en particulas tratado se puede dispersar en composiciones base
que incluyen composiciones poliméricas utilizando menos tiempo y energia que los pigmentos inorganicos en
particulas utilizados hasta ahora.

Los siguientes ejemplos ilustran aspectos especificos coherentes con la presente divulgacion, pero no limitan el
alcance de la divulgacién ni de las reivindicaciones adjuntas. Las concentraciones y los porcentajes son en peso a
menos que se indique lo contrario.

Ejemplo 1

El pigmento de diéxido de titanio en particulas formado mediante el proceso de cloruro y que contiene un 0,8 % de
alumina en su red cristalina se dispers6 en agua en presencia del 0,1 % en peso, sobre el peso del pigmento, de
hexametafosfato de sodio (un dispersante) y una cantidad de hidréxido de sodio suficiente para ajustar el pH de la
solucién acuosa a un valor minimo de 9,5. Se utilizé una cantidad de didéxido de titanio suficiente para formar una
suspensién acuosa con un contenido de sélidos del 35 % en peso. A continuacion, la suspensién de diéxido de titanio
se sometié a molienda con arena (utilizando una proporcién de peso de arena de circdn a pigmento de 4:1) hasta que
el 90 % de las particulas de pigmento fueron méas pequefias que 0,63 micrémetros, segun lo determinado utilizando
un analizador del tamafio de particula Microtrac™ X100.
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A continuacién, la suspension se calenté hasta 75 °C, se acidificé hasta un pH de 2,0 utilizando &cido sulfarico
concentrado y se dejé digerir a 75 °C durante 30 minutos. A continuacién, el pH de la suspensidén se ajusté a 6,5
utilizando una solucidén acuosa de hidréxido de sodio al 20 % en peso y la suspensién se digirié durante 30 minutos a
75 °C. Finalmente, el pH de la suspensién se reajust6 a 6,5, segun fue necesario, y la dispersién se filtr6 mientras
estaba caliente. El filtrado resultante se lavé con agua, que habia sido precalentado hasta 60 °C, en una cantidad igual
al peso del pigmento recuperado.

A continuacién, se afiadié a la torta de filtracién lavada un éster de poliol, en concreto, un éster de trimetilolpropano
con 12 &tomos de carbono ("TMP-C12") en una cantidad del 0,6 % en peso sobre el peso del diéxido de titanio. El
pigmento resultante se secd en una estufa a 110 °C durante la noche y el pigmento secado se tritur6 para obtener
polvo de pigmento seco.

Luego, el pigmento seco se micronizé con vapor, utilizando una proporciéon en peso de vapor a pigmento de 1:4, con
una presién del inyector de vapor establecida a 1006,63 kPa (146 psi) y una presién del anillo micronizador establecida
a 813,58 kPa (118 psi). La muestra de pigmento tratada resultante se evalué en concentrados de diéxido de
titanio/polietileno, de acuerdo con el siguiente procedimiento.

En primer lugar, se mezclaron 109,5 gramos del pigmento con 36,5 gramos de polietileno de baja densidad fabricado
por Dow Chemical Co. (Dow™ 4012) y un 0,05 % en peso, sobre el peso del polietileno, de una mezcla 80/20 de
tris(2,4-di-terc-butilfenil)fosfito y octadecil-3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato, para preparar un concentrado
de polietileno que contiene diéxido de titanio al 75 % en peso, mediante la masticacién de la mezcla en el recipiente
mezclador de un Plasticorder™ modelo PL-2000 comercializado por C.W. Brabender Instruments, Inc., a 100 °C y una
velocidad de mezclado de 100 rpm.

A continuacion, se registraron los valores instantaneos del momento de torsién y de la temperatura durante un periodo
de nueve minutos para garantizar que se alcanzaran las condiciones de mezclado en equilibrio. Los valores del
momento de torsién de equilibrio se determinaron promediando los valores del momento de torsion instantaneo
medidos durante un periodo de dos minutos después de que se alcanzaron las condiciones de mezclado en equilibrio.

El concentrado de polimero resultante se enfrié y se molié en granulos. El valor del indice de fluidez se determiné en
el concentrado de granulos resultante utilizando el método ASTM D1238, procedimiento B. La presion maxima de
procesamiento del extrusor se determind extruyendo 100 gramos del concentrado al 70 % a través de un filtro de malla
de 500 usando un extrusor de barril de 1,9 cm (0,75 pulgadas), con una proporciéon de longitud a didmetro 25/1
acoplado al Brabender™ Plasticorder antes mencionado, a una temperatura media de procesamiento de
aproximadamente 190 °C y a 75 rpm, mientras se registran los valores de presién del instrumento en el troquel del
extrusor.

La cantidad de residuo inorganico que queda en el filtro de malla 500, notificado como contenido de granos de
pigmento en partes por millon sobre el pigmento, se determiné gravimétricamente calentando el filtro posterior a la
extrusidén en una estufa de mufla a 700 °C durante veinte minutos, enfriando el filtro hasta la temperatura ambiente, y,
a continuacién, pesando el filtro, comparandolo con su peso antes de su uso.

Se realizaron pruebas de pelicula soplada para determinar lo satisfactoriamente que se habia dispersado el didxido
de titanio en la formulacién de polietileno de baja densidad (Dow™ 640). El pigmento se procesd en primer lugar para
obtener un lote maestro con una carga de didéxido de titanio del 75 % como se describié anteriormente. A continuacién,
el lote maestro se redujo al 5,5 % en polietileno de baja densidad y se soplé en una pelicula utilizando un extrusor de
pelicula soplada Killion™. El extrusor tenia tres zonas, en donde la zona uno se mantuvo a 160 °C, la zona dos se
mantuvo a 171 °C y la zona tres se mantuvo a 177 °C, y dos matrices, en donde la matriz uno se mantuvo a 182 °C y
la matriz dos se mantuvo a 193 °C a 100 rpm con una velocidad de torre de pelicula de 17,1. Se recogié una muestra
de 91,44 cm (3 pies) y se separ6 en tres peliculas de 30,48 cm por 30,48 cm (1 pie por 1 pie). Se contaron las puntas
de las peliculas y se notificaron como puntas por pie cuadrado (1 pie cuadrado = 0,0929 metros cuadrados).

Se repitié el mismo procedimiento utilizando diéxido de titanio producido de acuerdo con el procedimiento establecido
anteriormente, pero en lugar de utilizar TMP-C12, se utilizd trimetilolpropano sin un éster de 4cido graso ("TMP") para
formar el ejemplo comparativo 1a, se utilizé polimetilhidrosiloxano ("PHMS") para formar el ejemplo comparativo 1b, y
se utilizé laurato de 2-etilhexilo ("2-EHL") para formar el ejemplo comparativo 1c. Los resultados de las pruebas se
proporcionan en las tablas 1a y 1b a continuacién.

Tabla 1a: Comparacién de las caracteristicas del polvo de pigmento de diéxido de titanio

Muestra de pigmento: Densidad aparente (kg/l) | Densidad de vertido (kg/l) | Densidad aireada (kg/l)
Ejemplo 1 1,1 0,66 0,63
Ejemplo comparativo 1a 1.1 0,58 0,54
Ejemplo comparativo 1b 0,88 0,32 0,40
Ejemplo comparativo 1c 1.1 0,63 0,61
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Tabla 1b: Comportamiento de procesamiento de concentrados de polietileno que contienen diéxido de titanio

Indice de Momento de Puntas por pie cuadrado

fluidez (9/10 torsién en Presién max. Contenido en en la pelicula soplada (1

Muestra de minutos a equilibrio del extrusor dgranos de pie cuadrado = 0,0929
pigmento: 190 °C) (metro-gramos) (kPa) pigmento (ppm) metros cuadrados)

Ejemplo 1 6 1041 3681,8 57 1
Ejemplo 0 1219 12431,25 328 24
comparativo
1a
Ejemplo 0 1209 5198,65 104 22
comparativo
1b
Ejemplo 0 1262 7253,28 134 24
comparativo
1c

Tal como se muestra en los resultados, el concentrado de polimero de polietileno/diéxido de titanio que incorpora
diéxido de titanio tratado con un éster de poliol (triéster TMP-C12) presenté propiedades mejoradas en comparacion
con las muestras comparativas, tal como indica un indice de fluidez més alto, un valor de momento de torsién en
equilibrio, una presiéon méxima del extrusor mas baja, un menor contenido de granos y menos puntas en la pelicula
soplada.

Ejemplo 2

Se preparé una torta de filtracidn de diéxido de titanio de la manera descrita en el ejemplo 1. A continuacién, se afiadid
un éster de trimetilolpropano de 18 atomos de carbono ("TMP-C18") a la torta de filtracién lavada en una cantidad del
0,6 % en peso, sobre el peso del dibéxido de titanio en la torta de filtracién. El pigmento resultante se sec6 en una
estufa a 110 °C durante la noche y el pigmento secado se trituré para obtener polvo de pigmento seco.

El pigmento seco fue micronizado al vapor, utilizando una proporcién en peso de vapor a pigmento de 1:4, con una
presién del inyector de vapor establecida a 1006,63 kPa (146 psi) y una presién del anillo micronizador establecida a
813,58 kPa (118 psi).

A continuacién, se repitié el mismo procedimiento general utilizando diéxido de titanio producido de acuerdo con el
procedimiento descrito anteriormente, pero en lugar de utilizar TMP-C18, se utilizé polimetilhidrosiloxano (PHMS) para
formar el ejemplo comparativo 2a.

Las muestras de pigmentos tratados resultantes se evaluaron en concentrados de diéxido de titanio/polietileno, de
acuerdo con el mismo procedimiento descrito anteriormente en el ejemplo 1. Los resultados de los ensayos se
muestran a continuacién.

Tabla 2a: Comparacion de las caracteristicas del polvo de pigmento de diéxido de titanio

Muestra de pigmento:

Densidad aparente (kg/l)

Densidad de vertido (kg/l)

Densidad aireada (kg/l)

Ejemplo 2

1.1

0,54

0,56

Ejemplo comparativo 2a

0,88

0,32

0,40

Tabla 2b: Comportamiento de procesamiento de concentrados de polietileno que contienen diéxido de titanio

Indice de Momento de Presiéon Contenido en Puntas por pie cuadrado
Muestra de fluidez (9/10 torsién en méx. del ~aranos de en la pelicula soplada (1
pigmento: minutos: equilibrio extrusor _ granos de ie cuadrado = 0,0929
190 °C) (metro-gramos) (kPa) pigmento (ppm) P metros cuadrados)
Ejemplo 2 0 1041 3909,33 138 3
Ejemplo
comparativo 0 1209 5198,65 104 22
2a

Los resultados demuestran que se pueden obtener resultados mejorados con el pigmento tratado con éster de poliol
en ésteres de poliol de diferentes longitudes de cadena. La composicién polimérica de polietileno/diéxido de titanio
descrita, que comprende un pigmento que tiene un recubrimiento orgénico de tratamiento de superficies que
comprende TMP-C18 también presenté propiedades mejoradas en comparacion con la muestra comparativa, tal como
lo indica una mayor densidad aparente, un valor de momento de torsién en equilibrio, una menor presién maxima del
extrusor y menos puntas en la pelicula soplada.

Ejemplo 3 (Referencia)
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El ejemplo 3 no esta cubierto por la materia objeto de las reivindicaciones y se incluye con fines de referencia. Se
preparé una torta de filtracidon de diéxido de titanio de la misma manera descrita en el ejemplo 1 anterior. A
continuacion, se afiadié tetraestearato de pentaeritritol ("éster PETS") a |a torta de filtracién lavada en una cantidad
del 0,6 % en peso, sobre el peso del diéxido de titanio en la torta de filtracién. El pigmento resultante se secé en una
estufa a 110 °C durante la noche y el pigmento secado se trituré para obtener polvo de pigmento seco.

El pigmento seco fue micronizado al vapor, utilizando una proporcién en peso de vapor a pigmento de 1:4, con una
presién del inyector de vapor establecida a 1006,63 kPa (146 psi) y una presidn del anillo micronizador establecida a
813,58 kPa (118 psi). La muestra de pigmento tratada resultante se evaludé en concentrados de dibéxido de
titanio/polietileno, de acuerdo con el procedimiento descrito en el ejemplo 1 anterior. A continuacién, se repiti6é el mismo
procedimiento utilizando diéxido de titanio producido de acuerdo con el procedimiento descrito en el ejemplo 1 anterior,
pero en lugar de utilizar éster PETS, se utilizd polimetilhidrosiloxano (PHMS) para formar el ejemplo comparativo 3a.
Los resultados se muestran en las tablas 3a y 3b a continuacion.

Tabla 3a: Comparacién de la densidad aparente de muestras de TiO2

Muestra de pigmento:

Densidad aparente (kg/l)

Densidad de vertido (kg/l)

Densidad aireada (kg/l)

Ejemplo 3

1.1

0,6

0,59

Ejemplo comparativo 3a

0,88

0,32

0,40

Tabla 3b. Comportamiento de procesamiento de concentrados de polietileno que contienen diéxido de titanio

Indice de Momento de Puntas por pie cuadrado

fluidez (9/10 torsién en Presién max. Contenido en en la pelicula soplada (1

Muestra de minutos: equilibrio del extrusor granos de pie cuadrado = 0,0929
pigmento: 90°C) (metro-gramos) (kPa) pigmento (ppm) metros cuadrados)

Ejemplo 3 0 1124 15009,89 345 33
Ejemplo 3 1234 4536,75 80 49
comparativo
3a

El concentrado de polimero de polietileno/diéxido de titanio, que comprende un pigmento que tiene un recubrimiento
organico de tratamiento de superficies que comprende éster PETS también presentd mejoras frente a la muestra
comparativa, como indicar una mayor densidad aparente, un valor de momento de torsién mas bajo y menos puntas
en la pelicula soplada.

Ejemplo 4

Se preparé una torta de filtracidn de diéxido de titanio de la manera descrita en el ejemplo 1. A continuacién, se afiadid
un éster de poliol que incluye un grupo funcional de silicona ("Silube® D2", comercializado por Siltech Corporation) a
la torta de filtracién lavada en una cantidad del 0,6 % en peso, sobre el peso del diéxido de titanio en la torta de
filtracién. El pigmento resultante se secé en una estufa a 110 °C durante la noche y el pigmento secado se trituré para
obtener polvo de pigmento seco. Luego, el pigmento seco se micronizé con vapor, utilizando una proporcién en peso
de vapor a pigmento de 1:4, con una presién del inyector de vapor establecida a 1006,63 kPa (146 psi) y una presion
del anillo micronizador establecida a 813,58 kPa (118 psi).

A continuacién, se repitié el mismo procedimiento general utilizando diéxido de titanio producido de acuerdo con el
procedimiento descrito en el ejemplo 1 anterior, pero en lugar de utilizar "Silube® D2", se utilizé polimetilhidrosiloxano
(PHMS) para formar el ejemplo comparativo 4a.

Las muestras de pigmentos tratados resultantes se evaluaron en concentrados de diéxido de titanio/polietileno, de
acuerdo con el mismo procedimiento descrito anteriormente en el ejemplo 1. Los resultados se muestran en las tablas
4a y 4b a continuacién.

Tabla 4a: Comparacién de la densidad aparente de muestras de TiO2

Muestra de pigmento:

Densidad aparente (kg/l)

Densidad de vertido (kg/l)

Densidad aireada (kg/l)

Ejemplo 4

1,2

0,7

0,69

Ejemplo comparativo 4a

0,88

0,32

0,40

Tabla 4b. Comportamiento de procesamiento de concentrados de polietileno que ¢

ontienen didxido de titanio

Indice de Momento de Presién Puntas por pie cuadrado
fluidez (g/10 torsién en max. del Contenido en en la pelicula soplada (1
Muestra de minutos: equilibrio extrusor dgranos de pie cuadrado = 0,0929
pigmento: 190 °C) (metro-gramos) (kPa) pigmento (ppm) metros cuadrados)
Ejemplo 4 3 1235 3888,64 61 2
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(continuacién)

Indice de Momento de Presién Puntas por pie cuadrado
fluidez (9/10 torsién en méx. del Contenido en en la pelicula soplada (1
Muestra de minutos: equilibrio extrusor dgranos de pie cuadrado = 0,0929
pigmento: 190 °C) (metro-gramos) (kPa) pigmento (ppm) metros cuadrados)
Ejemplo 3 1234 4536,75 80 49
comparativo
4a

Los resultados demuestran que también se pueden obtener resultados mejorados utilizando un pigmento tratado con
un éster de poliol que tiene un grupo funcional de silicona (por ejemplo, formado con una silicona modificada con acido
graso). El concentrado de polimero de polietileno/diéxido de titanio, que comprende un pigmento que tiene un
recubrimiento organico de tratamiento de superficies que comprende un éster de poliol que tiene una silicona
ramificada con grupos grasos C8/C10 ("Silube® D2"), también presenté mejoras frente a la muestra comparativa, como
indica una mayor densidad aparente, una presién méxima del extrusor mas baja, un menor contenido de granos y
menos puntas en la pelicula soplada.

Por lo tanto, los pigmentos, las composiciones y los métodos estén bien adaptados para lograr los fines y las ventajas
mencionados, asi como aquellos que le son inherentes. Los ejemplos concretos divulgados anteriormente son
solamente ilustrativos. Por tanto, es evidente que los ejemplos ilustrativos concretos divulgados anteriormente pueden
alterarse o modificarse. Mientras que los pigmentos, las composiciones y los métodos se describen en términos de
"que comprenden", "que contienen”, "que tienen" o "que incluyen" diversos componentes o etapas, los pigmentos, las
composiciones y los métodos también pueden, en algunos ejemplos, "consistir fundamentalmente en" o "consistir en”
los diversos componentes y etapas. Cuando se divulga un intervalo numérico con un limite inferior y un limite superior,
se divulga especificamente cualquier nUmero y cualquier intervalo incluido dentro del intervalo. En concreto, debe
entenderse que cada intervalo de valores (de la forma "entre aproximadamente a y aproximadamente b", o, de forma
equivalente, "entre aproximadamente a y b", o, de forma equivalente, "entre aproximadamente a-b") divulgado en el
presente documento establece cada nimero e intervalo incluido dentro del intervalo mas amplio de valores. Ademés,
los términos de las reivindicaciones tienen su significado sencillo y normal a menos que el titular de la patente lo defina
explicita y claramente de otro modo.

10
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REIVINDICACIONES
1. Un pigmento inorganico en particulas tratado, que comprende:

una pluralidad de particulas de pigmento; y

un éster de trimetilolpropano depositado sobre las superficies de dichas particulas de pigmento, en donde dicho
éster de trimetilolpropano se puede obtener haciendo reaccionar al menos un acido graso con trimetilolpropano,
seleccionandose dichos acidos grasos entre acidos grasos saturados de cadena lineal y acidos grasos saturados
de cadena ramificada, y dicho acido graso esterifica completamente el trimetilolpropano para formar un éster de
trimetilolpropano.

2. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicacion 1, en donde dichas particulas de pigmento estan
formadas por un pigmento seleccionado del grupo que consiste en diéxido de titanio, carbonato basico de plomo
blanco, sulfato basico de plomo blanco, silicato basico de plomo blanco, sulfuro de cinc, pigmentos compuestos de
sulfuro de cinc y sulfato de bario, éxido de cinc, éxido de antimonio, 6xido de hierro, éxido de plomo, dxido de aluminio,
diéxido de silicio, 6xido de cromo, éxido de circonio, carbonato de calcio, sulfato de calcio, arcilla de porcelana, arcilla
de caolin, mica, tierra de diatomeas, sulfuro de cadmio, seleniuro de cadmio, cromato de plomo, cromato de cinc,
titanato de niquel y mezclas de los mismos, preferentemente en donde dichas particulas de pigmento estan formadas
por diéxido de titanio.

3. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicacién 1, que comprende ademas al menos un
recubrimiento inorganico seleccionado del grupo que consiste en recubrimientos de dxidos metalicos, recubrimientos
de hidréxidos metalicos y mezclas, depositandose dicho recubrimiento sobre las superficies de dichas particulas de
pigmento.

4. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicacién 1, en donde dicho acido graso comprende de 6 a
24 tomos de carbono.

5. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicacidén 1, en donde dicho acido graso se selecciona de

(a) el grupo constituido por el acido trimetilhexanoico, acido octanoico, acido decanoico, acido dodecanoico, acido
miristico, acido estearico, acido caprilico, acido caprico, acido laurico, acido palmitico, acido araquico, acido
behénico, acido adipico, acido sebacico, acido azelaico y mezclas de los mismos, preferentemente en donde dicho
acido graso se selecciona del grupo que consiste en acido estearico, acido caprilico, acido caprico, acido lauricoy
mezclas de los mismos; o

(b) un acido graso que ha reaccionado con un compuesto de silicona para formar una silicona modificada con acido
graso, preferentemente en donde dicha silicona modificada con acido graso tiene la férmula:

~~~~~~~~~~~

en donde R1, R2, R3 y R4 se seleccionan cada uno entre un resto hidrégeno, un grupo metilo (CHs) y un grupo
alquilo superior, y en donde R1, R2, R3y R4 pueden ser iguales o diferentes.

6. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicaciéon 1, en donde dicho éster de trimetilolpropano se
puede obtener haciendo reaccionar al menos un acido graso seleccionado del grupo que consiste en acido estearico,
acido caprilico, acido caprico, acido laurico, una silicona modificada con acidos grasos y mezclas de los mismos con
trimetilolpropano.

7. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicacidn 1, en donde el poliéster a base de trimetilolpropano
se puede obtener haciendo reaccionar al menos un acido graso seleccionado del grupo que consiste en acido
estearico, acido caprilico, acido caprico, acido laurico, una silicona modificada con acidos grasos y mezclas de los
mismos con trimetilolpropano.

8. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicacion 1, en donde dicho éster de trimetilolpropano se
selecciona del grupo que consiste en trilaurato de trimetilolpropano, tricocoato de trimetilolpropano, triestearato de
trimetilolpropano y mezclas de los mismos.

9. El pigmento inorganico en particulas tratado de la reivindicacion 1, en donde dicho éster de trimetilolpropano se

11
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deposita sobre las superficies de dichas particulas de pigmento en una cantidad en el intervalo de aproximadamente
el 0,2 % a aproximadamente el 2,0 % en peso, sobre el peso total de dichas particulas de pigmento.

10. Un método para formar un pigmento inorgénico en particulas tratado, que comprende:
proporcionar una pluralidad de particulas de pigmento como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 1
a3
proporcionar un éster de trimetilolpropano como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 1y4a9; y
depositar dicho éster de trimetilolpropano sobre las superficies de dichas particulas de pigmento.

11. Una composicidn polimérica, que comprende:

al menos un polimero; y
un pigmento inorgénico en particulas tratado como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 9.

12
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