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“PIGMENTO DE ISOINDOLINA, PROCESSO PARA A PREPARACAO
DE PIGMENTOS DE ISOINDOLINA, USO DE PIGMENTOS DE
ISOINDOLINA, E, PLASTICO”

DESCRICAO

A presente descricdo diz respeito a pigmentos de isoindolina

da férmula geral I

NC o

/ NHR'
NH

\ 0 |

NR?
HNT<
o)

em que as variaveis sdo definidas como a seguir:

R' é alquila C;-Cy;

O

R? ¢ hidrogénio ou alquila C;-C,,

cujo valor que expressa facilidade de dispersdo em LDPE € <
10 e o qual requer uma relagdo de reducdo > 5 para se obter 1/3 de
profundidade padrdo do matiz.

A invengdo ainda diz respeito a prepara¢do dos pigmentos de
isoindolina e a seu uso para a coloragdo de materiais orginicos de elevado
peso molecular, de origem natural e sintética, e também a plasticos coloridos
com os pigmentos de isoindolina.

Os materiais comuns usados para a coloragdo amarela de
plasticos, revestimentos e tintas de impressdo sdo pigmentos inorgéanicos, por
exemplo o C.I. Pigment Yellow 34 ou 184, ou pigmentos organicos, por
exemplo os pigmentos de quinoftalona, tais como o C.I. Pigment Yellow 138,
pigmentos de isoindolina, tais como o C.I. Pigment Yellow 139, ou pigmentos

azo, tais como o C.I. Pigment Yellow 74, 151 ou 180. A demanda quanto aos
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colorantes, em particular pigmentos, isentos de metais pesados e de
halogénios, tem sido elevada nitidamente nos tempos recentes por razdes
relacionadas ao ambiente.

O nivel de interesse nos pigmentos de isoindolina, em
particular o C.I. Pigment Yellow 185, o qual é agora conhecido por cerca de
30 anos, estd, portanto, aumentando. Entretanto, os pigmentos em po com
base no C.I. Pigment Yellow 185, que se acham disponiveis no mercado por
cerca de 25 anos, podem ser usados apenas como pigmentos para tintas de
impressdo e para revestimentos. Seu desempenho no teste de facilidade-de-
dispersdo, torna-os inadequados para uso direto nos plasticos, e, ao invés, eles
primeiro tém de ser transformados em preparagdes de uma maneira
complicada.

Nem mesmo os processos de preparacdo descritos na literatura
de patentes oferecem C.I. Pigment Yellow 185 tendo as propriedades
necessarias para uso direto em plasticos.

Por exemplo, a DE-A-29 14 086 descreve a preparagdo dos
pigmentos de isoindolina da presente formula I em um meio aquoso mediante,

em uma primeira etapa, a transformagdo da diiminoisoindolina (II)
NH

NH Il

NH
através da condensagdo com uma cianoacetamida da férmula
11
NC-CH,-CONHR' 111
em um meio aquoso alcalino em 25 a 90°C até um

semicondensado da férmula IV
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NH
o qual, sem isolamento intermediario, ap6s a adicidificagdo da
mistura de reagdo e nas temperaturas de 70 a 90°C, é reagido com um 4cido

barbiturico da formula V
(@) O

para dar o pigmento de isoindolina I.

O pigmento de isoindolina I é entdo isolado depois de 2 a 3
horas de agitagdo continua da mistura de reagdo, em 90 a 95°C. O pigmento
de isoindolina I assim obtido tem boa intensidade de cor, mas ndo pode ser
usado diretamente em plastico, porque ele da um valor de cerca de 50 no teste
de facilidade-de-dispersao.

A DE-A-27 57 982 usa este processo de uma etapa para
preparar pigmentos de isoindolina tendo um grupo de carbonamido ou grupo
de (p-cloro)fenilcarbonamido [radical R'; hidrogénio ou (p-cloro)fenila]. Os
pigmentos de isoindolina resultantes sdo descritos como facilmente
dispersaveis nos plasticos. De modo a aumentar sua resisténcia a luz e
resisténcia as intempéries, o tratamento térmico posterior da mistura de reagdo
aquosa em 110 a 140°C é recomendado.

De acordo com o procedimento descrito na EP-A-29 007, os
pigmentos de isoindolina da presente férmula I sdo preparados, como também
¢ apresentado na DE-A-16 70 748, em dois estagios através de uma primeira
condensagdo para dar o semicondensado IV em metanol, isolamento
intermediario, e outra reagdo em acido acético diluido. A fim de preparar

formas mais grosseiras de pigmento com maior propriedade de ocultagdo, um
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tratamento de calor subseqiiente da mistura de reagdo € também proposto. No
entanto, se este processo de conversdo for, como descrito nos exemplos,
empreendido através do aquecimento do pigmento bruto por 3 horas em acido
acético aquoso a 120°C, o resultado é um C.I. Pigment Yellow 185 tendo
muito pouca intensidade de cor.

Um objeto subjacente a inveng¢do foi, portanto, prover
pigmentos de isoindolina que apresentem caracteristicas de desempenho
vantajosas globais e também, em particular, sejam facilmente dispersaveis nos
plasticos.

Os pigmentos de isoindolina da férmula geral 1

NC 0o

/ NHR'

foram conseqiientemente descobertos, em que as varidveis sdo
definidas como segue:

R' ¢éalquila C;-Cy;

R? & hidrogénio ou alquila C;-Cs,

cujo valor que expressa facilidade de dispersdo em LDPE € <
10 e o qual requer uma relagdo de redugdo > 5 para se obter 1/3 de
profundidade padrio de matiz.

Além disso, um processo para a preparagdo dos pigmentos de
isoindolina I foi descoberto, o qual compreende submeter o pigmento bruto
produzido durante a sintese do pigmento a um processo de cristalizagdo na
presenga de um agente que meramente solvata as particulas do pigmento.

Finalmente, o uso dos pigmentos de isoindolina I para a
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coloragdo de materiais organicos de elevado peso molecular, de origem
natural e sintética, foi verificado.

Os pigmentos de isoindolina I da invengdo apresentam
excelentes caracteristicas de desempenho. O C.I. Pigment Yellow 185 (R':
metila, R*: hidrogénio) é aqui de particular importancia.

Os pigmentos de isoindolina I da invengdo tém
dispersabilidade muito boa em uma variedade muito ampla de meios de
utilizac¢do, entre os quais se acham particularmente os plasticos, e seu valor
expressando facilidade de dispersdo em LDPE ¢ < 10 (determinado por um
método com base na DIN EN 13900).

Ao mesmo tempo, eles tém excelentes propriedades de cor e,
especialmente, elevada intensidade de cor. De acordo com a inveng¢do, a
intensidade de cor é definida através da rela¢do de reducdo necessaria para se
obter 1/3 da profundidade padrdo do ST do matiz (DIN 53235-1). A relacédo
de reducdo no LDPE ¢é portanto > 5, preferivelmente > 5,5, e no PVC € =2 9,
preferivelmente > 10,5,

O tamanho médio de particulas primarias dos pigmentos de
isoindolina I da invencéo € geralmente de 50 a 180 nm.

A éarea superficial BET dos pigmentos de isoindolina I da
invencdo ¢ usualmente de 25 a 40 m%/g.

Os pigmentos de isoindolina I da invengdo podem
compreender quantidades subordinadas de semicondensado IV ndo reagido e
de semicondensado hidrolisado (hidrolise da fungdo para dar o grupo de
carbonila). A quantidade total destes componentes auxiliares situa-se
geralmente abaixo dos 20 % em peso, em particular abaixo dos 15 % em peso.

Os pigmentos de isoindolina I da invenc¢éo sdo vantajosamente
obteniveis pelo processo, também da inven¢do, de preparagdo em que o
pigmento bruto produzido durante a sintese dos pigmentos € submetido a um

processo de cristaliza¢do na presenga de um agente que meramente solvata as
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particulas de pigmentos.

O pigmento bruto aqui pode ser sintetizado pelos processos
conhecidos com isolamento intermediario do semicondensado IV (variante A)
ou por uma sintese de uma etapa (variante B), preferéncia sendo dada a
variante B.

Na variante A, os solventes organicos sdo usados como meio
de reacdo. Solventes adequados para a primeira etapa de condensagdo sdo ou
os solventes proticos, em particular alcoois alifaticos, tais como metanol,
etanol, isopropanol, isobutanol, alcool amilico, etileno glicol e éter
monoetilico de etileno glicol, ou mesmo solventes aproticos, tais como a
dimetilformamida, dimetilacetamida, N-metilpirrolidona, acetonitrila,
sulfoxido de dimetila, dioxano, sulfolano, diclorobenzeno e nitrobenzeno,
preferéncia sendo dada aos solventes alcodlicos. A segunda etapa de
condensagdo preferivelmente tem lugar nos acidos carboxilicos alifaticos, tais
como o acido férmico, acido acético, acido propidnico e acido mono- e
dicloroacético. A temperatura de reagdo situa-se usualmente de 40 a 120 °C
no primeiro estagio, e de 60 a 180 °C no segundo estagio.

Na variante B, as operagdes sdo realizadas em um meio
aquoso, preferivelmente em &agua ou, mesmo, em misturas de agua com
etileno glicol. Se desejavel, é também possivel adicionar tensoativos. A
primeira etapa de condensagdo é geralmente realizada em 10 a 180 °C, em
particular em 10 a 90 °C, e em um pH > 7, em particular de 8 a 11. A outra
reacdo do semicondensado ¢ usualmente empreendida em 40 a 150 °C,
especialmente em 40 a 100 °C, e em um pH < 7, em particularde 1 a 3. O pH
¢ usualmente ajustado através da adi¢do de amoénia, preferivelmente de
solu¢des de amonia aquosas concentradas, e, respectivamente, de acidos
inorganicos, preferivelmente na forma diluida, preferéncia sendo dada ao
acido sulfurico, acido fosforico e acido cloridrico.

A preparagio do pigmento bruto pela variante B é em
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particular vantajosa quando o processo de cristalizagdo da invengdo €
empreendido através do tratamento de calor do pigmento bruto em suspenséo
aquosa.

Nesta variante preferida do processo, a cristalizagdo pode ter
lugar sem isolamento intermediario do pigmento bruto diretamente na
suspensdo produzida durante a sintese.

Se demandas excepcionalmente elevadas sdo colocadas nos
pigmentos de isoindolina I em relagdo a pureza, o pigmento bruto pode
também ser isolado e, se apropriado, purificado, e pode também, depois, ser
secado e cominuido.

No processo de cristalizagdo da invencdo em suspensio
aquosa, o pigmento bruto é aquecido por 1 a 60 horas em uma temperatura T
na faixa de 90 a 180 °C. A temperatura T [°C], aqui, depende do tempo de
tratamento t [h] e deve ser calculado com a seguinte formula:

T[°C]=[148-14,41In(t)] £ 10

Para citar um exemplo, alguns tempos de tratamento t [h] sdo

dados abaixo em relagdo as temperaturas T [°C] a serem selecionadas de

forma correspondente:

Tempo de tratamento t [h] Temperatura de tratamento T
[°C]
2 138 £ 10
3 132 £ 10
12 112+ 10
36 96 + 10

O processo de cristalizagdo da invengdo é geralmente realizado
em um meio que seja neutro ou que seja acido, este ultimo sendo
particularmente aplicavel se a suspensdo de reagdo produzida durante a
sintese for usada, seu pH neste estagio ficando abaixo de 7.

O 4cido acético é inadequado aqui para ajuste do pH. Os
acidos orgénicos sdo geralmente menos adequados do que os 4cidos
inorganicos, os acidos inorganicos preferidos sendo o acido sulfurico, o acido

fosforico e o acido cloridrico.
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A relacdo em peso do meio aquoso para o pigmento bruto €
geralmente de 5:1 a 50:1, em particular de 10:1 a 40:1.

Solventes orgénicos podem também ser adicionados a
suspensdo aquosa.

O resultado aqui pode ser desvios das temperaturas e,
respectivamente, dos tempos de tratamento calculados a partir da férmula
acima. Em casos raros, o tempo de tratamento necessario pode tornar-se mais
longo, mas ele geralmente se tornard mais curto, os valores estendendo-se
para baixo até um ter¢o do tempo calculado.

Exemplos de solventes adequados sdo os alcoois, os adlcoois de
éter, os éteres, as cetonas, as carboxamidas e os ésteres carboxilicos, e as
misturas destes. Como exemplo, men¢do especifica pode ser feita aos
seguintes compostos:

alcoois alifaticos e aralifaticos, monoidricos ou poliidricos
tendo até 10 atomos de carbono, por exemplo metanol, etanol, propanol,
isopropanol, butanol, isobutanol, terc-butanol, &lcool amilico, &lcool
isoamilico, hexanol, isoexanol, heptanol, octanol, 2-etilexanol, etileno glicol,
propileno 1,2- e 1,3-glicol, cicloexanol, metilcicloexanol, élcool benzilico e 2-
feniletanol;

éteres monoalquilico C;-C4; de mono- e dialquileno glicol C,-
C;, tais como o éter monometilico, monoetilico e monobutilico de etileno
glicol, e o éter monometilico e monoetilico de dietileno glicol;

éteres alifaticos aciclicos e ciclicos tendo até 10 atomos de
carbono, por exemplo o éter dipropilico, o éter diisopropilico, o éter
dibutilico, o éter diisobutilico, tetraidrofurano, dioxano, éter dimetilico de
dietileno glicol e éter dietilico de dietileno glicol.

cetonas alifaticas e aralifaticas aciclica e ciclica tendo até 10
atomos de carbono, por exemplo a acetona, cetona metil etilica, cetona metil

propilica, cetona metil butilica, cetona dietilica, cetona metil isopropilica,
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cetona metil isobutilica, ciclopentanona, cicloexanona, metilcicloexanona,
acetofenona e propiofenona;

amidas e alquilamidas C;-C; de acidos carboxilicos alifaticos
tendo até 4 atomos de carbono, por exemplo formamida, N,N-dimetil- e N,N-
dietilfformamida, N,N-dimetil- e N,N-dietilacetamida, N,N-dimetil- e N,N-
dietilpropionamida e N-metilpirrolidona;

ésteres de acidos carboxilicos aromaticos tendo um total de até
12 4tomos de carbono, por exemplo o ftalato de dimetila e o ftalato de dietila.

Preferéncia ¢ dada aqui ao uso dos solventes que possam ser
facilmente removidos durante o processamento, por exemplo através da
extragdo por meio de lavagem com agua, destilagdo azeotropica com agua,
destilagdo a vapor, ou secagem da mistura inteira.

Solventes particularmente preferidos sdo os glicéis e seus
éteres mono- e dialquilicos.

Se o meio aquoso de cristalizagdo contiver um solvente
organico, a relacdo em peso da agua para o solvente orgénico sera usualmente
de 99:1 a 50:50, em particular de 95:5 a 80:20.

O processo de cristaliza¢do pode ocorrer com a dispersdo do
pigmento bruto no meio aquoso ou mesmo simplesmente através de
isolamento. E preferivel que a mistura composta de pigmento bruto e meio
aquoso seja agitada.

Tendo em vista que o processo de cristalizagdo € empreendido
nas temperaturas na faixa de ebuli¢do do meio aquoso ou acima desta, €
recomendavel usar aparelho a prova de pressdo, por exemplo vasos de
pressdo, ou operar em refluxo.

Os pigmentos de isoindolina I da invengdo podem ser isolados
convencionalmente através de filtragdo, lavagem e secagem. O produto
secado € vantajosamente submetido a moagem de desaglomeragdo, por

exemplo em moinhos giratérios, moinhos de roda dentada, ou moinhos de
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jato. Como uma alternativa, o bolo de filtragem aquoso pode também ser
secado por congelamento ou secado por pulverizagéo.

Se desejavel, é também possivel usar no processo de
cristalizagdo da inveng¢do um pigmento bruto que tenha sido submetido de
antem#o 4 moagem seca com o auxilio de um moinho debilmente basico. Isto
pode dar pigmentos de isoindolina I da invengdo com distribui¢do do tamanho
de particulas primdrias particularmente limitada, estas tendo coloragdo um
tanto mais vermelha.

Exemplos de auxiliares de moagem adequados sdo os sais
soluiveis em 4gua de acidos inorganicos fracos, em particular os carbonatos de
metais alcalinos e os hidrogenocarbonatos de metais alcalinos, por exemplo o
carbonato de sédio, o carbonato de potassio, o hidrogenocarbonato de sédio e
o hidrogenocarbonato de potassio.

A relagdo em peso do auxiliar de moagem para o pigmento
bruto é geralmente de 10:1 a 1:1, preferivelmente de 4:1 a 1:1.

Exemplos de aparelhos de moagem adequados sdo os moinhos
de bola, os moinhos vibratérios, os moinhos de engrenagem planetaria, € 0s
equipamentos de atrito. Exemplos de meios de moagem adequados sdo o ag¢o
granulado, as contas de 6xido de silicio/aluminio/zirconio, as contas de vidro
e as contas de agata, seu diametro usualmente sendo de 0,1 a 5 cm.

Pode ser vantajoso realizar o processo de moagem sob uma
atmosfera de gas inerte de modo a reduzir riscos.

E preferivel moer o material até que o tamanho médio de
particula primaria do material moido seja < 50 nm, o tempo necessario para
isto sendo geralmente de 1 a 40 horas, em particular de 4 a 20 horas.

O material moido é entio misturado com agua de modo a
remover o auxiliar de moagem, isolado por filtra¢do, lavado e isolado do meio
de moagem. No caso do processo de moagem usando aco granulado, o

material moido pode ser submetido a pds-tratamento com 4acido cloridrico a
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fim de remover qualquer material de ferro desgastado que possa estar
presente.

A fim de controlar o tamanho dos cristais, pode ser também
vantajoso realizar o processo de cristalizagdo na presenga de sinergistas
pigmentares, a quantidade de sinergista usado por grama de pigmento bruto
usualmente sendo de cerca de 0,01 a 0,1 g. Se uma etapa de pré-trituragdo for
realizada, o sinergista pigmentar também pode ser adicionado antes que essa
etapa fique completa.

Os sinergistas pigmentares sdo compostos cuja estrutura
molecular compreende o cromoéforo pigmentar em alguma extensdo ou
inteiramente. A estrutura dos sinergistas pigmentares aqui ndo tem de ser
idéntica a estrutura do pigmento cuja cristaliza¢do se pretenda seja afetada.
Por exemplo, no presente caso, € possivel usar ndo apenas sinergistas
pigmentares cuja estrutura se baseie na estrutura da isoindolina, mas também,
por exemplo, aqueles com base na estrutura da quinoftalona.

Exemplos de sinergistas pigmentares particularmente
adequados sdo os derivados de quinoftalona conhecidos da WO-A-02/00643,
preferéncia sendo dada aos sinergistas pigmentares derivados do C.I. Pigment
Yellow 138 e tendo uma ou mais fun¢des de 4cido sulfénico sobre os anéis de
naftaleno.

A presenga dos sinergistas pigmentares pode também ter um
efeito favoravel sobre a dispersabilidade dos pigmentos de isoindolina I da
invengdo no meio de aplicagdo.

A dispersabilidade dos pigmentos de isoindolina I da invengédo
pode além disso ser melhorada através do contato com aditivos
convencionais. Ao lado dos derivados de acido sulfénico aromaéticos, tais
como os acidos sulfénicos de naftaleno e seus sais, e aditivos a base de
derivados de colofonio, os aditivos a base de ceras naturais e sintéticas sdo

particularmente adequados para coloragdo dos plasticos. Como exemplo,
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mengdo pode ser feita das ceras a base de polietileno e de polipropileno, os
quais também tenham sido oxidados, de 6xido de polietileno, de alcoois
graxos etoxilados, de copolimeros de bloco de 6xido de polietileno-6xido de
polipropileno, de ésteres de acidos graxos (por exemplo as ceras montanha
(ceras de linhito), de amidas de acido graxo e de copolimeros de etileno-
acetato de vinila.

Se aditivos destes tipos forem usados, sua quantidade sera
usualmente de 2 a 30 % em peso, com base no pigmento.

Os pigmentos de isoindolina da invengdo I tém excelente
adequabilidade quanto a coloragdo de materiais orgénicos de elevado peso
molecular de origem natural e sintética.

Exemplos que podem ser mencionados de materiais daqueles
tipos sdo os plasticos, os revestimentos de pd, tintas, tonalizadores e filtros de
cores.

Os pigmentos de isoindolina I da inven¢do sd@o particularmente
importantes para a coloragdo de plésticos.

Exemplos especificos de plasticos a serem coloridos com
vantagem sao:

poliolefinas, tais como o polietileno, polipropileno,
poliisobutileno e poli-4-metil-1-penteno, copolimeros de poliolefina, tais
como o Luflexen® (Basell), o Nordel® (Dow) e o Engage® (DuPont),
copolimeros  de cicloolefina, tais como Topas® (Celanese);
politetrafluoroetileno (PTFE), copolimeros de etileno-tetrafluoroetileno
(ETFE); difluoreto de polivinilideno (PVDF), cloreto de polivinila (PVC),
cloreto de polivinilideno, alcoois polivinilicos, ésteres polivinilicos, tais como
o acetato de polivinila, copolimeros de ésteres vinilicos, tais como o0s
copolimeros de etileno-acetato de vinila (EVA), alcanais de polivinila, tais
como o acetal de polivinila e o butiral de polivinila (PVB), cetais de

polivinila, poliamidas, tais como o Nylon® [6], Nylon [12] e Nylon [6,6]
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(DuPont), poliimidas, policarbonato, copolimeros de policarbonato e misturas
fisicas de policarbonatos com copolimeros de butadieno-estireno acrilicos,
com copolimeros de acrilonitrila-estireno-acrilato, com metacrilatos de
polimetila, com acrilatos de polibutila, com metacrilatos de polibutila, com
tereftalatos de polibutileno, e com tereftalatos de polietileno; outros exemplos
sdo os poliésteres, tais como o polietileno (PEN), copolimeros, produtos de
transesterificagdo e misturas fisicas (combinagdes) dos tereftalatos de
polialquileno acima mencionados, poli(met)acrilatos, poliacrilamidas,
poliacrilonitrila, misturas de poli(met)-acrilato/difluoreto de polivinilideno,
poliuretanos, poliestireno, copolimeros de estireno tais como os copolimeros
de estireno-butadieno, os copolimeros de estireno-acrilonitrila (SAN), os
copolimeros de estireno-metacrilato de etila, os copolimeros de estireno-
butadieno-acrilato de etila, 0s copolimeros de estireno-
acrilonitrila/metacrilato, os copolimeros de acrilonitrila-butadieno-estireno
(ABS), e os copolimeros de metacrilato-butadieno-estireno (MBS), poliéteres
tais como o o6xido de polifenileno, as cetonas de poliéter, polissulfonas,
sulfonas de poliéter, poliglicois tais como o polioximetileno (POM),
poliarilenovinilenos, siliconas, iondmeros, poliuretanos termoplasticos e de
termocura, e também misturas destes, énfase sendo dada sobre as poliolefinas,
especialmente o polietileno (LDPE, MDPE, HDPE), e cloreto de polivinila.

Qualquer dos métodos conhecidos pode ser usado para
incorporar os pigmentos de isoindolina I da inveng¢do nos plasticos, exemplos
sendo a extrusdo dos materiais juntos (preferivelmente com o uso de uma
extrusora de rosca unica ou dupla), laminagdo, amassamento, compressdo ou
moagem, em que os plasticos podem ser processados para dar moldagens de
plasticos, ou para dar perfis continuos, ou para dar laminas, folhas, fibras,
peliculas e revestimentos.

E da mesma forma vantajoso usar preparagdes de pigmentos

separadamente preparadas de antemdo e com base em um polimero, ou em
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uma mistura de polimeros, ou em uma ou mais ceras de poliolefina, ou em
misturas destes, para dar colora¢gdes homogéneas com boa intensidade de cor
em polimeros de baixo ponto de fusio (por exemplo, as poliolefinas mais
familiares) ou naquelas tendo baixa viscosidade de fusdo (por exemplo, PVC
e PVB plastificados, e também PET moldavel por assopro). Considerando que
o polimero portador (mistura) usado nas preparagdes de pigmentos com base
polimérica (“mistura padrio”, “composto”) é geralmente idéntico ao material
organico sintético de elevado peso molecular a ser colorido, os materiais
portadores particularmente usados para a preparagdo das composi¢des de
pigmentos a base de cera de poliolefina sdo as ceras de PE homo- e
copoliméricas e as ceras de PP homo- e copoliméricas, por exemplo Luwax®
(um homopolimero de etileno; BASF), Luwax EVA (copolimero de etileno-
acetato de vinila; BASF) e Licowax® PP 230 (homopolimero de propileno;

Clariant).
EXEMPLOS

A. Preparagio dos pigmentos de isoindolina I da inven¢do

EXEMPLO 1

100 g de um bolo comprimido de C.I. Pigment Yellow 185
(contetido de solidos de cerca de 50 % em peso; preparado de acordo com o
Exemplo 1 da DE-A-29 14 086) umedecidos com 4&gua foram
homogeneamente colocados em suspensio em 1125 ml de agua por um
periodo de 1 hora. A suspensdo foi entdo aquecida a 115 °C dentro de um
periodo de 2 horas em um vaso de pressdo de 2,4 litros (Juchheim) com
agitador de ancora (velocidade de rotagdo de 150 rpm) e agitada nesta
temperatura por 12 horas.

Apés esfriamento até 60 °C durante um periodo de 1 hora, o
pigmento foi isolado por filtragdo e lavado com 5 litros de agua que havia
sido aquecida a 60 °C (condutividade da dgua de descarga < 100 uS). O bolo

Umido comprimido foi secado em 70 °C em uma cabina de secagem com
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RR2
DH = -1 [ x100
RR1

em que:RR1 = relagdo de redugéo para a lamina moida 1

RR2 =relagdo de reducéo para a lamina moida 2

Os resultados dos testes obtidos (coordenadas de
cromaticidade CIELAB e valores expressando a facilidade de dispersdo) sdo
dispostos na tabela abaixo. Para comparagdo (comp.) aqui, os resultados dos

testes obtidos em LDPE no Exemplo 14 da EP-A-29 007 foram também

relacionados.
TABELA
Pigmento Matiz C* L* a* b* RR2 DH
(Ex.) [°]
LDPE
1 92,2 74,1 875 [-3.8 73.8 [6.,7 2
2 91,8 733 86,8 [-3.3 732 |54 6
3 91,8 72,9 87,0 [-33 72,8 [5.3 4
4 91,1 73,0 86,7 [-33 740 [5.2 2
Comp. 84,4 56,3 73,6 |50 56,1  [2,1 4
PVC flexivel
4 191,0 1743 [87.4 [25 [743 [11,7 |6




REIVINDICACOES

1. Pigmento de isoindolina, caracterizado pelo fato de que tem

a féormula geral I

NC 0

/ NHR'
NH

\ 0 !

NR?
HN\(
o)

em que as variaveis sdo definidas como a seguir:

5 R! ¢ alquila C;-Cy;

O

R? é hidrogénio ou alquila C;-Cy,
cujo valor que expressa facilidade de dispersdo em LDPE ¢é
< 10 e o qual requer uma relagdo de redugdo > 5 para se obter 1/3 de
profundidade padréo do matiz.
10 2. Pigmento de isoindolina de férmula I de acordo com a

reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato de que R! ¢ metila e R* ¢ hidrogénio.

3. Processo para a prepara¢do de pigmentos de isoindolina

como definidos nas reivindicagdes 1 ou 2, caracterizado pelo fato de que

compreende submeter o pigmento bruto produzido durante a sintese do

15  pigmento a tratamento térmico por 1 a 60 horas em uma temperatura T na
faixa de 90 a 180 °C, em suspensio aquosa, a qual solventes orgéanicos do
grupo de 4lcoois, éter alcoois, éteres, cetonas, carboxamidas, e ésteres
carboxilicos podem ser adicionados, e o material € entdo isolado
convencionalmente, em que a temperatura T [°C] deva ser calculada a partir

20  do tempo de tratamento t [h] pela seguinte férmula, com o uso do tempo de
tratamento selecionado:

T[°C]=[148 - 14,4 In (t)] = 10







RESUMO
“PIGMENTO DE ISOINDOLINA, PROCESSO PARA A PREPARACAO
DE PIGMENTOS DE ISOINDOLINA, USO DE PIGMENTOS DE
ISOINDOLINA, E, PLASTICO”
5 Sdo apresentados pigmentos de isoindolina da féormula geral

(D,

NC O

/ NHR
NH

o0 !

O >
NR*

HN\<

0

em que R' representa alquila C,-C, e R” representa hidrogénio
ou alquila C;-C,. Referidos pigmentos de isoindolina tém uma dureza de
dispersdo de < 10 em LDPE e requer uma relagdo de branqueamento de > 5

10 para ajustar a profundidade padrdo do matiz de 1/3.
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