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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "CORANTE

' AZUL A BASE DE C.I. PIGMENTO AZUL 80".

A presente invencgdo refere-se a preparagdo de um pigmento a

base de pigmento de benzimidazolonadioxazina (C. |. Pigmento Azul 80) e

um dispersante especifico a base de um Pigmento Violeta 23 substituido. A
preparagao de pigmento da presente invengao pode ser usada em revesti-
mentos de alta polaridade, aquosos e a base de poliuretano e também em
revestimentos de resina acrilica de baixo solvente e altos sélidos. Também
sdo utilizaveis sistemas de revestimento & base de vernizes de resina alqui-
dica-melamina e revestimentos de dois componentes a base de poIiisocianaP
to-resinas acrilicas reticulaveis. Campos adicionais de aplicagdo séo reves-
timentos de efeito no setor automobilisticb, revestimentos industriais, em
particular filtros de cor, tintas de jato de tinta, toners e reveladores eletrofo-
tograficos e e-tintas. _ | |
o Pfeparagées de pigmentos sdao combinagOes de pigmentos de

base e dispersantes de pigmento, isto é, pigmentos substituidos cbm grupos
com atividade especifiéa. Dispersantes de pigmentos sao adicionados a
pigmentos para facilitar a dispersao desses ultimos nos meios de aplicagao,
em particular para revestimentos, tintas de impresséo e filtros de cor, e para
melhorar as propriedades reologicas e coloristicas dos pigmentos. A viscosi-
dade de concentrados de cor de alta pigmentagéo (bases de moagem) é
reduzida, e a floculagdo das particulas pigmentares é reduzida. A fixagédo da
cor, transparéncia e brilho, por exemplo, pode ser intensificada como resul-
tado. Isso € desejavel para sistemas de tinta metalica e filtros e cores em
particular. , '

Com filtros de cores, produz-se uma imagem totaimente colorida
por elementos de figura vermelhos, verdes e azuis usando-se luz transmiti-

da. Assim como filtros de cor transmissivos (ou ndo emissores) (isto €, aque-

~ les que usam luz transmitida), também ha filtros de cor refletivos, que sao, .

entao, capazes de trabalhar, quando apropriado, também com pixels amare-
los, ciano e magenta.

Entre os filtros de cor, faz-se uma distincao entre filtros de cor
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LCD (mostrador de cristalvln’quido) AM (matriz ativa) e PM (matriz passiva),
com os filtros de cor LCD TFT (transistor de pelicula fina) recebendo um sig-
nificado particular.

Além disso, os filtros de cor também podem ser empregados
com- MEMS (DMD) (sistemas microeletromecénicos, dispositivos de micro-
espelho digital), com e-papel e também com tecnologias de mostrador ade-
quadas adicionais. ' | |

Mostradores de filtro de cor encontram aplicagdo em uma varie-
dade muito ampla de sistemas eletro-Opticos como, por exemplo, em telas
de monitores de desktops, em telas de computadores, telas de computado-
res portateis (laptops), PDAs (assistentes digitais pessoais) e também em
monitores de telefonés celulares, monitores de cameras de vn’deo, monitores

GPS (sistemas de posicionamento global) e outros monitores e, além disso,

~ geralmente, em dispositivos de cristal liquido e dispositivos de carga acopla-

da, em mostradores de plasma ou em mostradores eletroluminescentes e

outros. Os ultimos mostradores mencionados podem ser, por exemplo, mos-

tradores ferroelétricos ativos (nematicos torcidds) ou passivos (nematicos
supertorcidos), ou diodos emissores de luz, por exemplo.

Filtros de cor encontram uso, além disso, em mostradores de
painel plano (telas planas), que estdo substituindo cada vez mais as telas de
televisao de raios catdédicos convencionais, ou que podem ser utilizadas, em
geral, como painéis de mostradores em qualquer tamanho desejado para
informacdes fixas e méveis.

Uma construgao de filtro de cor LCD tipica pode ser esquemati-
camente descrita da seguinte maneira: entre duas placas de vidro localiza-se
uma camada fina com cristais liquidos. Além de inumeros outros componen-
tes funcionais, a placa de vidro superior tem, em sua superficie externa, 0s
pixels correspondentes, por exemplo, vermelho, verde e azul (R, G, B). Es-
ses pixels sao delineados em preto para melhor constraste; no lado externo,
os pixels R, G, B sado protegidos por um revestimento protetor adequado
contra efeitos ambientais, como arranhoes. A placa de vidro inferior também

contém componentes funcionais adicionais, como, por exemplo, ITO (6xido
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de indio estanho) e TFT (transistores de pelicula fina), que}servem, entre
outras coisas, para acionar os pixels individuais. Se uma luz adequada (por
exemplo, luz linearmente polarizada de um comprimento de onda definido)
for passada através da placa de vidro inferior, o cristal liquido pode ser, en-

* tao, eletronicamente acionado e, dessa forma, ajustado em "“claro" ou "escu-

ro" (ou em qualquer estagio intermediario). Correspondentemente, os pixels
de filtro de cor recebem luz, e uma imagem colorida correspondente, fixa ou
movel, baseada em R, G, B, é produzida para o olho humano. |

Entre os materiais de filtro de cor, os corantes usados tém de -
atender a exigéncias muito particuléres. |

| Os parémétros técnicos mais importantes que tém de ser aten-
didos sdo os seguintes: '

- alta estabilidade térmica: durante o processo de fabricagao de
um filtro- de cor, as camadas individuais aplicadas sao aquecidas, de modo
que a preparagao de pigmento tem de suportar temperaturas de até 300°C -
durante até 1 hora;

- prbnta capacidade de dispersao em sistemas de filtro de cor;

- bandas de absorgédo abruptas e estreitas para cada uma das
camadas de filtro de cor aplicadas; |

- alto contraste;

- viscosidade boa e estavel no meio de filtro de cor: uma viscosi-
dade alta demais impede que o iiquido se distribua uniformemente sobre o
substrato de vidro e, como resultado, prejudica a qualidade da imagem;

- de processamento ecotoxicologicamehte benigno;

- comportamento nao floculante; ,

- uma supérﬁcie muito lisa (nao aspera) para filtros de cor apli-
cados (pigmentados);

- resisténcia a acidos (para processos de causticagao, por e-
xemplo);

- fixag@o ao solvente.

Os pigmentos e preparag¢des de pigmentos existentes nem sem-

pre atendem a todas as exigéncias técnicas. Particularmente com relagao a -
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pigmentos azuis, ha necessidade de aperfeicoamentos com relagéo a fixa-
¢éo da cor, pureza da tonalidade, transparéncia, reologia e brilho.

A presente invencao tem como finalidade apresentar um corante
de alta transparéncia com uma tonalidade azul avermelhada para uso em
revestimentos de efeito em construgdo automobilistica e também revesti-
mentos industriais, filtros de cor, tintas'para jato de tinta, toners e revelado-
res életrofotogréficos e e-tintas.

Descobriu-se que, surpreendentemente, esse objetivo é atingido
pela seguinte preparagao de pigmento.

A presente invengao apresenta, portanto, uma prepara¢gao de
pigmento compreendendo: '

a) um composto de benzimidazolonadioxazina de férmula (1)

como pigmento de base:

, Cl ' CH.
H | [
o= | I I J J=0 ()
N N
0 N N
Cl

o

.b) um composto de dioxazina de férmula geral‘ (V) como disper-
sante de pigmento: , '
’ H.}C 7

DR
Q—+ CHy b | (V)

em que:
Q representa um radical m valente de um composto de formula

any:
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m representa um numero de 1 a 4, de preferéncia de 1 a 3 e,
particularmente, de 1 a 2.

A preparagao de pigmento da presente invengao contém, vanta-

. josamente, de 0,5% a 99% em peso, de preferéncia de 1% a 75% em peso',

particularmente de 2,5% a 50% em peso e, 0 mais preferivelmente, de 5% a
30% em peso de dispersante de pigmento de férmula (1V), com base no pe-
so do pigmento de base de formula (1). |

O pigmento de férmula (1) é conhecidd como C. I. Pigmento Azul
80 (DE-A-44 42 291). O composto de férmula (V) é conhecido pela EP-0
504923 B1. '

| A presente invengdo também apresenta um processo para a fa-
bricagdo de uma preparagdo de pigmento da presente invengao, que com-
preende o dispersante de pigmento de férmula (IV) e o composto de benzi-
midazolonadioxazina de férmula (I) sendo misturados entre si ou sendo dei-
xados agir entre si em qualquer estagio de sua operagao de fabricagao.

A preparagao de pigmento é, de preferéncia, prodUzida por tritu-
racao dos componentes em fofma seca, efn forma molhada ou em suspen-
séo. | |

E um processo de fabricacdo preferido adicional acrescentaf o}
dispersante de pigmento ao pigmento de benzimidazolonadioxazina durante
a trituracdo ou imediatamente antes de uma operacdo de acabamento. |

Uma terceira versao € misturar em forma seca antes da pulveri-
zagao. Por exemplo, os componentes secos podem ser misturados em for-

ma de pélete ou po antes ou depois da trituragdo; um componente pode ser
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adicionado ao outro em forma molhada ou seca, por exemplo, por mistura-
¢ao dos componentes na forma de tortas de prensa molhadas. A misturacao
pode ser'realizada, por exeniplo, por trituracdo em forma seca, em forma
molhada, por exemplo, por amassamento, ou em suspensao, ou por uma
combinagdo desses métodos. A trituragdo pode ser realizada na presenca
de agua, solventes, alcalis ou assistentes de trituracéo, como sal. E particu-
iarmente preferido triturar com bolas a um pH entre 7,0 e 12,0.

O pigmento bruto de benzimidazolonadioxazina como si ntetiza-
do, que é tipicamente gerado em forma grosseiramente cristalina, € cominu-
ido, por exemplo, por trituragao a seco ou molhada. As benzimidazolonadio-

xazinas finamente cristalinas formadas no processo sao submetidas a um

~ pés-tratamento, gerallmente chamado de operacao de acabamento, por e-

xemplo, em agua e/ou solventes e normalmente sob temperatura elevada,
por exemplo, até 200°C e, caso apropriado, pressao superatomsférica. De-

ve-se notar que o dispersante de pigmento também pode ser adicionado em

‘porgbes em diferentes momentos.

A preparagdo de pigmento da presente invengdo pode ser usa-
da, de preferéncia, como uma torta de prensa aquosa ou pélete umido, mas,
em geral, estara na forma de sistemas sélidos de constituicdo pulverulenta
de livre escoamento ou na forma de péletes.

Montagens de secagem familiares podem ser usadas para a se-
cagem de uma preparacdo de pigmento umida, como cabines de secagem,
Secadores de pa e roda, secadores de revolvimento, secadores de contato e,
em particular, secadores instantaneos rotativos e secadores de pulverizagao.
A escolha de uma montagem de secagem adequada torna possivel produzir
pds de baixa poeira e livre escoamento ou péletes. |

As preparagdes de pigmento da presente invengdo, assim como
o pigmento de benzimidazolonadioxazina e o dispersante de pigmento po-
dem conter ainda outros auxiliares ou adjuvantes comuns, por exemplo, ten-
soativos, dispersantes pigmentares e nao pigmentares, cargas, padronizado-
res, resinas, ceras, removedores de espuma, agentes antiempoagao, expan-

sores, agentes antiestatica, corantes de tonalidade, por exemplo, P. V. 23,
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conservantes, retardadores de secagem, aditivos de controle de reologia,
agentes umectantes, antioxidantes, biocidas, absorvedores de UV e fotoes-
tabilizadores, de preferéncia emlvuma quantidade de 0,1% a 60% em peso,
particularmente de 0,5% a 35% em peso, com base no peso total da prepa-
racdo de pigmento. | |

Tensoativos utilizaveis incluem substancias anidnicas ou &nion
ativas, catidnicas ou cation ativas e ndo idnicas ou anfotéricas, ou suas mis-
turas. |

Exemplos de substancias anidnicas adequadas incluem Aacido
graxo tauretos, acido graxo N-metiltauretos, acido graxo isetionatos, alquilfé~
nilsulfonatos, um exemplo sendo o acido dodecilbenzenossulfénico, alquil-
naftalenossulfonatos, alquilfenol poliglicol éter sulfatos, alcool graxo poliglicol
éter sulfatos, acido graxo amida poliglicol éter sulfétos, alquilsulfossuccina-
matos, monoésteies aIcenilsucCinicbs, alcool graxo poliglicol éter sulfossuc-
cinatos,'al'canossulfonatos, acido graxo glutamatos, alquilsulfossuccinatos,
acido graxo sarcosidas; acidos graxos, exemplos sendo o acido palmitico,
estedrico e oléico; os sais dessas substancias anidnicas e sabdes, exemplos
sendo sais de metais alcalinos de acidos graxos, acidos nafténicos e acidos
de resina, acido abiético, por exemplo, resinas solveis em alcalis, resinas
de maleato modificadas com colof6nio, por exemplo, e produtos de conden-

sacdo a base de cloreto cianurico, taurina, N,N'-dietil-aminopropilamina e p-

~ fenilenodiamina. Da-se preferéncia a produtos de condensagdo & base de

cloreto ciandurico, taurina, N,N'-dietilaminopropilamina e p-fenilenodiamina.
Exemplos de substancias catibnicas adequadas incluem sais de
amonio quaternario, amina graxa oxalquilatos, polioxialquilenoaminas, poli-
aminas oxalquiladas, éteres poliglicdlicos de aminas graxas, aminas prima-
rias, secundérias ou terciarias, exemplos sendo alquilaminas, cicloalquilami-
nas ou alquilaminas ciclizadas, particularmente aminas graxas, diaminas e
poliaminas derivadas de aminas graxas ou alcoois graxos, e os oxalquilatos
das ditas aminas, imidazolinas derivadas de &cidos graxos, compostos ou
resinas de poliaminoamido ou poliamino com um indice de arhina entre 100

e 800 mg de KOH por g do composto de poliaminoamido ou poliamino, e
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sais dessas substancias catiénicas, como acetatos ou cloretos, por exemplo.

| Exemplos de substancias n&o idnicas e anfotéricas adequadas
incluem amina graxa carboxiglicinatos, 6xidos de amina, éteres poliglicolicos
de alcoois graxos, ésteres poliglicélicos de acidos graxos, betainas, como N-
propil betainas de amidas de acidos graxos, ésteres fosforicos de alcoois
alifaticos e aromaticos, alcoois graxos ou éteres poliglicélicos de alcoois gra- |

xos, etoxilatos de amidas de acidos graxos, produtos de adicdo de alcool

- graxo-Oxido de alquileno e éteres poligliclicos de alquilfenol.

Dispersantes ndo pigmentares significam substancias que estru-
turalmente ndo sejam derivadas de pigmentos orgénicos. Sao adicionadas
como dispersantes durante a preparagao real de pigmentos, mas frequente-
mente também durante a incorporacao dos pigmentos nos meios de aplica-
cao que devam ser coloridos: por exemplo, durante a preparagao de verni-
zes ou tintas de impressao, por dispersao dos pigmentos nos aglutinantes

correspondentes. Podem ser substancias poliméricas, exemplos sendo po-

liolefinas, poliésteres, poliéteres, poliamidas, poliiminas, poliacrilatos, poliiso-

cianatos, seus copolimeros de blocos, copoh’me‘ros dos mondmeros corres-
pondentes, ou polimeros de uma classe modificados com alguns mondéme-
ros de uma classe diferente. Essas substancias lpoliméricas portam grupos
de ancora polares, como, por exemplo, grupos hidroxila, amino, imino e a-
monio, grupos Acido carboxilico e carboxilato, grupos &cido sulfénico e sul-

fonato ou grupos acido fosfénico e fosfonato, e também podem ter sido mo-

dificados com substancias ndo pigmentares aromaticas. Dispersantes nao

pigmentares também podem ser substancias aromaticas quimicamente mo-
dificadas com grupos funcionais e nao derivadas de pigmentos orgénicos.

Dispersantes ndo pigmentares desse tipo séo conhecidos por aqueles ver-

“sados na técnica e, em alguns casos, sdo comercialmente disponiveis (por

exemplo, Solsperse®, Avecia; Disperbyk®, Byk-Chemie; Efka®, Efka). Inu-
meros tipos serdo nomeados abaixo, a titulo de representacdo, embora, em
principio, quaisquer outras substancias desejadas descritas possam ser em-
pregad'as, exemplos sendo produtos de condensagado de isocianatos e alco-

ois, didis ou polidis, amino alcoois ou diaminas ou poliaminas, polimeros de
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acidos hidroxicarboxilicos, copolimeros de monémeros olefinicos ou moné-
meros vinilicos e acidos carboxilicos e ésteres carboxilicos etilenicamente
insaturados, polimeros contendo uretano de mondémeros etilenicamente in-
saturados, poliésteres modificados com uretano, produtos de condensacao a
base de haletos cianuricos, polimeros contendo compostos de nitroxila, poli-
éster amidas, poliamidas modificadas, polimeros acrilicos modificados, dis-
persantes com uma estrutura em colmeéia compreendendo poliesteres e po-

limeros acrilicos, ésteres fosforicos, polimeros derivados de triazina, poliéte-

. res modificados, ou dispersantes derivados de substancias ndo pigmentares

aromaticas. Essas estruturas de origem sdo, em muitos caso, adicionalmen-
te modificadas por meio de, por exemplo, reagao quimica com substancias
adicionais portadoras de grupos funcionais ou por meio de forrhagéo de sal.

Os grupos anibnicos dos dispersantes ndo pigmentares e pig-
mentares, tensoativos ou resinas usados como auxiliares também podem
ser laqueados usando-se, por exemplo, ions Ca, Mg, Ba, Sr, Mn ou Al ou
usando-se ions amdnio quaternario.

Cargas e/ou expandores significam uma multiplicidade de subs-
tancias de acordo com DIN 55943 e DIN EM 971-1, exemplos sendo os va-
rios tipos de talco, caulim, mica, dolomita, cal, sulfato de bario ou diéxido de
titanio. Nesse'contexto, mostrou-se particularmente apropriado fazer a adi-
¢ao antes da pulverizagéo da preparagao de pigmento seco.

A presente invengdo também apresenta o uso da preparagéo de
pigmento da présente invengdo para a pigmentacdo de materiais organicos
macromoleculares, por exemplo, plasticos, resinas, revestimentos, incluindo
revestimentos em po, tintas, materiais elétricos, tintas e sementes de im-
pressdo, mas, em particular, para revestimentos de efeito, revestimentos-

automobilisticos, revestimentos industriais, filtros de cor, tintas para jato de

- tinta, toners e reveladores eletrofotograficos e e-tintas.

Materiais organicos de alta massa molecular que podem ser
pigmentados com a preparacédo de pigmento da invengédo sdo, por exemplo,
compostos de celulose, como, por exemplo, éteres de celulose e ésteres de

celulose, como etilcelulose, nitrocelulose, acetatos de celulose ou butiratos
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- de celulose, aglutinantes naturais, como, por exemplo, acidos graxos, ¢leos

graxos, resinas e seus produtos de conversdo ou resinas sintéticas, como
policondensados, poliprodutos de adicdo, polimeros e copolimeros de adi--
¢ao, como, por exemplo, resinas amino, particularmente resinas de uréia e
melamina formaldeido, resinas alquidicas, resinas acrilicas, 'fenoplastos e
resinas fendlicas, como novolaks ou reséis, resinas de uréia, polivinilas, co-

mo alcoois polivinilicos, polivinil acetais, acetatos de polivinila ou éteres poli-

vinilicos, policarbonatos, poliolefinas, como poliestireno, cloreto de polivinila,

polietileno ou polipropileno, poli(met)acrilatos e seus copolimeros, como €és-
teres poliacrilicos ou poliacrilonitrilas, poliamidas, poliésteres, poliuretanos,
resinas de cumarona-indeno e hidrocarbonetos, resinas epoxi, resinas sinte-
ticas insaturadas (poliésteres, acrilatos) com os diferentes mecanismos de
cura, ceras, resinas de aldeido e cetona, goma, borracha e seus derivados e
latex, caseina, silicones e resinas de silicone, individualmente ou em mistu-
ras. Nao é importante que os compostos orgénico's de alta massa molecular
acima mencionados estejam presentes na forma de massas plasticas ou
materiais em fusdo ou na forma de solugéo para fiagéo, dispersoes, verni-
zes, tintas ou tintas de impressao. Dependendo do uso desejado, mostra-se
vantajoso utilizar as preparagdes de pigmento da invengdo na forma de uma
mistura ou na forma de produtos ou dispersdes preparadas.

A presente invengao, portanto, também apresenta um material
orgéanico macromolecular _contendo uma quantidade eficaz para colorir de
uma preparag¢do da presente invengdo. Com base no.material organico ma-
cromolecular a ser pigmentado, a preparagao de pigmento da presente in-
vencido normalmente é usada em uma quantidade de 0,01% a 30% em peso.
e, de preferéncia, de 0,1% a 15% em peso. ‘

As tonalidades azul avermelhado proporcionadas pelas prepara-
cbes de pigmento da presente invencdo sdo particularmente uteis para o
conjunto de cores vermelho-verde-azul (R, G, B) de filtro de cor. Essas trés |
cores estdo presentes como pontos de cor separados um ao lado do outro e,
quando iluminadas por tras, produzem uma imagem totalmente colorida.

Corantes tipicos para o ponto de cor vermelha sao pigmentos
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pirrolopirrol, quinacridona e azo, como P. R. 254, P. R. 209, P. R. 175 e P.

0. 38, por exemplo, individualmente ou misturados. Para o ponto de cor ver-

de, tipicamente se empregam corantes de ftalocianina, como P. G. 36 e P.
G. 7, por exemplo. Quando requerido, os respectivos pontos de cor também
podem ser misturados com uma cor de tonalidade adicional. A tonalidade
vermelha e verde é proporcionada, de preféréncia, por misturacdao com ama-
relo, por exemplo, com P. Y. 138, 139, 150, 151, 180 e 213.

A preparagdo de pigmento da inven¢do é notavel por suas exce-

‘lentes propriedades coloristicas e reoldgicas, particularmente sua estabilida-

de de rocu_Iagéb, pronta capacidade de disperséo, boa reologia, alta fixat;éb
de cor, transparéncia e saturagédo (croma). Em inimeros meios de aplicacéo,
elas podem ser facilmente dispersadas até uma elevada finura. Outras. pro-
priedades, como brilho, fixagédo a um sobrerrevestimento, fixacao a solvente,
fixagao a acido, fixacdo a luz e intempéries e alta pureza de tonalidade, por
exemplo', também sdo muito boas. As preparagdes de _pigmehto da presente
invengdo também podem ser usadas para se obter tonalidadeé na regiao
azul avermelhado, que .séo demandadas para uso em filtros de cor. Elas as-
seguram alto contraste e também satisfazem outras exigéncias impostas no
caso do uso de filtros de cor, como alta estabilidade térmica ou bandas de
absorgao abruptas e estreitas. Podem ser produzidas em alta pureza e bai-
x0s teores de ions. |

Os filtros de cor podem ser produzidos por métodos comuns. A
preparacio de pigmento da presente invengéo é dispersadas em um sistema
aquoso ou nao aquoso que pode ainda conter componentes adicionais, por
exemplo, aglutinantes. Os aglutinantes podem ser termoplasticos, termoes-
taveis ou fotossensiveis. Exemplos de algutinantes termoplasticos e termo--
estaveis incluem acrilatos, ésteres acrilicos, ‘poliimidas, alcoois polivinilicos,
epoxidos, poliesteres, melaminas, gelatina, caseinas. Aglutinantes fotossen-
siveis sdo conhecidos. A pasta de filtro de cor assim produzida tem uma
concentracao de preparagdo de pigmento de 2,5% a 80% em peso.

Essas dispersdes (pastas de filtro de cor) podem'ser, entao, a-

plicadas por meio de revestimento rotativo ou técnicas de impressdo con-
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vencionais adequadas (por exemplo, impressao flexograficas, offset, de tela,
intaglio e estampagem) ou técnicas de impressao sem contato (por exemplo,

jato de tinta) ao material de suporte de filtro de cor, tipicamente uma placa

~ de vidro. Os pixels'também podem ser produzidos por sublimagao térmica,

transferéncia térmica, eletrodeposi¢éo ou outras tecnicas de aplicacao ade-
quadas. A concentracao de uso tipica para as preparagdes de pigmento da

'presente invengao na pelicula de filtro de cor aplicada esta entre 5% e 95%

em peso, de preferéncia entre 20% e 80% em peso €, 0 mais preferivelmen-

te, entre 40% e 60% em peso, com base no peso total da pelicula de filtro de
cor. _

A técnica mais freqientemente empregada é a do revestimento
rotativo. Nessa técnica, os pixels, por exemplo, R, G, B, sd0 aplicados em
sucessao em sistemas de fotorresiste adequados.

Uma camada de fotorresiste aplicada €, por exemplo, exposta a

radiacao e subsequentemente revelada, de modo que apenas pixels indivi-

‘duais da camada colorida permane¢cam no lugar. Esse processo é, entao,

repetido para cores adicionais, de modo que, finalmente, pixels R, G, Bou Y,
M, C dé tamanho igual estejam um ao lado do outro.

Para a maioria dos processos de aplicagéo, por exemplo, fotoli-
tografia (tecnologia de fotorresiste), solventes, de preferéncia solventes or-
géanicos, sao um constituinte necessario. Em principio, é adequado qualquer
solvente organico polar ou apolar que, dependendo do processo de aplica-
¢ao, ainda tenha de atender a propriedades adicionais, como compatibilida-
de ou incompatibilidade com agua, estabilidade térmica ou aspectos relevan-
tes de seguranga ou ecotoxicidade. Solventes comuns s&o o acetato de etil-
celossolve, éteres dietileno glicol alquilicos (por exemplo, éter dietileno glicol
monoetilico, éter dietileno glicol dimetilico), acetatos de éter propileno glicol
alquilico (por exemplo, acetato de éter propileno glicol monometilico), aceta-
tos de éter etileno glicol alquilico (por exemplo, acetato de éter etileno glicol
monoetilico), N-metilpirrolidona, cetonas (por exemplo, metil etil cetonas,
cicloexanona e ciclopentanona), alcoois, hidrocarbonetos aromaticos, éste-

res (por exemplo, 3-etoxipropionato de etila), ésteres ciclicos. Esses solven-
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tes podem ser usados individualmente ou combinados entre si.

Asvprepa'ragées de pigmento da presente inveng¢do também sao
adequadas para uso como corantes em toners e reveladores eletrofotografi-
cos, como, por exemplo, toners em p6 de um ou dois componentes (também
chamados de reveladores de um ou dois componentes), toners magnéticos,
toners liquidos, toners de latex, toners de polimerizacao e toners especiali-
zados. As particulas de toner também podem ser usadas para aplicagdes
cosméticas e farmacéuticas, por eXemplo, para revestir comprimidos. Agluti-
nantes de toner tipicos sao resinas de adigéo-polimerizag:éo, resinas de poli-
adicao e resinas de policondensa¢éo, como resinas de estireno, estireno-
acrilato, estireno-butadieno, acrilato, poliéster, fendlicas-epoxi, polissulfonas,
poliuretanos, individualmente ou em combinagdo, e também polietileno e
polipropileno, que também podem- incluir ingredientes adicionais, como a-
gentes de controle de carga, ceras ou assistentes de escoamento, ou podem
ser subsequientemente modificadas com esses ingredientes adicionais.

Toners ou reveladores eletrofotograficos compreendem um aglu-

‘tinante de toner tipico e entre 0,1% e 80%, de preferéncia entre 1% e 40% e,

mais preferivelmente, entre 3% e 20% em peso de uma preparagao de pig-
mento da invengdo, e entre 0% e 20%, de preferéncia entre 0,1% e 5% em
peso, com baée, em cada caso, no peso total do toner ou revelador, de um
agente de controle de carga da classe dos trifeniimetanos, compostos de
amodnio e compostos de imdnio; compostos de aménio e imoénio fluorados;
amidas de acido biscatiénico; compostos de amdnio poliméricos; compostos
de dialilaménio, derivados de sulfeto de arila, derivados fendlicos, compostos
de fosfénio e compostos de fosfénio fluorados; calix(n)arenos; ciclodextrinas;
sais de poliéster; compostos de complexos metalicos; compostos de ciclooli-
gossacarideo-boro, complexos de interpolieletrélitos; benzimidazolonas; azi-
nas, tiazinas ou oxazinas. '
Além disso, também & possivel que os toners eletrofotograficos
também contenham ceras. Além do mais, as ceras também podem ser usa-
das como um concentrado pré-dispersado, sendo possivel que os concen-
trados '(Iote mestre) sejam de mtjltiplo's componentes: 0s componentes sao
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- 0S corantes da inVengéo, resinas, agentes de controle de carga e suas com-

binacdes.
As preparacdes de pigmento da invengdo sdo adequadas para

uso, além disso, como corantes em tintas para jato de tinta, tanto de base

aquosa, quanto nao aquosa, em tintas de microemulsao e também naquelas

tintas que operam pelo método de fusdo a quente. As tintas para jato de tinta
em geral contém um total de 0,5% a 25%, de preferéncia de 1,5% a 8% em
peso (calculado com ba-se no peso seco) de uma prepéragéo de pigmento
da invengao. Tintas de microemulsdo se baseiam em solventes orgénicos,
agua e, caso desejado, uma substancias hidrotropica adicional (mediador de
interface). Tintas de microemulsdo em geral contém de 0,5% a 15% em pe-
so, de preferéncia de 1,5% a 8% em peso, de uma preparagao de pigménto
da invengéo, de 5% a 99% em peso de agua e de 0,5% a 94,5% em peso de
solvente organico e/ou composto hidrotrépico.

Tintas para jato de tinta "a base de sblvente" contém, de prefe-
réncia, de 0,5% a 15% em peso de uma preparagdo de pigmento da inven-
cao e de 85% a 99,5% em pesb de solvente organico e/ou compostos hidro-
trépicos. |

Tintas de fusdo a quente se baseiam em ceras, acidos graxos,
alcoois graxos ou sulfonamidas que sé@o soélidos a temperatura ambiente e
liguefazem com o aquecimento, a faixa de fusao preferida estando situada
entre cerca de 60°C e cerca de 140°C. Tintas para ja{o de tinta de fuséb a
quente sao compostas, pbr exemplo, essencialmenté por 20% a 90% em
peso de cera e de 1% a 10% em peso de uma »preparag:éo de pigmento da
invencao. Além disso, podem estar presentes de 0% a 20% em peso de um
polimero adicional (como "dissolvedor de corante"), de 0% a 5% em peso de
assitente de dispersdo, de 0% a 20% em peso de modificador da viscosida-
de, de 0% a 20% em peso de plastificante, de 0% a 10% em peso de aditivo
de pegajosidade, de 0% a 10% em peso de estabilizador de transparéncia |
(que impede a cristalizacdo das ceras, por exemplo) e de 0% a 2% em peso
de antioxidante. Além disso, as preparagcoes de pignﬁentO'da invencao tam-

bém sdo adequadas para uso como corantes para tintas eletronicas ("e-
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tintas") ou papel eletrénico ("e-papel").

A maioria dos atuais revestimentos automobilisticos sdo os

chamados revestimentos de efeito. Esse efeito € proporcionado por pigmen-

tos metélicos ou minerais em formato de plaqueta e é notavel pela impres-

sao de clareza ou cor dependente do angulo de visualizagdo. Para combinar
pigmentos ordinarios com esses "pigmentds de efeito" € importante selecio-
nar pigmentos organicos que nao perturbem o efeito metalico. Pigmentos
principaimente adequados para essa finalidade sdo, portanto, pigmentos

‘transparentes, que espalham a luz apenas de maneira minima.-

~Quanto maior a transparéncia do pigmento organico, maior o
efeito dependente do &ngulo dos pigmentos de efeito em um revestimento.
Como tonalidades pastel metalicas estédo se tornando cada vez mais popula-
res e pigmentos fortemente absorventes, como negfo-de-fumo, zul, violeta e
verde, por exemplo, também atenuam o efeito metalico, freqlientemente séo
usados em baixa concentragao. Da-se, portanto, preferéncié a pigmentos
orgéanicos que tenham — mesmo em baixas concentragdes — uma excelente
fixacdao as intempéries e uma fixagdo de cor suficientemente alta para dar
uma contribuigdo de cor que aumente o efeito metalico. Essa exigéncia de
pigmentos orgénicos — alta fixagdo de cor combinada com alta fixagdo as
intempéries a baixa concentragdo de uso — restringe grandemente a escolha

de pigmentos adequados, o que, na pratica comercial, leva a compromissos

na fixacdo do efeito ou na formulagdo de tons pastel. A preparacao de pig-

mento azul da presente inveng¢do atende a essas exigéncias de uma manei-
ra quase ideal: é transparente, de cor extremamente forte e ainda altamente
resistente as intempéries a concentragdes muito baixas.

_ A distribuicao de tamanhos de particulas da preparagédo de pig-
mento da presente invengao é muito estreita, o que é um critério impdrtante
para uso em filtros de cor. Uma medida da estreiteza da distribuicao de ta-
manhos de particulas é fornecida pelos valores caracteristicos das, dso ewdgs,
que devem estar muito proximos entre si. Para fins da presente invengéo,v
da-se preferéncia a preparagdes de pigmento em que dgs seja menor que
200 nm, em particular menor que 100 nm, dso seja menor que 100 nm, em



10

15

20

25

30

16

particular menor que 50 nm, e dxs menor que 80 nm, em particular menor
que.45 nm.

Para se obterem distribuicdes de tamanhos de particulas estrei-

~ tas, por exemplo, dgs menor que 60 nm e dzs menor que 30 nm, a operagao

de trituragao a umido acima descrita em um moinho de bolas pode ser com-
binada com uma operacgao de trituracdo precedente, que é, de preferéncia,
uma operagao de trituracao a seco', por exemplo, em um moinho oscilante.

A preparagao de pigmento azul da presente invengao pode ser
usada individualmente ou em combinagdo com pigmentos organicos ou inor-
ganicos adequados, ou em combinagdo com corantes, especificamente co-
mo uma mistura na dispersao (pasta de filtro de cor). As preparacdes de
pigmento servem de corantes de tonalidade, que podem ser adicionados em
quantidades de 1% em peso a 49% em peso, como no caso da tonalidade
Pigmento Azul’ 15, por exemplo, ou, entdo, as preparagdes de pigmento sao

os principais componentes. Pigmentos organicos adequados incluem, em

principio, todos os pigmentos monoazo, disazo, azo laqueado, B-naftol, Naf-

tol AS, benzimidazolona, de disazocondensacao e de complexo metal azo e
pigmentos policiclicos como, por exemplo, pigmentos de ftalocianina, quina-
cridona, perileno, perinona, tioindigo, antratrona, antraquinona, flavantrona,
indantrona, isoviolantrona, pirantrona, dioxazina, quinoftalona, isoindolinona,
isoindolina e dicetopirrolopirrol ou negros-de-fumo.

~ Também s&o adequados, em particular, pigmentos de superficie
modificada, cuja superficie tenha sido modificada por operagbes quimicas
como, por exemplo, sulfonagao ou diazotizagdo e tenham recebido grupos
funcionais, neutros ou portadores de carga ou cadeias poliméricas (esses
pigmentos também sendo chamados de autodispersantes ou pigmentos de
enxerto).

Exemplos de pigmentos inorgéanicos incluem didxidos de titénio,
sulfetos de zinco, Oxidos de ferro, éxidos de cromo, ultramarino, éxidos de
niguel ou cromo antiménio titdnio, 6xidos de cobalto e vanadatos de bismuto.
Corantes organicos adequados incluem, de preferéncia, corantes soluveis

em solvente, como corantes de solvante e corantes graxos, mas também .
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corantes acidos, corantes diretos, corantes de enxofre e sua forma leuco,
corantes de complexo metalico ou corantes reativos; no caso de corantes

reativos, corantes que tenha sido reagidos com nucledfilos também podem

ser usados.

- Uma selecdo exemplificativa de pigmentos orgéanicos particular-

~mente preferidos inclui pigmentos de .negfo-de-fumo, como negros-de-gas

ou negros-de-forno, por exemplo; pigmentos monoazo e disazo, em particu-
lar os pigmentos'de indice de Cor, individualmente ou em combinacgéo, co- -
mo, por exemplo: Pigmento Vefmelho 2, Pigmento Vermelho 3, Pigmento
Vermelho4, Pigmento Vermelho 5, Pigmento Vermelho 9, Pigmento Verme-
Iho 12, Pigmento Vermelho 14, Pigmento Vermelho 38, Pigmento Vermelho
48:2, Pigmento Vermelho 48:3, Pigmento Vermelho 48:4, Pigmento Verme-
lho 53:1, Pigmento Vermelho 57:1, Pigmento Vermelho 112, Pigmento Ver-
melho 122, Pigmento Vermelho 144, Pigmento Vermelho 146, Pigmento
Vermelh‘o 147, Pigmento Vermelho 149, Pigmento Ver_melho'168, Pigmento
Vermelho 169, Pigmento Vermelho 170, Pigmento Vermelho 175, Pigmento
Vermelho 176, Pigmenfo Vermelho 177, Pigmento Vermelho 179, Pigmento
Vermelho 181, Pigmento Vermelho 184, Pigmento Vermelho 185, Pigmento'
Vermelho 187, Pigmento Vermelho 188, Pigmento Vermelho 207, Pigmento
Vermelho 208, Pigmento Vermelho 209, Pigmento Vermelho 210, Pigmento
Vermelho 214, Pigmento Vermelho 242, Pigmento Vermelho 247, Pigmento
Vermelho 253, Pigmento Vermelho 254, Pigmento Vermelho 256, Pigmento
Vermelho 257, Pigmento Vermelho 262, Pigmento Vermelho 263, Pigmento
Vermelho 266, Pigmento Vermelho 269, Pigmento Vermelho 274, Pigmento
Violeta 19 ou Pigmento Violeta 37, Pigmento Amarelo 1, Pigmehto Amarelo
3, Pigmento Amarelo 12, Pigmento Amarelo 13, Pigmento Amarelo 14, Pig-
mento Amarelo 16, Pigmento Amarelo 17,' Pigmento Amarelo_73,- Pigmento
Amarelo 74, Pigmento Amarelo 81, Pigmento Amarelo 83, Pigmento Amarelo
87, Pigmento Amarelo 97, Pigmento Amarelo 111, Pigmento Amarelo 120,

“Pigmento Amarelo” 126, Pigmento Amarelo 127, Pigmento Amarelo 128,

Pigmento Amarelo 139, Pigmento Amarelo 151, Pigmento 'Amarelo 154,
Pigmento Amarelo 155, Pigmento Amarelo 173, Pigménto Amarelo 174,
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Pigmento Amarelo 175, Pigmento Amarelo 176,‘Pigmento Amarelo 180,
Pigmento Amarelo 181, Pigmento Amare|o 191, Pigmento Amarelo 194,
Pigmento Amarelo 196, Pigmento Amarelo 213, Pigmento Amarelo 214,
Pigmento Laranja 5, Pigmento Laranja 13, Pigmento Laranja 34, Pigmento
Laranja 36, Pigmento Laranja 38, Pigmento Laranja 43, Pigmento Laranja
62, Pigmento Laranja 68, Pigmento Laranja 70, Pigmento Laranja 72 ou
Pigmento Laranja 74; Pigmento V'erde 7 ou Pigmento Verde 36; Pigmento

Azul 15, Pigmento Azul 15:1, Pigmento Azul 15:2, Pigmento Azul 15:3, Pig-
‘mento Azul 15:4, Pigmento Azul 15:6, Pigmento Azul 16, Pigmento Azul 56,

Pigmento Azul 60 ou Pigmento Azul 61.

As preparagdes de pigmento da presente invencao sao usadas,

‘de preferéncia, para dar tonalidade a pigmentos verde, azul e vermelho. Da-

se preferéncia, em particular, a combinacdes da preparagao de pigmento da

~ presente invengao com C. . Pigmento Azul 15:6 e/ou com C. |. Pigmento

Violeta 23. _
v A preparacao de pigmento da presente invengdo € muito trans-
parente, tem excelente fixacdo as intempéries mesmo em baixas concentra-
¢coes e tem uma fixagcdo de cor suficientemente alta.

Para avaliar as propriedades dos pigmentos no setor de tintas,
em sistemas de verniz a base de solvente, livres de dgua, um verniz de resi-
na alquidica-melamina a base de uma resina alquidica de meédio dleo e uma
resina de melamina eterificada com butanol (AM) e um acabamento de co-
zimento de resina acrilica de altos sélidos a base de uma suspensao nao
aquosa (HSDS) e também um verniz de poliuretano aquoso de alta polarida-
de (WBC) foram selecionados na mulfiplicidade de revestimentos existentes.

As propriedades coloristicas foram determinadas de acordo com
DIN 55986. A reologia de base de moagem apds a disperséao foi visuaimente
classificada na seguinte escala de cinco pontos:

5 fina
4 fluida
3 ' espessa
2 levemente endurecida
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endurecida
- A viscosidade foi determinada, depois da diluicdo da base de
moagem .a concentragdo de pigmento finaIA, usando-se um viscoespatula
Rossmann tipo 301 da Erichsen.
Nos exemplos a seguir, as partes estao em peso.

Exemplo comparativo A:

Um recipiente com agitagéo € carregado com 400 partes de
pigmento bruto (Pigmento Azul 80) em 4 litros de agua como carga inicial.
Essa suspenséo é triturada em um moinho de bolsas com agitacdo Drais
DCP SF 12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido com 2.200

partes de bolas de éxido misto de zircénio de 0,3 a 0,4 mm de diametro co-

" mo meio de trituragdo, a uma velocidade de ponta do agitador de 11,8 m/s e

uma densidade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espago do moi-
nho, a 20°C, durante um tempo de residéncia de 20 minutos.
A 200 partes da suspensao de moagem, adicionam-se 143 par-

tes de isobutanol. Depois de vérias horas de agitagdo a temperatura de ebu-

licdo, o alcool é removido por destilagdo de vapor, a suspenséo é filtrada

com sucgao, e a torta de prensa € lavada e secada a 80°C para fornecer
17,0 partes de pigmento. A preparagéo de pigmento é moida com pinos para
se obter um po altamente cristalino que, no teste em verniz AM, produz re-
vestimentos muito opacos, que sao de cor muito fraca. A reologia da tinta é
classificada como 5. |

Exemplo comparativo B:

Um recipiente com agitagdo é carregado com 348 partes de
pigmento .bruto (Pigménto Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmento
(JP 2005 049 636 A, composto A-48) e 20 partes de NaOH a 10% em um
total de 4 litros de agua como carga inicial. Essa suspensdo é triturada em

“um moinho de bolsas com agitacao Drais DCP SF 12 (fabricante: Draiswerke

GmbH, Mannheim), enchido com 2.200 partes de bolas de 6xido misto de
zirconio de 0,3 a 0,4 mm de didmetro como meio de trituracdo, a uma veloci-
dade de ponta do agitador de 11,8 m/s_e uma densidade de poténcia relativa
de 2,0 kW por litro de espago do moinho, de 20 a 50°C, durante um tempo
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- de residéncia de 15 minutos.

A 150 partes da suspensao de moagem, adicionam-se 124 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitagéo a temperatura de ebu-
licdo, o alcool é removido por destilagao de vapor, a suspensao ¢ filtrada
com sucgao, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer
14,6 partes de preparacdo de pigmento. A preparacdo de pigmento é moida
com' pinos para se obter um pé altamente cristalino que, no teste em verniz
HSS, produz revestimentos com propriedades de ocultagdo extremamente

altas no tom da massa.

Exemplo 1
Um recipiente com agitacdo é carregado com 348 partes de

pigmento bruto (Pigmento Azul 80) e 52 partes de dispersante de pigmento
(IV), em que m é 1, em 4 litros de dgua como carga inicial. Essa suspensao
é triturada-em um moinho de bolsas com agitacao Drais DCP SF 12 (fabri-
cante: Draiswerke G_mbH, Mannheim), enchido com 2.200 partes de bolas de
oxido misto de zircénio de 0,3 a 0,4 mm de diametro como meio de tritura-
¢do, a uma velocidade de ponta do agitador de 11,8 m/s e uma densidade
de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espago do moinho, de 20 a 50°C,
durahte um tempo de residéncia de 15 minutos.

‘A 200 partes da suspensdo de moagem, adicionam-se 143 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitacdo a temperatura de ebu-

licdo, o &lcool é removido por destilagdo de vapor, a suspenséo é filtrada

com sucgao, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer

17,4 partes de preparagao de pigmento. A'preparagéo de pigmento é moida
com pinos para se obter um pé altamente cristalino que, no teste em verniz
AM, proporciona revestimentos muito claros que séo de cor fixa. A reolo‘gia
da tinta é classificada como 5.
Exemplo 2

Um recipiente com agitacdo é carregado com 348 partes de
pigmento bruto (Pigmento Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmento
(IV), em que m é 1, e 270 partes de NaOH a 10% erh 4 litros de agua como

carga inicial. Essa suspensao € triturada em um moinho de bolsas com agi-
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tacdo Drais DCP SF 12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido
com 2.200 partes de bolas de 6xido misto de zircénio'de 0,3 a 0,4 mm de
diametro como meio de trituragao, a uma velocidade de ponta do agitador de
11,8 m/s e uma densidade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espac,:o'
do moinho, de 20 a 50°C, durante um tempo de residéncia de 15 minutos. |

A 200 partes da suspehséo de Vmoagem, adicionam-se 143 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitagao a temperatura de ebu-

licdo, o alcool é removido por destilagao de vapor, a suspenséao é filtrada

‘com sucgéo, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer

17,4 partes de preparagdo de pigmento. A preparagao de pigmento é mo-l’da
com pinos para se obter um pé altamente cristalino que, no teste em verniz
HSS, proporciona revestimentos muito claros, que sao de cor fixa e tem um
tom de fnaésa transparente. A reologia da tinta é claésificada como 4.
Exemplo 3 _

-Um recipiente com agitagcdo €& carregado com 348 partes de
pigmento bruto (Pigmento Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmento
(IV), em que m é 1, 20 partes de um poliacrilato comercialmente disponivel e |
300 partes de NaOH a 10% em 4 litros de agua como carga inicial. E‘ssa}
suépenséo é triturada em um moinho de bolsaé com agitacdo Drais DCP SF
12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido com 2.200 partes de
bolas de 6xido misto de zirconio de 0,3 a 0,4 mm de didametro como meio de
trituragdo, a uma velocidade de ponta do agitador de 11,8 m/s e uma densi-
dade de poténcia relativa de 2,0 KW por litro de espag¢o do moinho, de 20 a
50°C, durante um terhpo de residéncia de 15 minutos. ‘ ,

A 200 partes da suspensdo de moagem, adicionam-se 143 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitacéo a temperatura de ebu-
ligo, o &lcool é removido por destilagdo de vapor, a suspensao ¢ filtrada
com sucgao, e a torta de prensa € lavada e secada a 80°C para forhecer
17,6 partes de preparagao de pigmento. A preparagao de pigmento € moida
com pinos para se obter um pé altamente cristalino qUe, no teste em verniz
HSS, proporéiona revestimentos muito claros, que sao de cor fixa e tem um

tom de massa transparente. A reologia da tinta € classificada como 4.
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Exempio 4
Um recipiente com agitacao é carregado com 348 partes de

pigmento'bruto (Pigmento Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmento
(IV),emque m é 1,‘36 partes de um poliacrilato comercialmente disponivel e
330 partes de NaOH a 10% em 4 litros de agua como carga inicial. Essa

suspensao é triturada em um moinho de bolsas com agitagao Drais DCP SF

12 (fabricante: Draiswerke GmbH,"Mannheim), enchido com 2.200 partes de

bolas de 6xido misto de zircénio de 0,3 a 0,4 mm de didmetro como meio de
trituragdo, a uma velocidade de ponta do agitador de 11,8 m/s e uma densi-
dade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espago do moinho, de 20 a
50°C, durante um tempo de residéncia de 15 minutos.

A 200 partes da suspensao de moagem, adicionam-se 143 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitagao a temperatura de ebu-
licdo, o &lcool é removido por destilacdo de vapor, a suspenséao é filtrada
com sucgdo, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer
17,2 partes de preparagdo de pigmento. A preparagdo de pigmento € moida
com pinos para se obter um p6 altamente cristalino que, no teste em verniz
HSS, proporciona revestimentos muito claros, que séao de cor fixa e tem um
tom de massa transparente. A reologia da tinta é classificada como 4.

A distribuicao de tamanhos de particulas das particulas prima-
rias se mostrou com as seguintes variaveis caracteristicas:
dos = 44 ’nm, dso = 56 nm, d75 = 70-nm, dgs = 101 nm.

Razao de comprimento para largura: 1,69:1.

| Exemplo 5

Um recipiente com agitagdo € carregado com 352 partes de
pigmento bruto (Pigmento Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmento
(IV), em que m é 1, 32 partes de um poliacrilato comercialmente disponivel,
12 partes de um polidimetilsiloxano modificado comercialmente disponivel e
268 partes de NaOH a 10% em 4 litros de agua como carga inicial. Essa
suspensdo ¢é triturada em um moinho de bolsas com agita¢cdo Drais DCP SF
12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido com 2.200 partes de

bolas de éxido misto de zirconio de 0,3 - 0,4 mm de didmetro como meio de
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trituragé@o, a uma velocidade de ponta do. agitador de '1 1,8 m/s e uma densi-
dade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espago do moinho, de 20 a
50°C, durante um tempo de residéncia de 15 minutos. _

A 200 partes da suspensao de moagem, adicionam-se 143 par-
tes de isobutanol. Depois de vérias horas de agitagédo a temperatura de ebu-
licdo, o alcool é removido por destilagdo de vapor, a suspensao é filtrada
com sucgéo, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer
17,4 partes de preparagao de pigrhento. A preparagdo de pigmento é moida
com pinos para se obter um pd altamenté cristalino que, no teste em verniz
WBC, proporciona revestimentos muito claros, que sao de cor fixa e tem um
tom de massa transparente. A reologia da tinta é classificada como 4.
Exemplo 6

Um recipiente com agitacdo é carregado com 354 partes de
pigmento bruto (Pigmento Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmento
(IV), em que m é 1, 32 partes de um poliacrilato comercialmente disponivel,

12 partes de um polidimetilsiloxano modificado comercialmente disponivel e

70 partes de NaOH a 10% em 4 litros de 4gua como carga inicial. Essa sus-

pensao € triturada em um moinho de bolsas com agitagdo Drais DCP SF 12
(fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido com 2.200 partes de
bolas de éxidd misto de zirconio de 0,3 a 0,4 mm de didmetro como meio de
trituragdo, a uma velocidade de ponta do agitador de 11,8 m/s e uma densi-
dade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espago do moinho, de 20 a
50°C, durante um tempo de residéncia de 15 minutos.

A 200 partes da suspensao de rhoagem, adicionam-se 0,9 par- I
tes de um produto de conde_nsagéo a base de cloreto cianurico, tuarina,
N,N'-dietilaminopropilamina e p-fenilenodiamina e 143 partes de isobutanol.
Depois de varias horas de' agitacao a temperatura de ebulicdo, o alcool é
removido por destilagao de vapor, ajustado a pH 4 com acido férmico, a sus-
penséo e filtrada com sucgao, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C
para fornecer 18,3 partes de preparacédo de pigmento. A preparacéo de pig-
mento € moida com pinos para se obter um pé altamente cristalino que, no

teste em verniz WBC, proporciona revestimentos muito limpos, que séo de
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cor fixa e tem um tom de massa transparente. A reologia da tinta € classifi-
cada como 3.

A distribuicdo de tamanhos de particulas das particulas prima-
rias se mostrou com as seguintes variaveis caracteristicas: |
dos = 42 nm, dsp = 53 nm, dzs = 67 nm, dgs = 88 nm. Razdo de comprimento
para largura: 1,65:1. |
Exemplo 7

27 partes de pigmento bruto grosseiramente cristalino (Pigmento
Azul 80) sdo introduzidas em um recipiente de plastico cilindrico de 1 litro
enchido com 16 g de cloreto de sédio anidro e 1.400 partes de Cylpebs (feito
de corindo, 12 mm de diametro, fabricante: Grop GmbH, Hof) como meio de
trituragcdo. A mistura é, entdo, finamente triturada por agitacao em um-moi-
nho oscilante (modelo Vibratom®, fabricante: Siebtechnik Muhlheim) a 1.400
revolugdes por minuto, circulo de oscilagao de 4 mm, durante 8 horas. De-
pois disso, a base de moagem é peneirada para'remover 0 meio de tritura-
¢ao, para se obter 39 partes de base de moagem. o

A 35 partes da base de moagem, adicionam-se 350 partes de
isobutanol e 2,1 partes de dispersante de pigmento (IV), em que m é 1. De-
pois de varias horas de agitagéo a temperatura de ebuli¢cao, o alcool é remo-
vido por destilagao de vapor, a suspenséo é filtrada com sucgéo, e a torta de
prensa é lavada e secada a 80°C para se obter 22,7 partes de preparagao
de pigmento. A preparagéo de pigmento é moida com pinos para se obter
um po eficazmente cristalino que, no teste em verniz AM, proporciona reves-
timentos de fixagcao de cor moderada. A reolo'gié da tinta € classificada como
5. ”
Exemplo 8

27 partes de pigmento bruto grosseiramente cristalino (Pigmento
Azul 80) e 3 partes de dispersante de pigmento (IV), em que m € 1, sdo in-
troduzidas em um recipiente de plastico cilindrico de 1 litro enchido com
1.400 partes de Cylpebs (feito de corindo, 12 mm de diadmetro, fabricante:
Grop GmbH, Hof) como meio de trituragdo. A misfura é, entdo, finamente

triturada por agitacdo em um moinho oscilante (modelo Vibratom®, fabrican-
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te: Siebtechnik M_Uhlheim) a 1.400 revolugdes por minuto, circulo de oscila-
¢ao de 4 mm, durante 8 horas. Depois disso, a base de moagem é peneira-
da para remover o meio de trituracdo, para se obter 29 partes de base de

‘moagem.

- A 40,5 partes da ‘base de moagem, adicionam-se 350 partes de
isobutanol. Depois de vérias horas de agitégéo a temperatura de ebuligao, o
alcool é removido por destilagdo de vapor, a suspensao ¢ filtrada com suc-
cao, e a torta de 'prensa ¢ lavada e secada a 80°C para se obter 27,4 partes
de preparacédo de pigmento. A pvreparagéio de pigmento € moida com pinos
para se obter um pé eficazmente cristalino que, no teste em verniz AM, pro-
pbrciona revestimentos de alta fixagao de cor. A reologia da tinta é classifi-
cada como 5.

- A distribuicdo de tamanhos de particulas das particulas prima-

rias se mostrou com as seguintes variaveis caracteristicas:

dos = 19 nm, dso = 24 nm, d7s = 31 nm, dgs = 43 nm.
Razao de comprimento para largura: 1,63:1.
Exemplo 9 | _

Um recipiente de plastico enchido com 17,670 partes de bolas
de aco inoxidavel de 10 mm de didametro como meio de trituracdo a 55% em
volume é enchido com 210 partes de pigmento bruto e 1.050 g de sulfato de
sédio anidro. Isso & seguido por 48 horas de trituragdo a 75% da velocidade

de rotagao critica em uma mesa de rolos. Entdo, a base de moagem é pe-

neirada para remover o meio de trituragdo, posta em suspensdo em agua,
filtrada com sucgéo, lavada para ficar livre do sulfato com &gua e secada a
80°C para obter 207,4 partes de base de moagem.
Exemplo 10 _ | o

A 54 partes da base de moagem do Exemplo 9, adicionam-ée
200 partes de isobutanol e também 2 partes de dispersanté de pigmento
(IV), em que m ¢é 1. Depois de varias horas de agitacdo a temperatura de
ebulicdo, o alcool é removido por destilacao de vapor, a suspensao é filtrada
com sucgao, e a torta de filtro é lavada e secada a 80°C, para se obter 21,2
partes de prepara¢éo de pigmento. A preparagéo de pigmento é moida com
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pinos para se obter um pd altamente cristalino que, no teste em verniz AM,
proporciona revestimentos de alta fixac&o de cor. A reologia da tinta € classi-
ficada corho 5.
Exemplo 11

27 partes de pigmento bruto grosseiramente cristalino (Pigmento
Azul 80) e 3 partes de dispersante de pigmento (IV), em que m é 1, s&@o in-
troduzidas em um recipiente de plastico cilindrico de 1 litro enchido com
1.400 partes de Cyipebs (feito de corindo, 12 mm de diametro, fabricante:
Grop GmbH, Hof) como meio de trituracdo. A mistura €, entdo, finamente
triturada por agitagdo em um moinho oscilante (modelo Vibratom®, fabrican-
te: Siebtechnik Mihlheim) a 1.400 revolugdes por minuto, circulo de oscila-
¢ao de 4 mm, durante 8 horas. Depois disso, a base de moagem € peneira-
da para remover o meio de trituragdo, para se obter 29 partes de base de
moagem.

Um recipiente com agitacado é carregado com 400 partes de pré-

‘pigmento moido com oscilagdo, 36 partes de um polimero de blocos de poli-

acrilato comercialmente disponivel e 330 partes de NaOH a 10% em 4 litros
de agua como carga inicial. Essa suspenséao € triturada em um moinho de
bolsas com agitagdo Drais DCP SF 12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Man-
nheim), enchido com 2.200 parteé de bolas de éxido misto de zircénio de 0,3
a 0,4 mm de didmetro como meio de trituracdo, a uma velocidade de ponta
do agitador de 11,8 m/s e uma densidade de poténcia relativa de 2,0 kW por
litro de espaco do moinho, de 20 a 50°C, durante um tempo de residéncia de
15 minutos.

| A 200 partes da suspenééo de moagem, adicionam-se 143 par-.

tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitagcdo a temperatura de ebu-

ligdo, o alcool é removido por destilagdo de vapor, a suspenséo ¢é filtrada

com sucgdo, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer
17,2 partes de preparagao de pigmento. A prepara¢ao de pigmento € moida
com pinos para se obter um p6 altamente cristalino que, no teste em verniz
HSS, proporciona revestimentos muito limpos, que sdo de cor fixa e tem um

tom de massa transparente. A reologia da tinta é classificada como 5.
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A dlstnbuu;ao de tamanhos de particulas das partlculas prima-
rias se mostrou com as seguintes variaveis caracteristicas:
dos = 23 nm, dso = 27 nm, d75 = 33 nm, dgs = 47 nm.
'Razéo de comprimento para largura: 2,14:1.
Exemplo 12

450 partes de cloreto de sédib, 75 partes de pigmento bruto
grosseiramente c‘ristalino (Pigmento Azul 80), 8,3 partes de dispersante de

pigmento (IV), em que m é 1, e 110 mL de dietileno glicol sdo amassadas a

'80°C durante 8 horas. O material amassado é agitado em 2.500 partes de

acido cloridrico aquoso a 5% a 40°C durante 2 horas, a suspensao é filtrada

~ com sucgao, e a torta de prensa é lavada para remover o sal e secada para

se obter 82,3 partes de preparacdo de pigmento.

A reologia da tinta é classmcada como 4 5.

A dlstrlbwgao de tamanhos de particulas das partl’culas prima-
rias se mbsfr_ou com as seguintes variaveis caracteristicas:
das = 44 nm, dso = 56 NM, d75 = 69 nm, dgs = 93 nm.
Razao de comprimento para largura: 1,78:1.
Exemplo 13 |

Um recipiente com agitacdo é carregado com 348 partes de
pigmento bruto (Pigmento Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmehto
(IV), em qué m é 1, e 338 partes de NaOH a 10% em 4 litros de agua como

“carga inicial. Essa suspensao é triturada em um moinho de bolsas com agi-

tagao Drais DCP SF 12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido
com 2.200 partes de bolas de 6xido misto de zircénio de 0,3 a 0,4 mm de
didmetro como meio de trituragéo, a uma velocidade de ponta do agitador de
11,8 m/s e uma densidade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espago
do moinho, a 20°C, durante um tempo de residéncia de 20 minutos.

| A 276 partes da suspenséao de moagerh, adicionam-se 253 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitagcdo a temperatura de ebu-
ligdo, o alcool é removido por destilacdo de vapor, a suspensédo é filtrada
com sucgéo,'é a torta de prensa € lavada e secada a 80°C 'para fornecer
25,8 partes de preparacdo de pigmento. A preparacado de pigmento é moida
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com pinos para se obter um pé altamente cristalino que, no teste em verniz
AM, proporciona revestimentos muito ‘Iimpos, que sao de cor fixa. A reologia
da tinta é classificada como 3 - 4.
A distribuicao de tamanhos de particulas das particulas prima-

rias se mostrou com as seguintes variaveis caracteristicas:
dos =48 nm, dsp = 71 nm, d75 = 109 nm, dgs = 158 nm.
Razao de comprimento para Iargufa: 1,58:1.
Exemplo 14 ‘

- Um recipiente com agitagdo é carregado com 280 partes de
pigmento bruto (Pigmento Azul 80), 120 partes de dispersante de pigmento
(IV), em que m é 1, e 666 partes de NaOH a 10% em 4 litros de agua como

~carga inicial. Essa suspenséo é triturada em um moinho de bolsas com agi-

tagdo Drais DCP SF 12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido
com 2.200 partes de bolas de éxido misto de zircénio de 0,3 a 0,4 mm de

diametro como meio de trituragao, a uma velocidade de ponta do agitador de

11,8 m/s e uma densidade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espacgo

do moinho, a 20°C, durante um tempo de residéncia de 20 minutos.

A 254 partes da suspensao de moagem, adicionam-se 209 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas de agitagcao a temperatura de ebu-
ligdo, o alcool é removido por déstilagéo de vapor, a suspenséao é filtrada
com sucgdo, e a torta de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer
19,7 partes de preparagdo de pigmento. A preparagéo de pigmento € moida
com pinos para se obter um po altamente cristalinb que, no teste em verniz
AM, proporciona revestimentos muito limpos, que séo de.cor fixa. A reologia
da tinta ¢ classificada como 4. |

A distribuicdo de tamanhos de particulas das particulas prima-

“rias se mostrou com as seguintes variaveis caracteristicas:

dos = 26 nm, dsp = 32 nm, d75 = 42 nm, dgs = 58 nm.
Razao de comprimento para largura: 1,93:1.
Exemplo 15
Um recipiente com agitacdo é carregado com 348 partes de

pigmento bruto (Pigmento Azul 80), 52 partes de dispersante de pigmento.
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(IV), em que m é 1, e 381 partes de NaOH a 10% em 4 litros de agua como
carga inicial. Essa suspensao é triturada em um moinho de bolsas com agi-
tacdo Drais DCP SF 12 (fabricante: Draiswerke GmbH, Mannheim), enchido
com 2.200 partes de bolas de 6xido misto de zirconio de 0,3 a 0,4 mm de

- didmetro como meio de trituragéo, a uma velocidade de ponta do agitador de

11,8 m/s e uma densidade de poténcia relativa de 2,0 kW por litro de espacgo
do moinho, a 65°C, durante um tempo de residéncia de 20 minutos.

A 244 partes da suspénséo de moagem, adicionam-se 207 par-
tes de isobutanol. Depois de varias horas 'de agitacao a temperatura de ebu- -
ligao, o &lcool é removido por destilagdo de vapor, a suspensdo é filtrada
com sucgdo, e a torta-de prensa é lavada e secada a 80°C para fornecer

22,8 partes de preparagao de pigmento. A preparagao de pigmento € moida

- com pinos para se obter um pod altamente cristalino que, no teste em verniz

AM, proporciona revestimentos muito limpos, que sao de cor fixa. A reologia
da tinta é classificada como 3 - 4.

A distribuicao de tamanhos de particulas das particulas prima-

‘rias se mostrou com as seguintes variaveis caracteristicas:

d25 =35 nm, dso =46 nm, dys = 60 nm, dgs =103 nm.

Razao de comprimento para largura: 1,83:1.
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REIVINDICAGOES
1. Preparacao de pigmento, compreendendo:
a) um composto de benzimidazolonadioxazina de férmula (1)

como pigmento de base:

//CHQ
o< | | =0 ()
N N
’j H

b) um composto de dioxazina de férmula geral (1V) como disper-

sante de pigmento:
H,C

]
Q- CH; > (V)

l?i
H im

em que:

Q representa um radical m valente de um composto de férmula

(ny:

e T

m representa um numero de 1 a 4.
2. Preparagao de pigmento, de acordo com a reivindicagdo 1,
emque méumnumerode 1 a2,

3. Preparacgéo de pigmento, de acordo com a reivindica¢éo 1 ou

2, contendo de 0,5% a 99% em peso de dispersante de pigmento de férmula

(IV), com base no peso do pigmento de base de férmula ().

4. Prepéragéo de pigmento, de acordo com uma ou mais das
reivindicagOes de 1 a 3, contendo de 2,5% a 50% em peso de dispersante
de pigmento de férmula (1V), com base no peso do pigmento de bése de



13. Filtro de cor contendo uma quantidade eficaz para colorir de
uma preparac¢édo de pigmento como definida em uma ou mais das reivindica-

coesde1a?7.
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RESUMO
Patente de Invencéo: "CORANTE AZUL A BASE DE C.I. PIGMENTO AZUL
80".
A presente invencgdo refere-se a uma preparagdo de pigmento
que se caracteriza por um teor de: a) um composto de benzimidazolonadio-

xazina de férmula (1)

' cl CH,
N Nor O Nr | '
- § i =0 i
o~ T LI 0
J 0 H
H,C Cl

como o pigmento de base, e b) um composto de dioxazina de férmula geral

' H,C 1
T3
. v

como o dispersante de pigmento, em que Q representa um grupo m valente

w)

v)

de um composto de formula (lll)

o

em que m é um numero de 1 a 4.
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