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Case: 15-3032/a
1050/K#/Ki

azobanceno.
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Bagilea, Suizae

El objeto de la presente invencidén eg la mo-

- dificacibn (3 del 4,4'~bis-(p(-antraguinolilaminocarbonil)-

azobenceno que, como colorante de pigmento, especialmente

para el tefiido de masas de material sintético, tiene pro-

piedades considerablemente mejores que la modificacidén
p(-cris’calma conoclda.
Se ha degcubierto que la modificacibn @ -crig

talina del colorante de férmula:
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que se caracteriza por li{neas especificas en el espectro
de rayos X (irrediacidn Cu-K 0(1) entre 102 y 122 de dngulo
de inflexidn, en sus propiedades como colorante de pigmen~

to es considersblemente mis valioso que la modificacidn X

* conocida, cuyo espectro de rayos X (irradiacidn Cu-K.q)

TYC TP

tiene una linea caracter{stica en 8,4% de dngmlo de infle-
xidn (o segﬁn Bragg)

- A 2SR b s e G

‘ noc:.da, se descrn.be, por e,jemplo, en la patente USA “nimero

2.228,455. Ta transformacién de la modificacidn oXas{ obte

‘nida en la forma P-cristalina, segin la presente invencidn,

se efectia por molturacion a temperaturas por encima de los
100§C:Apreferentemente entre 1502 y 1802C, ‘

El tratamiento de molturacidn se realiza preferen
temente en presencia de egentes auxiliares de molturacidn,
especialmente de sales inorganicas inertes, por ejemplo,sal
comin, sal de Glauber, farrociamro potdsico o carbomato de
calecio. Estos agentes auxiliares se retirsan una vez terminz
da la molturacion mediante extraccidn por lavado con agua,

¥y el hierro desprendido por desgaste, en caso necesario, con
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dcidos dilufdos. ILa molturacidn dura, por lo general, de 5
a 100 horas, especialmente entre 40 y 60 horas y se puede
realizar en todos los aparatos adecuados usuales, por ejem-
plo, molinos de bolas, molinos de cilindros e instelacidn
de molturacidn por vibracion. El pigmento obtenido se ca-
racteriza especialmente por un alto brillo y mejor fuerza
cubridora en comparacion con el pigmento sin molturar o mol
turado a temperatura mds baja. Es practicemente insoluble
en los disolventes organicos usuales. Sus propiedades reo-
légicas son buenas, Es adecuado, por ejemplo, para tefiir el
papel en masa, las maesas de material sintético en caso dado
disueltas, entre las que se han de entenler aqui las masas

que contiensn resinas sintéticas o materiales sintéticos,

de resinas naturales o de caucho,asi como para el estampado.

de textiles y papel. ,

Los teflidos obtenddos segin los métodos general-
mente comocidos son excelentemente solidos a la migracidn,
a la luz, al lavado, &l blanqueo con cloro, al blangueo con
hipoclorito, al sobretefildo, al entinado ciego, al hidrosul
fito, al blangueo con peroxido, a la limpieza en seco, al
frote, al sobrelacado y a los disolventes, y se caracteri-
zan por una buena transparencia y estabilidad al calor.

- En los ejemplos siguientes, las partes significan
partes en peso y las temperaturas se indican en grados cen-

t{grados.
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EJEMPIO 1 -

75 partes del colorante de £ormula (I), obtenido
segin el ejemplo 1 de la patente USA no 2.:228.445, se ca-
lientanmreviamente con 600 partes de sal comin secada, en
un moline de 'bolas de hierro, con 7.000 partes de bolas de
hierro de unos 2,5 cm de didmetro y una cadena de hierro,
en un'bafio de aire durante unas 3 horas a 1502 y después se
moltura durante 48 hores a unas 90 revoluciones pc}r nimto
y una temperature del bafio de aire de 1502. La mezcla moltu
rada se introduce y agita on agua, después de retirar las
bolas, el pigmento se filtra y se lave hasta que esté libre
de sal. | . , .‘ T

Si la cantidad de hierro desprendida por la fric-
cidn al molturar fuese demasiado granie sSe puede separar
ésta de la suspensidn acuosa con dcido clorhfdrico, eproxi
medamente, al 5% Para la ulterior purificacidn se pueds
tratar el pigmento, por ejemplo, en forme conocida con le-
Jla de Javelle. Despuds del ultimo proceso de lavado con
agua destilads se seca el pigmento en vacio a 60 - 902 y se
moltura (por ejemplo, en un molino de pernocs), .

Se obtiene un polvoe amarillo claro que tifie el
PVC en tonalidades amarillas brillantes tiranio a verde.

Si el mismo colorantei se moltura, por ejemplo, en
un disolvente (por ejemplo, acetona) ,- pero 8olo a tempera-

tura ambiente, entonces se obtienen sobre PVC tefiddos ema-
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rillos tiranio & rojo mds turbios.

El coloranté molturado en caliente, la modifica~
cion B-cristaline, se diferencia del producto sin tratar
o molturado a temperatura embiente (de la modificacion
ol=cristalina), por la presoncia de lineas espec{ficas en
el espectiro de rayos X (irradiscida Cu-Ko ) entre 10 y 122
de dngulo de inflexibn. El producto sin tratar y el moltura
do en frio no se difersncian emtre s{ en el espectro de ra-
yos X, ambos muestran, sin embargo, una linea en aproximada
mente 8,42 de &ngulo de inflexidn, que falta en el pigmento

molturado, segin La presente invencidn.

EJEMPIO 2 -

10. g del compuesto empleado Segin el ejemplo 1,

cilindros de hierro de umna capacidad de unos 1,2 litros,

con tres cilindros de unos 4 om de didmetro y unos 1,3 kg

de peso, en un bafio de. aire a 1802 ¥ se moltura durante 60

horas & unas 85 revoluciones por mimuto a la temperatura

indicada. la mezcla molturade se elabora como se ha indica
do en el ejemplo 1. Se obtiene finalmente un polvo amarillo
claro cuyaé propiedades coinciden totalmente con el produc-

to obtenido, segun el ejemplo 1.

se calientan con 100 g de sal comin secada en un molino de

Las figurss 1 y 2 nmuestran una representacidn grd -

fica de los espectros de rayos X. Ia figura 1 representa el

espectro de la modificacidn A y la figura 2 el espectro de

e A e “i
'
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1a modificacién (X . La intensidad I de las lineas
eatd registrada en una escala relati&a, el 4ngulo de
desviacidén © de Brggg en grédos de arco.

| N O T A

Desecrita suficientemente la natursleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en la
prictica, debe hacerse constar que las dispdsiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica-~
ciones de detalle en cuanto no alitersn su principio
fundgmental. También ‘se hace constar que el invento
se refiere a una Solicitud de Patente presentada en
Suiza n® 415/69 de 14 de Enero de 1.969 acogiéndose,
por 1o tQﬁ%&:“Zfias beneficios que conceden 1os Con-
venlos Internacionales en vigor, siendo lo que cons-
tituye la esencia del referido invento y por 1o qud -
gse solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Eg=-
pafia: PROCEDIMIENTO PARA TA OBTE§QEQ§ DE EﬂjﬁGDlFICé
CLON (3~CRISTALINA DEL 4,4'~BIS-(0¢~ANTRAQUINOLILANT
NOCARBON1L)~AZOBENCENQ; caracterizéndose por lo si-

guientes
12 « Procedimiento para la obtencibn
de la modificacién (3 -oristalina del 4,4'-bis-(OX ~an

traquinolilaminocarbonil)~azobenceno de £érmula

0 NH"COON”N'Owo..rn-I <‘>
|

(1),



caracterizado porque el colorante de férmula I, s moltu-
ra a temperaturas superiores g lOOOC, pre:;u’erelutémczi‘be G-
tre 150 y 180°C, en presencie. de agentes suxiliares de
molturacidn, - _

38,~ Procedimiento para la obteneién de la
modificacion B ~cristalina del 4 y41=big (el ~antraquinolil.-
aminocarbonil)-azobenceno, tal y como queda sustancisl-
nente descrito en la presente Memoria, y plano.

Esta Memoria consta de sielte hojas escrivas a

méquina por una sole cara,

29 NAD 1972
Mpdrid, ' R
SANDOZ, A.G. -
- & GOMEZ AGEBO v MopET

(5 Eumde Ly Gasin Forvdaden

r\ .
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