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MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia presente invencidn se refiere a un procedimien~
to para la produceidn de una forma pigmentaria de un com-
puesto azometinico metalizado apropiado para utilizar en
la coloracidn de una amplia variedad de materiales orgdni-

5¢ cos que tiene buenas propiedades pigmentarias.

De acuerdo con la presente invencidn se prevé un
procedimiento para la produccidn de una forma pigmentaria

del compuesto que tiene la fdrmula It
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que tiene una medida de particula media gue no excede 2;0
micras,

Ta invencidn comprende asimismo procedimientos de
acondicionar la forme no pigmentaria del compuesto de la

5, £érmula I con objeto de producir la forma pigmentaria de
este compuesto de acuerdo con la presente invencidn.

Ya se conocen por la descripcidn de patente esta-
dounidense 2 116 913 que se pueden producir pigmenfos por
la meta%izaoién de azometinas o,o=~dihidroxi-diarilicas; sin

10. embargo, estos productos no cumplen los actuales regueri-
mientos de resistencia y solidez a 1a luz y & los dcidos.
Ta descripcidn de patente br%téniaa 1 122 938 reivindica
1a obtencidn de una mejora en resistencia y capacidad tin-
térea de la preparacidn pigmentaria directa mediante el uso
15. del complejo azometinico substituido en el fenilo de la £ér-

mula IIs
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Do Sin embargo, este pigmento no es mds satisfactorio
con respecto a la transparencia y resistencia.

Ahora hemos encontrado gue el compuesto simple in-
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substituido de la formula I puede prepararse en una condi-
cidn pigmentaria y ello més sorprendentemente en vista de
su constitucidn sencilla y de su amplia disponibilidad co-
mo compuesto quimico, este pigmento tiene propieﬁé&es que
cohvienen a log requerimientos modernos.

Ahdemds hemos encontrado medios mediante los cuales
este compuesto puede prepararse directamente sin él_uso de
dilsolventes orgénicos en una forma suficiente pura -para uti-
lizar de intermediario pigmentario sin que se reyuaiera un
procedimiento adicional de acondicionado. Al evitar el uso
de disolventes orgdnicos es posible efectuar economias sus-
tanciales. Los productos pueden prepararse c¢n equipo senci-
1lo y se evitan los azares inherentes de sanidad y seguri-
dad en el uso de disolventes orgdnicos como es asimismo el
gasto de su distribucidn o recuperacidn.

Un grado muy elevado de pureza y en particular au-
sencia de azometina no metalizada y de productos de ozida-
cidn coloreados, es= esencial si el producto debe ser acep-
table comercialmente con respecto a tener un matiz puro y
ser sdlido a disolventes y al repintado.

El compuesto de la férmula I ya ha sido descrito
en la literatura, cspecificamente por Muto in the Journal
of the Chemical Society of Japan, volumen 76, bagina 1407
(1955) - cuya referencia se publicd en extracto en Chemical

Abstracts volumen 51, columna 17 562a (1957) y asimismo por
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Kishita ¢t al in the Australian Journal of Chemistry volu=-
men II, pdaina 309 (1958) en este arte previo, sin embargo,
los Qstudios reforidos concernian con la quimica del‘com-
puesto y no sc¢ daba hinguna indicacidn de que el compucsto
pudiera utilizarsc comoc materia colorcante., Tampoco sc¢ da-
ba ninguna indicacidn de que el compucsto de la férmula I
pudiéra acondicionarse de forma que sc'convirtiera,en forma
pigmentaria que tenia propiedades pigmentarias primordial-
mente bucnas, tal como solidcz al sobrelagueado y 2stabili-
dad al calor- y a la luz- c¢uando sc incorpora eh iha amplia
gama de materiales orgénicos que'estén coloreados convenien~
cmentc con pigmentos orgdnicos.

Bl compuesto de la férmula I puede prepararsc cn su
forma no pigmentaria, por ¢jemplo mediante reaccidn de
o—aminofcnol y 2-hidroxi~l-naftaldechido juntos en un disol-
vonte organico como describid primeramente Senior y Clarke
cn el Journal of the Chemical Society 1911, volumen 99,
pdgina 2082, Ia motaligacidn se puede realizar utilizando
una amplia variedad de agentes cuprificantes.

Bjemplos de tales agentes cuprificantes incluyen
las sales de cobre de dcidos carboxilicos alifdticos satu-
radog ¢ insaturados, que tienen de 1 a 20 atomos de carbo-
no en la cadena de carbono, por ejemplo, estearato de cobre,
oloato de cobre, palmitato de cobre o linoleato de cobre y

asimismo sales de cobre de deidos grasos de aceite de cocoj |
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galcs de cobre dec £cidos aromédticos, por cjemplo benzoato

de cobrcy sales dc cobre de dcidos aliciclicos, por ¢jsmplo

abictato y naftcnzto de cobre; salcs de cobre de deidos mi-
nerelcg, por Gjemplo cloruro de cobre y sulfato dé cobrecs

0 s0los o ch conjuncidn con hidrdxido amdnico para propor-
cionar sales cuproamdénicas, o ch conjuncidn con agentcs com=
plejadores dol cobre, tal como tartratos dc metalcy alcali-
nos.

Bl compucsto de¢ la fdérmula I sc convierte cn forma
pigmentoria al somcterlo a cualguiera dc las téenicas seve-
rag para suministrar material orgdnico coloreado en Torma
pigmentaria. ZEstas técnicas sc rofierch esencialucnte con
2l pulverizado del matcrial inicial en una forma finamente
dividida, por pjdmplo una forma en que la medida de particu-
1a media no cxccda 2,0 micras. Ia eleccidn de los medios
de triturado quc dcben aplicarse en cualquicr caso sc deter-
nina on una amplia cxtensidn por la forma fisica del mate-
rial de partida. Ejemplos de los varios métodos de tritura~
cidn que envuelven grados diferentes de inicio de trabajo
incluycn el cortado o ¢l molido, por ejemplo por mcdio de
un conjunto de drbol verticalmente giratorio, en presencia
de un material sélido en particulas tal como arena o una
sal metdlica que es scparable tras completar el molido, o
por mcdic de un contenedor horizontelmentc giratorio, cn el

que la mezela sc¢ mueve bajo gravedad, o por medio de energia
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vibratoria; molide con bolas, en proscncia de esferas sdli-
das, especialmente bolas de motal, cerdmica o vidrio; y agi-
tado a alta velocidad.

§1 sc cmplea una sal metdlica en una u otra de las
wdeondcas de molido, csta sal puede ser, por cjemplo, una
sal metdlica acuosoluble eliminable despuds del molido por
lavado con agua tal como ung sal de metal aloaliné 0 de me-
tal aloalinotdrrco de un dcido orgdnico o inorgéniéo, cape—
cialmentc de un decido mineral o de un dcido alcanoico, que
ticne do 1 a 4 Ztomos de carbono en la cadeha de carbono.
Ejemplos apropiados de talcs sales incluyen cloruro caleico,
cloruro sbdico, acetato sédico y mezclas de estas sales.
Estag salcs sc puedon utilizar o solas o en combinacidn con
un disolvente orgdnico tal como dimetilanilina o xileno.

§i so emplca una técnica de molido con bolas, el
compuesto de la férmula I se puede dispersar en agua, por
ejemplo vor medio de guijarros trituradores en presencia de
un agente de dispersidn gue puede ser del tipo anidnico,
catidnico o no idnico. '

Fl compuesto de la férmula I no precisa preformarse
antes de rcalizar el acondicionado; puede prepararse duran-—
te el curso dol procedimicnto de acondicionado. Por ejem=
plo, el compuesto dec la fOérmula I puedo producirse al reac-
cilonar conjuntamentc 2-hidroxi-l-naftaldehido, 2~aminofenol

y luego un agente cuprificante mientras se realiza simultd- _
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neamcnte ¢l acondicionado, por ejcmplo ¢n un triturador por
graveded quc gira horizontalmente, un triturador accionado
por un drbol giretcrio vertical, cspecialmente un tritura-
dor dec archz o on un triturador por accidn vibretfria o
onalguicr otro método de pulverizacidn compatible con la
presencia d¢ los recactivos quimicos., En este tipo dc acon~
dicionado, es particularmente apropiada unha sal de cobre
acuosolublo tal como un sulfato cuprico, convenientemente
en la forma hidratada, como el agente cuprificante, espe-
cialmentc en presencia de un tampdn dcido tal como acetato
sédico. Si sec desca, puede utilizarse asimismo un agente
dispersantec en estas téenicas de acondicionado.

Sin embargo, son especialmente preferidos los pro-
cedimientos de acondiicionado en los que el compuesto de la
férmula I se brcpara directamente en forma pigmentaria sin
reeurrir al uso de¢ disolventes orgdnicos. Bn estos procedi-
nientos, se haccn reaccionar primero conjuntamente bajo con-
dicioncs acuoso alcalinas, 2-aminofenol y 2~hidroxi-l~naf-
taldehido, previnidndose la ozxidacidn de los reactivos por
1a exclusidn de aire mediante el uso de una atmdsfera de
gas inerte, por ejemplo une atmdsfera de nitrdgeno o por
el uso de uh agente rcductor suave, por ejemplo bisulfito
godico, ditionito sddico, sulfuro de sédio o glucosa. Sin
embargo, si se utiliza un agentc reductor, puede ser nece-

sario aislar la azometina formada en la recaccidn, y suspen-
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derla de nuevo antes de cuprificar para evitar interferen~
c¢la por ¢l agente reductor en la reeceion de cuprificacidn
gubsiguicnte. Ia agometina se puede aislar, por ejemplo
mediante la adicidn & la mezcla reaccional de un dcido, que
pucde actuar por si mismo como el agente rcductor, por cjem-
plo, de¢ide sulfurico.

Io cuprificacidn se realiza a temperztura desde am~
biente a 1002C, de proferencia a una temperatura deatro de
1a gona do 80° a 100°C, utilizando una solucidn acnosa de
cualquicr agente de cuprificacidn acuosoluble, pero de pre-
forencia por cjemplo acetato dc cobre, sulfato cuproamdnico
o cuprotartrato de sddio. Con efecto de efectuar cuprifica-
cidn completa, pucde ejercerée alguna aceidn de agitecidn
moednica en la suspensidn o por agitacidn vigorosa o por el
uso de un mezclador de alta velocidad u otro dispositivo.

Se pueden efectuar adiciones de un agentec dispersante, si
se dcsea, para acelerar la reaccidn.

Los pigmentos producidos de acuerdo con la presente
invencidn pueden dar metices que se extienden del amarillo
verdoso al amarillo rojizo; en dependencia de los métodos
de preparacidn y pigmentacidn empleados. TLos pigmentos pro-
ducidos son apropiados pare utilizar en la pigmentacidn de
materiales orgdnicos hidrofdébicos u otros materiales orgd-
nicos de alto peso molecular., Los pigmentos se distlngucn

por su elevada intcnsidad de color, alta resistencia a di-
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solventcs, solidez sobresalicntemente bucna a la sobreimpre-
sién y cn especial por su resistencia a la disgregacidn cuan-
do se¢ incorpora ch revestimientos superficiales, Los pig-
mentos dc esta invencidn scn apropiados, por ejemﬁio, para
ntilizar en la pigmentacidn de material orgdnico hidrofébi—
co de¢ alto peso molecular, por e¢jemplo dc pinturas, lacag,
$intas de imprenta, goma, materiales poliméricos sinsvéticos,
papel y materiales textiles. En general, los pigmentos de
1a prescnte invencidn exhiben buenas propiedades de solidez,
especialmente a la luz, al calor, al sobrclaqueado y a la
migracidn, y resistoncia a disolventes orgdnicos, tal como
tricloroctileno, tolueno y metiletilcotona.

Ia presente invencidn incluye asimismo un método
para la coloracidn de un meterial orgdnico capaz de colora-
¢idn por pigmentaciin que comprende incorporar en el mate-
rial orgdnico, una forma pigmentaria del compuesgto azome ti-
nico substitufdo dc¢ la férmula I. Te invencidn cubre asi-
nismo materialcs orgénicos cuando se colorean ée esta. forma,

Fl procedimiento de coloracidn puecde realizarse,
pur ejemplo, al prcparar el compuesto agometinico substitui-
do en un estado filnamente dividido d¢ acuerdo con €l procew-
dimiento dc la invenciéﬁ y al incurporar éste en el material
orgdnico.

Tl material orgdnico hidrofdbico de alto peso mole-

cular u otro material orgdnico a ser colorezdo por ¢l proce-
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dimiento de la invencidn pucde ser cualguicr meterial polimé
rico u otro orgdnico cepaz dc ser pigmentado o coloreado de
otra forma. El moterial puede ser, por ¢jemplo, un polimc-
ro o copolimefo natural o sintético, una composicidn de ro-
S vestimicnto para la aplicacidn 2 la superficic de un artiog
10, o un medio liguido do impresidn. Sin embargo, el proce
dimicnto de la invencidn cs apliecablc vontajosameric a la
pigmentacidn dc polimeros o copolimeros naturalcs o sintéti
c0s, ch la forme de peliculas o material @ granel; a pintu-
10, rag, lacas y otras composiciones de revestimiento supcrfi-
cial, 0 & composicioncs tintdreas para utilizar en préparar
tales composicioncs de revestimiento; y a tintas de impren-
ta. BEjomplos de polimeros o copolimeros que pueden pigmen-
tarse por el procedimicnto incluycn polimeros y copolimecros -
15. de cloruro vinilico; poliacrilonitrilo, polictileno, poli-
propileno y otros poliolefinas; poliestireno y copolimeros
do policstircno; y cauchos naturales y sintdticos.
Ia preschte invencidn se ilustra ulteriormentc me-
diante los ejomplos siguientes. ILas partes y porcentajes

20, aqui mostrados s¢ ozpresan pOr PesO.
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Ejemplo 1

.Una mezmela de 258 poartes de 2-hidroxi-l-naftaldehi-~
do, 163,5 partcs dc 2-aminofenol, 246 partes de acetato so-
dico anhidro, 5000 partcsg dc agua y 1500 partes d;fbolas de
cordmica (didmetro mcdio, mediz pulgada) sc¢ sitdan cn un
molino cn forma d¢ botc y sc muelc durantc 24 horas, 4 la
mezela molida so adicionan 378 partes dc sulfato edprico _
hidratado como sdlido. Iunego s¢ continua el molido durante
un periodo ultcrior de¢ 48 horas.

4L continuacidn sc extracn las bolag cerémicas por
un temiz ordinerioc y ¢l resto de la mezcla so filtra. EL
residuo séiido de la filtracidn sc lava succsivamenic con
sgua, solucidn de hidrdxido sédico acuosa diluida, y final-
ncnte con agua. El producto sc sseza a 602¢ con el aire.

. El pigmento rcsultantc es uh polvo amarillo vcrdo-
g0, que ticne un punito de fusidn por debajo de 3602 C.
Ejemplo 2

86 partes de 2-hidroxi-l-naftaldehido se disuelven
en una solucidn de 30 partes de hidrdxido sddico y 1000 par-
tcs de agua a 802 C, y la mezcla se deja enfriar a tcmpera-
tura ambichto. A 18 suspensidn resultante se adiciona una
solucidn de 54,5 partes de 2-aminofcnol y 20 partes de hi-

drézido sédico en 1000 partes de agua a 302 C. Tras agiter
durante cinco minutos, so adicionan 150 partecs de una solu-

cidn al 50% dc deido acético dando un pH entre 5 y 6. Duran-



10.

5.

20,

25.

-12 -

te 5 minutos se adiciona una solucidn dc 126 partes de sul-
fato dc cobre pcntehidrato cn 300 partes dc agua, dando una

susponsidn parda quc ticnc un pH de 4. Eete sc calicnta a
90¢ ¢ durante 30 minutos con agitacidn constante a alta ve-
locidad y se manticne a2 csta teompcratura durante 1 hora.
Iucgo cl sdlido sc scpara por filitracidn y sc lava con 20000
partes de agua calicnte y sc scca a 602 ¢. As{ sc obticne
157 partcs de un pigmento amarillo fucrte que tienevun puti~
0 dc fusidn por cnoima de 360¢ C.
Ejonplo 3 | |

25,8 partcs de 2-hidroxi-l-naftaldchido y 16,35 par-
tce do 2~aminofenol se adicionan 2 750 partes de agua con
agitacién; fluyendo cl sisteme con nitrdgeno. Ia suspen—
sidn resultantc sc calienta lontamcnte a 802 ¢ y sec adicio=
na une solucidn do 12 partes dc hidrdxido sddico en 100 par-
tes de agua, scguide por una solucién de 37,5 partes de sul-
fato amdnico anhidro cn 100 partes de agua. Se adiciona una
golucidn do sulfato cuproamdénico, preparada al disolver
41,25 partes de cristales de sulfatc de cobre cn 150 partcs
de agua calientc y al adicionar solucién do amoniaco conccn-
treda hagta que sc redisuelve el precipitado inieial, segui-
do por 35,5 partes de sulfato aménico anhidro. Iz mozela
se agita a 852 (. El producto se filtra, se lava con agua,
y se seca. 4si sc obticnen 50,4 partes de polvo vordc.

Ejemplo 4

e Se adicionan con agitacidn 17,2 partes de 2-hidroxi--
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~L=naftaldchido y 10,9 partes dc 2-aminofenol a 150 narics
dc agua, So adiciona una solueidn de 4,2 partes de hidrdxi-
do sddico on 50 partcs de agna, scguido por 15,6 partes de
bisulfito sédico. ILa suspensidn resultante se calienta a
902 C y sc agita. El producto se filtra, sc lava con agua;
¥ sc¢ utiliza directamentc como pasta para la parte B de es~
te ejomplo., El producto pucde asimismo obtcherse al utili-
zar otros agentes reductores, por ejemplo ditionito'sédico;
sulfuro de sodio, o glucosa, seguide por un tratainiento con
deido acético.
B. El producto dc la parte A dc estc c¢jemplo se suspen-
de cn 150 partes dc agua con agitacidn constante & alta ve-
locidad. BSe adiciona una solucidn de 30 partes de acetato
sédico hidratado disucltas en 100 partes de agua. Ia tompe=-
ratura se cleva a 602 C y so adiciona una solucidn dc 27;5
partes de cristales dc sulfato sddico disueltos en 75 partes
de agua. Ia temperatura sc elova a 902 C y la mczela se agi-
ta., EL producto se filtra, sc lava con agua, y se soca. Asi
s¢ obticnen 32,6 partes de polvo verde, que tiene un punto
de fu;ién de 355-356% C, y que ticne un contchido de cobre
de 18,4%.
Ejemplo 5

El producto del cjemplo 4, paritec 4, se suspendec cn
250 partes de agua con agitacidn constante a alta Gclocidad.

Se adiciona una solueidn de . sulfato ocuproamdnico, preparada
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al disolvexr 17,5 partes de cristales de sulfato de cobrc en
100 partes de agua y al adicionar solucion de hidrdxido amd
nico concentrada hasta que se redisuclve en precipitado ini
cial. Ia mezcla resultante se calicnta a 952 C y se agita.
EL producto se filtra, se lava con ague, y &¢ seca. Asi sc
obtienen 33 partes de¢ polvo verde, que biene un countenido
de cobre de 19,75%.
Ejemplo 6

e sigue sl procedimientb del ejemplo 5 excepto que
la solucidn de sulfato cuproaménico se reemplaza por una SO~
lucidn de 27,5 partes de cristales de sulfato de cobre en
200 partes de agua, a la cual se le adicionan 55 partes de
tartrato potdsico y 10 partesrde hidrdxido sdédico disuelto
en 50 partes de agua. Asi se obtienen 34,3 partes de polvo
verde gue tiene un punto de fusidn de 355-3562 (.
Ejemplo 7 _
A. Se rcfluyen 54,5 partes de 2-aminofenol y 86;0 par-—
tes de 2-hidroxi-l-naftaldehido en 966 partes de alfa-meto
zletanol y la mezela se deja enfriar a temperatura ambiente
antes de filtrar cl producto, se lava con alfa-mctoxietanol,
seguido por etanol y se seca a 70% C. A4si se obtienen 111,6
partes de cristales amarillos que tisnen un punto de fusidn
do 255-2562 C. |
B. 26,3 partes del producto de la perte A de este ejem~

plo se suspcnden en 78 partes de alfa-metoxietanol caliente.
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A esto sc adiciona una solucidn caliente de 20 partes de ace
tato cuprico monohidrato en 76 partes de dimetilformamida,

y la suspensidén resultente sc refluye durante 25 minutos,

go filtra calicnte, se lava con 95 partes de dime¥ilformami
da; seguido por ectanol y se seca, 4si se obtiene un polvo
vorde quc tiene un punto de fusidn de 359-3602 C.

El producto se convierte en una forma pigmzntaria
Pinamente dividida al moler con cuatro veces su pesc dec una
mezele dec acetato sddico anhidro y sulfato sédico =n presen~
cia dc zileno, y después se eliminan las sales por iavado
con agua.

Ejemplo 8

E1l complejo dihidroxi-azometinico de cobre II pre-
parado en el ejemplo 1 sé incorpora en une laca al fuego de
melamina alquiliea.

Se formula una pasta que consta de 1 parte del pig-
mento y 3 partes de "Uresin B" (una resina de carbemato co=-
mercial ). El cgente se prepara al mezclar 50 partes de una
solucidn al 60% de "Beckosol 3246" (una resina glicol alqui
lica de coco del ¥Tipo no secante) en xileno con 30 partes de
2-metoxietanol. JTuego la lace se prepara e¢n la forma con-
vencional y se aplica una pelfcula de cade muestra a una
cartulina., El tiempo en la estufa e¢s de 30 minutos a 120¢ C.

Ias pigmentaciones realizadas son: una mezcla al 3%

gue comprende 0,3 partes del pigmento en 10 partcs de la
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mezcla total y un matiz de color reducido en 13100 con did
xido de titanio. Ia solidez al sobrelagueado se mide al
sobrelaguear la pelicula en una cartulina con laca blanca
que contiene 20% de didxido de titanio y al disponer de nue
vo en la estufa a 1202 ¢ durante 30 minutos. Iuego s¢ eva-
lda la tincidn resultante de la pelicula blanca. Ie esta-
bilidad al calor se evalia despuds de disponer de naevo en
la estufa muestras de las peliculas de laca a 1209‘6 durante
30 minutos y 180° € durante 15 minutos. Ia solidez a la luz
sc evalia tras exponer a una ldmpara de arco de xenén poxr
comperacion con la Blue Wool Scale (British Standard 1006
(1961). 1Ia solidez a la luz, l2 estebilided al calor y la
solidez al sobreclagucado se hén encontrado todas exceleontes.
Bjemplo 9

El complcjo dihidroxi-azometinico de cobre II pre- |
parado cn el ejemplo 4 se incorpora en una pintura de emul-
sidn.

Se forma unc pasta que consta de 20 partes del pig~
mento, 80 partes de agua y 2,5 partes de "Belloid SFD* (4i
neftil-metan~-disulfonato sdédico; Belloid es una marca Rogis-
trada) y se mueve durante 48 horas con 60 partes de arena
de¢ cuarzo ordineria. Ia arenz se separa por temizado. 0,3
partes de esta pasta sc mezclan con 30 partes de cmulsidn
“Robbialac" (una emulsidn de acetato polivinilico) y se agi~-

ta hagta quo sc obtienc una mezcla homogdnca, y se aplica a
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una cartulina una pelicula de 1a muestra. Sc obtiene una

pigmentecidn amarillo brillantc con propicdades excelentes.

s v v e 2
[ e

60 pertes del producto del ejemplo 4 se mﬁelen eon
boles con 138 partcs de "Epok UJL93" que es una solucidn de
resine melamina butilada/formaldehido no modificada en n-bu
tanol y 452 partes de xileno. Sc adicionan graduzlmente 350
partes de "Epok D2103" que es una solucidn de resira hidroxi
acrilica, una mezcla 1:1 de xileno y n-butanol y S0 continua
moliendo con bolas. Ia mezecla resultante tiene un pigmento
a aglomerante en relacidn de 1:5; esto se ajusta & 1:10 me~
dianfe 1z adieidn de mds solucidn de resing y la pintura se
diluye a la viscosidad requerida para el rociado. Articulos
apropiados, por ¢jomplo paneles de aluminio se rocian y lue=
g0 se ahornan a 1202 C durante 30 minutos. Ias pelicﬁlas
de pintura resultantes tienen solidez excelente & la luz, al
calor y & los dcidos, por ejemplo, al manchar los paneies
con #cido clorhfdrico 0,1N no descolorcan al secar, O prac-
ticamente no existe efecto detectable en el color al shornar
1os paneles & 1802 C durcnte 30 minutos. Los pancles reves-
tidos resultantes son de un color amarillo transparente muy
atractivo y pueden sobrerrociarse con, por ejemplo; una pin-

ture blanca del mismo tipo sin escurrirse el color amerillo
y desperdiciar asi ¢l nuevo acabado blanco.

Cuando el color (con una relacidn 1:5 del pigmento



10.

15.

20.
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a aglutinante) cuya prepzracidn se describe anteriormente
so combina con una pasta apropiada de aluminio finamente
pulverizoda para una rclacidn de pigmento & aluminio de
75125 y 12 mezecla sc diluye de nucvo & und viscosidad apro-
picda para el rociado, pucde obtenerse revestimicntos metd -
licos muy atractivos, amerillo verdosos, que tienen asimis-
mo excelontcs propiedades de solidez.
Ejemplo 11 ,

15 partes del producto dcl ejemplo 1 se agiton en
500 partes de dimetilformamida hnsta que se obticne unz dig~
persidn uniforme. Esta dispersidn se diluye con 8000 partcs
de dimetilformamida. A osta suspensidn se adicionan 1500
pertes dc polvo dc¢ poliacrilonitrilo y lao meszcla sc agita
a olta velocidad hasta que se obtiene una pasta uniforme.
Tras desairencidn la pasta es apropinda para la preparacidn
de pelicules y filamentos ya que el pigmento estd presente 7
ecn uns forma altamcnte dispersa no siendo visibles grandes
particulag., Se vierten sobre cristal, peliqulas de 20 milé-
simas de pulgada cn grosor y se secan inmediatamente a 1209
¢ durante 15 minutos. As{ se obtienen pelicuias amarillag
transparentes, de color subido y brillante gue mupestran so-

lidez oxeclente 2 la luz.

\
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NOTA

Descrito el objeto del presente invento,
de declaran nucvas y de propia invencidn las siguien-
tes reivindicaciones, con prioridad de la solicitud

de patente britanica n® 26.502/69 del 23,5.69.

5, 1. Un procedimiento pars la produccién de un

compuesto azometinico de la férmula

N
10, L 4 (1)
Cu .

en forma pigmentaria que tiene un tamafio de particulas que
15, no excede de 2,0 micras, caracterizado en quoe se hace
reaccionar conjuntemente 2-~hidroxi~l-naftaldehido, 2mmi-
nofenol y un agente cuprificante para formar un compuesto
de la férmula I y en que en este compuesto se realiza si-
multdneamente o degpués de la reaccidn quimica un trata-
20. miento de scondicionado para desmenuzarlo con objeto de

producirlo c¢n forma pigmentaria.



2. Un procedimiento segin se define en la rei-
vindicacidn 1, vn el que la forma no pigmentaria se mue-
le con una sgal do metal acuosoluble que se separa subsi-

guientemente de 1la mezcla mediante lavado con akua.

5e 3. Un procedimiento segin se define en le rei-
vindicaeidn 1, en el que primeranmente se hace reaccionar
conjuntanente 2-hidroxi-l-naftaldehido y 2-amincfenol bajo
condiciones acuosoalecalinas no oxidantes, y por adicionar
a ello, mientras se aplieca agitacidn mecdnica a la mezcla,

10, una solucidn acuosz de un agente cuprificante acuvsoluble,

4. Un procedimiento para la produccidn de un

compuesto azometinico.

Segin se describe y reivindica en la presen-
te memoria descriptiva que consta de 20 hojas foliadas

15, y escritas a mdquina por une sola cara.

Madrid, a 22 de Mayo de 1970
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