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Objeto de la invencidn son mezclas de 75 a 85 por

ciento en peso del compuesto de la férmula I

OCH H 3C0

3 7__
OZN—QN =N - EH - co - nu—¢ \> ‘ T

0 - C113

Y 25 a 15 por ciento en peso del compuesto de la férmula II

. _NO H,CO
2 3 -
H3co-§h_jf—u =N - CH - CO - NH-~

O-—CH3

Objeto de la invencidén es ademds uwn procedimiento
ventajoso para 1a'preparaci6n de las mezclas mencionadas,
que se caracteriza porgue se diazotan 0,75 a 0,85 equiva-
lentes molares de S-nitro-2-amino~-anisol y 0,25 a 0,15 equi
valentes molares de 3-nitro-4-amino-anisol y se copulan
con 2-acetoacetilaminoanisol.

Objeto de la invencidén es ademéds el empleo de las
nezcias meneionadas como pigmento, especialmente para te-
fiir e imprimir o estampar papel, materiales sintéticos, re-
sinas naturales y sintéticas, caucho, seda de viscosa, és-
teres o éteres de celulosa, poliolefinas, poliuretanos, po-

liacrilonitrilo o poli(tereftalatos de glicol) asi como pa-
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ra la preparacibén de tintas de impresidén, colorantes para
estampacidén, pinturas de barnices o pinturas en dispersién.

Las mezclas segin la invencién son obtenibles me-
diente mezelado intenso de los componentes en la proporecidn
de mezcla indicada, pero ventajosamente medisnte la llama-
da copulacién mixbta. Para ello las aminas mencionadas an-
teriormente se diazotan por separado o preferiblemente en
comin segin métodos usuales y se copulan, ventajosamente
en presencia de agentes tensioactivos no idnicos, catidni-~
cos, anféteros y preferentemente anidnicos, -con 2-acetoace~
tilamino-anisol,

La diazotacién de las aminas puede efeciuarse por
ejemplo con nitritos de metales alcalinos o con ésteres al-
cohilicos de cido nitroso y con un 4cido mineral, pero tam
bién con 4cido nitrosilsulfdrico a temperaturas de aproxima
damente ~-20 hasta +300C, preferentemente O hasta 20°C, En
este caso, asi como también en la copulacidn subsiguiente
puede ser Util emplear una adicidn de agentes tensioactivos,
tales como por ejemplo agentes dispersantes no iondgenos,
aniénicemente activos o catidnicamente activos. Ia copula~
cién se efectido a temperaturas de aproximadamente -20 hasta
+ 508G, preferentemente 0 hasta 402C, especialmente 10 has-
ta 30¢¢,

la diazotacién y copulacidén pueden realizarse'tamP.

bién en presencia de adecuados disolventes orgdnicos, tales
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como por ejemplo 4cido acético glacial, aleanoles inferiores
dioxano, formamida, dimetilformemida, dimetilsulféxido, pi-
ridina o N~metilpirrolidona. .

'Preferentemente, para el mejoramiento de la dis-
persabilidad, se afiaden productos resinosos solublés en 41—
calis, .por ejemplo resinas de colofonia, resinas polimeras
de colofonia, jabamsde resinas, resinss de colofonia modi-
ficadas quimicamente, tales como resinas de maleato y co-
lofonia, resinas alguidicas y otras resinas hidrocarbona~
das procedentes de procesos de sintesis, con un Indice de
écido elevado, o combinaciones de tales resinas entre si.
Estas resinas pueden estar presentes en el products del pro
cedimiento con grupos libres, capaces de formar sales, o
parcial o totalmente en forma de sales, pbr ejenmplo con io-
nes de metales aléalinotérreos. Puede ser fambién ventajoso
realizar la copulacidén en presencia de un material insolu-
ble finamente dividido, por ejemplo de sulfatos y de earbo-
natos de metales alcalinotérreos, didxido de titanio o mi-
nerales arcillosos, asl como también en presencia de mabe-
riales sintéticos orgénicos finamente daivididos., .

Las mezclas segin la invencidn se Qistinguen por
w elevado poder colorante, elevado brillo, muy buen barni-

zado transparente asi como buenas propiedades reolégicas.

| Las mezclas segin lg invencidén constituyen wn amarillo nor-

mal verdoso puro, pero son de color amarillo més rojizo que
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el componente de la férmula I, El poder colorante y el to-
no de color son muy similares al Amarillo pignentario 12
utilizado en gran medida en la industria de imprenta y es-
tampacién, pero frente a éste se distinguen por una soli-
dez a la luz, claramente mejorada, asi como por una superiol]
transparencia, brillo superior y mejor capacidad de fluir
en sistemas de aglubinentes. Debido a su poder colorante
gorprendentemente elevado, las mezclas segin la invencidn
son superiores a mezclas andlogas, que son obbtenibles con
utilizacidén de 3-nitro-4~amino~-anisol y 4~cloro-2-nitro-
-anilina como componentes diazoicos.

En los c¢jemplos siguientes, los dabos porcentua-
les se refieren al peso, si no se indica otra cosa.
Ejemplo 1

28,6 g de 5-nitro~2-amino-anisol y 5 g de 3-nitro-
~4-amino-anisol se transforman, en una mezcla de 61,5 g de
4cido clorhidrico al 31% y 21 g de agua, en los clorhidra~
tos, y a 0 hasta 102C se diazotan con 34,5 g de solucidn de
nitrito de sodio al 40%.

43,1 g de orto—anisidida de 4cido acetoacético se
disuelven en 600 g de agua y 40,7 g de lejia de sosa al 33% |
a temperatuvra ambiente & esta solucidén se mezcla con una so
lucidn de wn agente dispersante anibnico, que contiene 3 g
de sal sédica de éster diisodecilico de 4cido sulfosuceini-

co. Después de esto la orto-anisidida de Acido acetoacético
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se precipita a partir de la solucién a 15¢C mediente adi-
cién de 23,1 g de dcido acético glacial para formar una
sugpensidén fina y; después de aurentar el valor de pH a
6,5, se copula en el espacio de 1 hora mediante adicién con
tinua de la solucién de sal diazénica clarificada. Después
de esto se neutraliza la suspensién del producto de copula~
cidn y se mezcla con una solucién de 5,6 g ;le uns resina
polimeria de colofonia en 30 g de agua y 2 g de lejla de
sosa a 33%, se calienta a 909C, se mezcla a esta temperaw
tura con una solucidn de 2 g de clo::*uivo de calcio ¥y se man-
tiene la temperatura durante 1 hora a 90¢C, Mediante dilu-
cién con agua fria se enfria z continuacidén a 70°C y el
pignénto acabado se filtra con succidn, se lava, se seca ¥y
se muele. | A |
Ejemplo 2

43,1 g de orto-anisidida de 4cido acetoacético se di

3

suelven tal como estd descrito en el ejemplo 1, en agua y
en lejia de sosa ¥y la solucidn se clarifica mediante fil-
tracidn. déspubs de la adicibén de 2 g de tierra de infuso-
rios, La solucién clarificada se mezcla a continuacibén con
una emulsién acuosa, gque contiene 3,6 g de una mezcla de un
‘aceite minersl de punto de sbullicién de 160 a 3309C y de
wma sel de la férmula CHy(CHy)yy_yg =S50,~NH-CH,~COONa, Des-
rués de esto se precipita el componente de copulacidn a

152C con 23,1 g de 4cido acético glacial para formar una
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suspensién finemente dividida. Después de aumentar el va~-
lor de pH a 6,5 se copula con una solucién de sal de dia~
zénio, preparada segin el ejemplo 1, en el espacio de 1
hora. Se agita posteriormente durante 1 hora a températu~
ra ambiente, se mezcla después de esto con una solucién ca-
liente de 3,5 g de colofonia y 31 g de una resina de malea-
to y colofonia con un Indice de acidez de 280 a 310 en 15 g
de agua ¥y 3,4gdelejla de sosa al 33 % y se calienta en 45
minutos a 70eC, se égita posteriormente durante 30 minutos
a estla femperatura vy se trata para formar el pigmento tal

como estd descrito en el ejemplo 1.

Ejemplo 3

43,1 g de orto~anisidida de 4cido acetoacético se

copulan tal como estd descrito en el ejemplo 2. Directamen—

‘te después de la copulacibn, se introducen en la suspen-

sién del producto de copulacién 0,9 g de H2304 en forma
de 4eido sulfdrico dilufdo y después de esto se esparcen
2 g de cloruro de bario cristalizado. Después de esto se
agita posteriormente durante 1 hora y se continida proce-

diendo segin el ejemplo 2.

Ejemplo 4

¢5,2 g de S5-nitro-2-amino-anisol y 8,4 g de 3-ni-
$rom4-amino-anisol se diazotan tal como estd descrito en
el ejemplo 1 y se copulan con 43,1 g de orbto-anisidida de

4cido acetoacético y se contindan tratando para formar el
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pignento acabado. El pigmento obtenido es de color amari-~
1lo mds rojizo que el obtenido segin el ejemplo 1, pero se
distingue por lo demis pox propiedades similarmente buenas.
Ejemplo 5 '

20 g del polvo de pigmento obtenido segin el ejem
plo 1 se dispersan en un mezclador de tres rodillos en 113
g de vn aglomerante para tintas offset/tipografia wsual en
el'comercio ¥ se imprimen sobre papel couché con una capa
aplicada de tinta de 1,5 g/m®. Se obbiene una impresidén de
color amaxillo de pqder.éolorantg muy elevado, aproximada-
mente en el tono de color de fmarillo pigmentario 12 con
brillo sobresaliente, con baymizado transparente muy bue~
no y con una solidez a la luz que supera claramente la del
Amarillo pigmenta;io 12. ILa pasta de estampacidén obtenida
se distingue por ﬁna muy buena capacidad para fluir.
Ejemplo 6

51 se prepara andlogamente al ejemplo 1, a partir
de 33,6 g de 5-nitro~-2-amino~anisol y 43,1 g de orto-anisi-
dida de 4cido acetoacético el pigmento de la constitucidn
I ¥y correspondiente con 33,6 g de 3-nitrov—-4-sminoanisol y
43,1 g de orto-znisidida de 4cido acetoacético el pigmento
de la constitueién IT Y se mezclan ambos pigmentos intensa-
mente en la proporcidén molar 0,85 : 0,15, mezclando los pig
mentos pulverizados durante 16 horas sobre una mesa de ro-

dillos, se obftiene un polvo pigmentario con aproximadamente
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las nismas propiedades que se obtienen segin el ejemplo 1.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de inveucidn propia y nueva que se pre
|

'sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
ke Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los que se re
Eogen en las reivindicaciones siguientes:

12~ Procediﬁiento para la preparacidén de mezclas
de compuestos azoicos, constituidas por 75 a 85 por cien-

to en peso del compuesto de la formula I

OCH; H500,
0N — N =N - cH - CO - NH I
Co - CH,

y por 25 a 15 por ciento en peso del compuesto de la fér-

mula I1
N0, H5CO

CQ - CH3

caracterizado porque se diazotan 0,75 a 0,85 equivalentes
molares de S5-nitro-2-amino-anisol y 0,25 a 0,15 equivalen

tes molares de 3-nitro-4-amino-anisol y se copulan con 2-
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~acetoacetilanino~-anisol.

28,~ Procedimiento segin la reivindicacién 12, ca

' racterizado porque la diazotacidn se efectiia a -20 hasta

+3000C,

33,- Procedimiento segiin las reivindicaciones 12
y 2%, caracterizado porque la diazotacidn se efectha a O
hasta 209C,

48,.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 12, ca
racterizado porque la copulacidn se efectlia a -20 hasta
+5000.,

52.- Procedimiento segin las reivindicaciones 18
¥y 42, ceracterizado porgue la copulacién se efectta a O
hasta 4020, -

62.- Procedimiento segin la reivindicacién 12, ca
racterizado porque se afladen resinas solubles en &dlcalis.

7%, PROCEDIMIENTO PARA LA PRE?ARACION DE MEZCLAS
DE COMPUESTOS AZOICCS.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria censta de DIEZ hojas escritas a mé-
quina por una sola cara.

Madrid,13.JN1978
P.A.
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