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PATENTE N? 94 126

"Processo de preparacdo de uma tinta de
impressao a base de um pigmento de disa-
zopirazolona ou de diarileto modificado

com azometina"

para que

SUN CHEMICAL CORPORATION, pretende obter

privilégio de invengdo em Portugal

RESUMDO

O presente invento refere-se a um processo de preparagao
de uma tinta de impressao, caracterizado por compreender oOs passos
de:

(a) formar um agente de acoplamento de azometina, por re-
acgao de um polimero de 6xido de alquileno terminado por amina e

uma acetanilida;

(b) formar um sal de tetrazdnio, por reacgcao do componen-

te disazo desejado com nitrito de sddio e Acido cloridrico;

(c) fazer reagir o sal de tetrazdnio resultante do passo
(b) com o acoplador desejado, na presenca do agente de acoplamento
de azometina resultante do passo (a), de modo a produzir-se um pig-

mento de disazopirazolona ou diarileto modificado com azometina; e

(d) misturar o pigmento de disazopirazolona ou diarileto
modificado com azometina, com um veiculo aguoso e/ou nao aquoso,

para produzir uma tinta de impressdo.
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MEMORIA DESCRITIVA

O presente invento refere-se ao processo de preparacao

de pigmentos de diarileto e de disazopirazolona melhorados.

Os pigmentos de diarileto e de disazopirazolona represen-

tam tipos importantes de colorantes de nivel geral.

Estes tipos de pigmentos sao bem conhecidos na arte ante-
rior e sao extensivamente utilizados como colorantes para tintas
a base de agua e solventes, revestimentos, tintas para pintura,
plasticos e similares a base de solvente e de agua. No entanto, os
pigmentos de diarileto e de disazopirazolona do presente invento
exibem maior intensidade de coloragéo, tonalidades mais claras, me-
nor reologia e brilho mais acentuado, comparados com pigmentos da

arte anterior.

As composigoes de pigmento melhorado do presente invento
sao obtidas por incorporacao das novas composicoes de azometina,
de interesse, no pigmento. Estas azometinas podem ser representa-

das pela féormula:

R

X $=N—R
IGNﬂLi::}—{::’LNﬂbpr

N-H
Ok,
(R)a

na qual: R €& um polimero de 6xido de alquileno;
Cada Rl € seleccionado independentemente dos outros de entre

OCH3, OCHZCH3 e Cl;

o]

grupo consistindo de CH3,
um inteiro de 0 a 5;
seleccionado de entre o grupo consistindo de Cl, CH

K e

3

>
D Oy O
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nas quais:

Cada R2

-3 -
’ H
ou ve_ b
\
\
v Yo
®),

€ seleccionado independentemente dos outros
de entre o grupo consistindo de CH OCH

OCHZCH3 e Cl;

3’ 3'

€ um inteiro de 0 a 5;

- € seleccionado de entre o grupo consistindo de

O e N-R;

€ seleccionado de entre o grupo consistindo de

CH3 e COOCZHS; e
€ seleccionado de entre o grupo consistindo de
CH3e H.

De preferéencia, o polimero de 6xido de alquileno (ou oli-

gomero) tem uma massa molecular média de cerca de 500 a cerca de

20 000 e a porcao alquileno contém de 2 a 8 Atomos de carbono. Sio

especialmente preferidos os polimeros que tém uma massa molecular
média de 1000 a 5000. A escolha preferida do polimero de oxido de

alquileno inclui o polimero de 6xido de etileno, o polimero de &xi-

do de propileno e um copolimero de 6xido de etileno e dxido de pro-

pileno, tais como os copolimeros tendo a formula:

CH3OCH2CH HZCH CH2CH

l l

Q /n CH,
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na qual: n & um inteiro de cerca de 4 a cerca de 200, preferen-

cialmente de 4 a 60; e Q & seleccionado de entre o
grupo consistindo de H e CH3.
A azometina estara tipicamente presente na composicao de
pigmento numa quantidade de nao mais do que cerca de 50% em peso,
preferencialmente de 5 a 30% em peso, com base no peso da composi-
¢ao (i.e. pigmento mais azometina). No caso de um pigmento de dia-

rileto, a azometina & tal que a porgao "K" tem o valor:

(Hs
72=C
H-C—

I
o=C

I
H-N

(R)

No caso de um pigmento de disazopirazolora, a azometina
é tal que a porcido "K" tem o valor:

Os pigmentos de diarileto tipicos tém a seguinte foérmula
geral:

T T3

§i$ﬂ%ﬂiki::>—<§i§;:¢%%;i§
o T

H-§ -H

@ Q..
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na qual X, Rl, R2, a e b tém os significados apresentados acima.

Os pigmentos de disazopirazolona tipicos tém a seguinte

formula geral:

na qual X, Y e L tém os significados apresentados acima.

De preferéncia, o pigmento de diarileto é um pigmento
tal como Pigmento Amarelo 12, Pigmento Amarelo 13, Pigmento Amarelo
14, Pigmento Amarelo 17, Pigmento Amarelo 83, Pigmento Amarelo 114,
Pigmento Amarelo 126, Pigmento Amarelo 127, Pigmento Amarelo 176 e
Pigmento Laranja 16. O pigmento de disazopirazolona e, de preferéncia,
um pigmento tal como Pigmento Laranja 13, Pigmento Laranja 34, Pig-
mento Vermelho 37, Pigmento Vermelho 38, Pigmento Vermelho 41 e
Pigmento Vermelho 42.

As tintas de impressao sao facilmente preparadas a partir
das composigOes de pigmento deste invento, incorporando o veiculo
aquoso e/ou nao aquoso, desejado, no pigmento mais azometina, da
maneira usual. Se se desejar, podem também ser incorporados surfac-

tantes, ceras, resinas, diluentes, etc., tipicos.

As novas azometinas do presente invento podem ser sinte-
tizadas e subsequentemente adicionadas ao pigmento de diarileto ou
de disazopirazolona desejado. Se este processo for empregue, a azo-
metina deve ser adicionada a medida que o vigmento vai sendo prepa-
rado. No entanto, a abordagem preferivel serd uma que envolva os
seguintes passos:

(a) Formacao de um agente de acoplamento de azometina por

reacgao de um polimero de oxido de alquileno com amina primaria ter-
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minal e uma acetanilida;

(b) Formacdo de um sal tetrazonio por reaccio do compo-
nente diazo desejado com nitrito de sédio e acido cloridrico;

(c) Reaccdo do sal tetrazdénio com o acoplador desejado
em presenc¢a do agente de acoplamento de azometina de modo a produ-

zir a azometina juntamente com o pigmento.

As reaccOes seguintes ilustram o eésquema reaccional geral

envolvido nos passos (a) - (c):

(a) Formacdo do agente de acoplamento de Azometina

o o
Il ] .
CH3C- CH2- C- R—N'H2
acetanilida polimero de &xido de alquileno com
amina primaria terminal
N-R O

i il
CHC-CH,- C—N‘H@ + H)0

agente de acoplamento de azometina

(b) Formagdo do Sal tetrazdnio

Cl Cl

HZNNHZ + 2(NaNO,) + 4 HC1

camponente diazo

Cl Cl

Ny @-@ NN¥CT® ¢ 2Nacl + 41,0

sal tetrazdnio
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(c) Formagao do Pigmento de diarileto modificado - Azometina

? ? ? Cl Cl
= —”NQC ©
CH,-C~CH, —N@ + cﬁ@m@@ NaNC1
acoplador de acetanilida sal tetrazdnio
R
AY
LA
CH3—C—CH2—C-N©
\/ agente de acoplamento de azametina
Hj? CH3 H C
O=C 1 C=N-R R-N= C C—N—R
H—C-—N—N—@-@N_N—C-H + H—C—N—b \—>O -N—C—H
' C=0
H N-H H—N 6!%
pigmento de diarileto composigao de matéria de azametina

(c) Formagao do Pigmento modificado de disazopirazolona
modificada - Azometina

H
|
’ N\ //£§> + Cf%f%N—<;2>-<:§;Nﬂﬁ%fj

o

acoplador de pirazolona sal tetrazonio

N OH

CH -é—CHZ-c-II\I—@

agente de acoplamento de azometina

-



70 960

C-247/C-257
- 8 -
If c1 ClH
H.C-C C-N=N_ N=N-C C-CH
3 | M | 3 +
N C:O <
Pigmento de disazopirazolona
+
CH,
|
f{ Ccl Ccl SR .
|
H3C-IC|———(i3-N=N- N=N-CH
|
N Cs C=0
\N. ./ © i
N NH

©

camposicao de material de azametina

it (Hy

R—Nj c1 Cl  C=N-R
HC=N @——@N:N—CI!—H
. ”
H H

camosicao de material de azametina

No caso de pigmentos de diarileto, o sal tetrazénio é nor-
malmente formado a partir da 3,3-diclorobenzidina ou da dianisidi-
na e o acoplador € normalmente a acetoacetanilida, acetoacetanili-
das substituidas ou misturas de varias acetoacetanilidas. Duma for-
ma similar, para pigmentos de disazopirazolona, emprega-se o mesmo
tipo de sal tetrazdnio em conjun¢ao com uma pirazolona, uma pirazo-
lona substituida ou misturas de varias pirazolonas. O acoplador de
azometina €, tipicamente, derivado de uma acetoacetanilida, tal co-

mo a acetoacetanilida, acetoaceto-2,4-xilida, acetoaceto-o-toluidi-
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da, acetoaceto-o-anisidida ou acetoaceto-2,5-dimetoxi-4-clorocanilida.

Os seguintes exemplos ilustram a preparacao das novas com-
posicoes de azometina e de diarileto modificado de azometina e de pig-
mento de disazopirazolona do presente invento.

Exemolo 1

Preparou-se a 3,3'-diclorobenzidina (DCB) tetrazotada
adicionando 21,7 partes de 3,3'-diclorobenzidina a 39,8 partes de
HCl a 202 Be e 140 partes de uma mistura de gelo/agua com agitacgao
constante, para formar uma suspensac homogénea. A esta suspensio
adicionaram-se 32,6 partes de nitrito de sodio a 38% e manteve-se
a agitacao por 1 hora a uma temperatura de 0 - SéC. Destruiu-se en-
tdo o excesso de acido nitroso por adicdo de, aproximadamente, 0,5

partes de acido sulfamico.

Preparou-se uma suspensao fina de acetoacetanilida (AAA)
adicionando 31,7 partes de AAA a 400 partes de HZO e 33,6 partes
de NaOH aquoso a 50%, e agitou-se a mistura até gue todo o AAA se
dissolveu. Ajustou-se a temperatura da solucdo a 0 - 50C com adicio
de gelo e subsequentemente precipitou-seo AAA por adicdo lenta de
38,5 partes de acido acético a 70%.

Preparou-se um componente de acoplamento de azometina
adicionando 1,2 partes de AAA a 13;5 partes de um volimero com ami-
na primaria terminal consistindo de 70% de 6xido de etileno e 30%
de oOxido de propileno e tendo uma massa molecular média de 2000
("Jeffamine M-2070", Texaco Chemical Corp.) e aquecendo a mistura
a 100 - 105oC com agitagao. Apos 1 hora a reacgao completou-se co-
mo evidenciado pelo desaparecimento da banda de absorcdo da cetona
no espectro de IV (aproximadamente a 1673 cm—l). Adicionou-se a
azometina resultante a suspensao de AAA imediatamente antes do aco-

plamento com o DCB tetrazotado.

Realizou-se, entao, o acoplamento adicionando a DCB tetra-
zotada a suspensdo de AAA durante um veriodo de 1 hora. Manteve-se

a agitacao até ndo permanecer qualaquer excesso de tetrazo e, entao,
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aqueceu-se a pasta a 90 - 959oC, agitou-se 15 minutos, filtrou-se,
lavou-se e secou-se num forno a 60oC.

Realizou-se a avaliac¢ao adicionando 25 partes do pigmen-
to a 75 partes de um veiculo de tinta a base de agua contendo uma
resina acrilica de grau comercial ("Joncryl 67", s.C.Johnson) e
300 partes de esferas de ago inoxidavel de 1/8 de polegada. Colo-
cou-se a mistura num misturador de tinta "Red Devil" durante 30 mi-
nutos, para produzir uma base moida. A viscosidade da base moida
era aproximadamente metade da de uma base moida de pigmento Amarelo
12 convencional. Prepararamse tintas flexo & base de agua, tratando
as pases moidas para um conteido de pigmento de 9,0% com veiculo
adicional. O pigmento produziu uma tinta gque era aproximadamente
20% mais forte, mais brilhante e mais transparente que as tintas

preparadas a partir do Pigmento Amarelo 12 convencional.
Exemplo 2

Repetiu-se o exemplo 1 excepto que se usaram 32,7 partes
de acetoaceto-o-toluidido (AAOT) em vez de AAA. O pigmento Amarelo
14 resultante quando avaliado como no exemplo 1, deu resultados si-

milares versus um Pigmento Amarelo 14 convencional.

Exemplo 3

Seguiu-se o procedimento do exemplo 1 excepto que se adi-
cionaram a suspensdo de AAA precipitado e o acoplador de azometina

a solucao de tetrazo. Os resultados foram similares aos do exemplo 1.
Exemnlo 4

Seguiu-se o procedimento do exemplo 2 excepto que se con-
verteu o produto num bolo prensado com 50% de solidos, e se avaliou
por utilizagao de um moinho de projécteis em vez do misturador de
tinta, para dispersar o pigmento. A tinta resultante mostrou um au-
mento de brilho, forga e transparéncia comparada com um pigmento
Amarelo 14 convencional.
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Exemplo 5

Obtiveram-se, DCB tetrazotado, uma susvensao fina de AAA
€ um componente de acoolamento de azometina, pelo procedimento do
exemplo 1. Realizou-se entdo o acoplamento adicionando, simultanea
e separadamente, DCB tetraéotado e componente de acoplamento de
azometina a suspensdo de AAA durante um periodo de 1 hora. Manteve—
-se a agitagao até que ndo permaneceu qualquer excesso de tetrazo,
e entdo, aqueceu-se a pasta a 90 - 950C, agitou-se durante 15 mi-

nutos, filtrou-se, lavou-se e secou-se num forno a 60oC.

Realizou-se a avalia¢ao adicionando 25 vartes da prepara-
cdo do pigmento a 75 partes de um velculo de tinta para publicacdo
de gravuras contendo resinato 2Zn/Ca, tolueno, e lecitina, e 150
partes de bolas de ag¢o inoxidavel de 1/8 de polegada. Colocou-se a
mistura num misturador de tinta "Red Devil"” durante 30 minutos pa-
ra produzir uma base moida. Obteve-se uma tinta acabada por dilui-
cao da base moida com veiculo adicional a uma viscosidade standard
(30 segundos através de #1 Zahn Cup). A prepara¢ao de pigmento pro-
duziu uma tinta que era 30% mais forte, mais brilhante, e mais
transparente do que um pigmento nao tratado. A preparagdo de pig-
mento era menor em viscosidade da base moida e mais verde na avalia-

cao de cor versus um Amarelo 12 convencional tratado com amina.
Exemnlo 6

Seguiu-se o procedimento do exemplo 1 excepto que se usa-
ram 20,9 partes de o-dianisidina em vez de 21,7 vartes de 3,3'-di-

clorobenzidina para produzir 62,2 partes de Pigmento Laranja 16.

Realizou-se a avaliacao numa tinta para gravura de emba-
lagem, tipo C, adicionando 25 partes de pigmento a 75 partes de um
veiculo moido baseado em RS-nitrocelulose com 300 partes de esferas
de ago inoxidavel de 1/8 de polegada. Colocou-se a mistura num mis—
turador de tinta "Red Devil" durante 30 minutos para produzir uma
base moida, a qual se adicionaram 180 partes de uma solucao de re-

sina maleica tipica contendo tolueno e alcool isoprooilico, para
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baixar o teor. Ajustou-se,entao, a tinta a uma viscosidade de impres-
sdo (22 segundos através de um#:2 Zahn Cup) por adicio de acetato

de isopropilo. Comparada com uma tinta feita a vartir de Laranja

16 preparado convencionalmente, a tinta do presente invento era 30%
mais forte, mais brilhante, mais transparente, e menor em reologia.
Para demonstrar a versatilidade do invento, apreciaram-se também
estes pigmentos numa tinta flexografica a base de agua de acordo
com o processo do exemplo 1. O Laranja 16 do nresente invento era
novamente mais forte, mais brilhante e mais transvarente que o La-

ranja 16 nao tratado.
Exemplo 7

Sequiu~se o procedimento do exemplo 1 excepto que se usa-
ram 46,5 partes de acetoaceto-2,5-dimetoxi-4-cloroanilina em vez
das 31,7 partes de acetoacetanilida, para produzir 82,1, vartes de
pigmento Amarelo 83. Apreciou-se o material resultante como no exem-
plo 6, versus um Amarelo 83 nao tratado; o primeiro era considera-
velmente mais forte, mais brilhante e mais transparente, tanto em

tintas a base de solvente como em tintas a base de Aagua.

Exemplo 8

Seguiu-se o procedimento do exemplo 1 excepto que se
usaram 15,8 partes de acetoacetanilida e 17,0 partes de acetoaceto-
-p-toluidido em vez das 31,7 partes da acetoacetanilida para se
produzirem 64,5 gramas de Pigmento Amarelo 114. Relativamente a uma
amostra de Pigmento Amarelo 114 nao tratada, a preparacio de pig-
mento do exemplo mostrou acentuados brilho, forga, transparéncia e
reologia, tanto em tintas flexograficas a base de agua como em tin-
tas flexograficas a base de solvente.

Como se pode ver nos exemplos 1-8 anteriores, os pigmen-
tos de diarileto modificados obtiveram propriedades significativa-
mente melhoradas. Especificamente; 0s pigmentos de diarileto modi-
ficados caracterizam-se por uma baixa viscosidade, em adicdo a for-

¢a, brilho e transparéncia melhorados.
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Os pigmentos de diarileto modificados podem utilizar-se
em todas as aplicag¢oes onde se utilizam os pigmentos de diarileto.
S3o especialmente dteis em tintas flexograficas a base de agua, tin-
tas para gravura i base de Agua, novas tintas 3 base de agua e em
qualquer revestimento a base de agua onde se utilizam os pigmentos
de diarileto. S3ao também Uteis em tintas 3 base de solvente, inclu-
indo tintas flexograficas de solvente, tintas para publicacido de
gravuras, varias tintas para gravura de embalagem i base de solven-
te, e revestimentos a base de solvente onde se utilizam os pigmen-

tos de diarileto.

Exemplo 9

Preparou-se 3,3'-diclorobenzidina (DCB) tetrazotada adi-
cionando 17,5 partes de DCB a 100 partes de uma mistura de gelo/
agua e 32,1 partes de HCl a 209Be, com agitacio constante, para for-
mar uma suspensao homogénea. Adicionaram-se entdo a esta suspensao
35,7 partes de uma solucao aguosa de nitrito de sdédio a 28% e man-
teve-se a agitacao por 1 hora a uma temperatura de 0 - 5oC. ApOs
uma hora, destruiu-se o excesso de acido nitroso com a adicao de

aproximadamente 0,5 partes de acido sulfamico.

Preparou-se uma suspensao fina de l-fenil-3-metil-5-pira-
2O e
13,1 partes de hidroxido de sddio aquoso a 50%, e agitou-se a mis-

zolona (PMP) adicionando 25,2 partes de PMP a 400 partes de H

tura até que todo o PMP se dissolveu. Precipitou-se entao o PMP por
adicao lenta de 15 partes de acido acético a 70%.

Preparou-se um componente de acoplamento de azometina (I)
adicionando 0,7 partes de acetoacetanilida (AAA) a 7,9 partes do
mesmo polimero com amina terminal que se empregou no exemplo 1, e
aquecendo a mistura a 100 - 105oC com agitacao. Apos uma hora, com-
pletou-se a reacg¢ao como evidenciado pelo desaparecimento da banda
de absorc¢ao da cetona no espectro de IV a 1673 cm_l.

Conseqguiu-se entao a formacdo da composigdo do pigmento
Laranja 13 do presente invénto por adigao simultanea do DCB tetra-—

zotada e do composto de azometina (I) & susvensdo de PMP durante
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um periodo de 70 minutos. Manteve-se a agitacio até que nao perma-
neceu qualguer excesso de DCB tetrazotada, e agueceu-se,entao a pasta
a 90 - 95¢C, agitou-se durante mais 15 minutos, filtrou-se, lavou-
-se e secou-se num forno a 609c; para dar 51,0 partes de uma com-
posicao de pigmento Laranja 13.

Realizou-se a avaliacao adicionando 25 partes do pigmen-
to a 75 partes de um veiculo de tinta a base de agua contendo uma
resina acrilica de grau comercial ("Joncryl 67", S.C.Johnson) e 300
partes de bolas de ago inoxidavel de 1/8 polegada. Colocou-se a mis-
tura num misturador de tinta "Red Devil" durante 30 minutos, para
produzir uma base moida. A viscosidade da base moida era aproxima-
damente metade da de uma base moida de um pigmento Laranja 13 con-
vencional. Prepararam-se tintas flexo 3 base de agua tratando
as bases moidas para umconteido de pigmento de 9,0% com veiculo adi-
cional. O pigmento produziu uma tinta que era aproximadamente 30%
mais forte, mais brilhante e mais transparente do que as tintas
pPreparadas a partir do Pigmento Laranja 13 convencional.

Para demonstrar a versatilidade do invento, realizou-se
também a avaliacdo numa tinta para gravura de embalagem, tipo C,
adicionando 25 partes de pigmento a 75 partes de um veiculo moido
baseado em RS-nitrocelulose com 300 partes de bolas de ago inoxida-
vel de 1/8 polegada. Colocou-se a mistura num misturador de tinta
"Red Devil" durante 30 minutos para produzir uma base moida, a qual
se adicionaram 180 partes de uma solucaoc de resina maleica tipica
contendo tolueno e alcool isopropilico rara baixar o teor. Ajustou-
~-se entdo a tinta a viscosidade de impressio (22 segundos através
de #= 2 Zahn Cup) por adicdo de acetato de isopropilo. Comparada com
uma tinta feita a partir de Laranja 13 preparado convencionalmente,
a tinta do presente invento era 30% mais forte, mais brilhante,

mais transparente, e menor em reologia.
Exemnlo 10

Repetiu-se o procedimento do exemplo 9 excepto gque se usa-
ram 26,5 partes de l1-(p-tolil)-3-metil-5-pirazclona em vez de 25,2
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partes de l-fenil-3-metil-5-pirazolona, para produzir 53,0 partes

de uma composicao de pigmento Laranja 34.

A avaliagéo‘%gsta composi¢ao de pigmento em ambos os sis-
a base .
temas de tinta flexo/de agua e de tinta para gravura de embalagem,
tipo C,do exemplo 9 produziu melhoramentos similares sobre um La-

ranja 34 convencional preparado sem as azometinas deste invento.

Exemplo 11

Preparou-se o-dianisidina (ODA) tetrazotada adicionando
19,5 partes de ODA a 100 partes de uma mistura de gelo/agua e 37,1
partes de HCl a 20°Be, com agitagao constante para formar uma sus-
pensao homogénea. A esta suspensao adicionaram-se 12,1 partes de
nitrito de sddio e manteve-se a agitagdo durante 90 minutos a uma
temperatura de 0 ~ 5°C. O acido nitroso que permaneceu eliminou-se

com adigao de aproximadamente 0,5 partes de acido sulfamico.

Preparou-se uma suspensao fina de 1-(p-tolil)-3-metil-5-
-pirazolona (PTMP) de acordo com o procedimento do exemplo 1 utili-
zando 30,8 partes da PTMP, 600 partes de agua, 15,0 partes de hi-

droxido de sbddio aquoso a 50% e 17,0 partes de acido acético a 70%.

Conseguiu-se entao a formagao de um pigmento melhorado
vermelho 37, por adigéo simultidnea do ODA tetrazotado e de 9,4 par-
tes de composto de azometina (I) & suspensao de PTMP durante um
periodo de 70 minutos, mantendo um pH de 5,2 - 5,6 por adicao de
hidroxido de sddio aquoso diluido. Manteve-se a agitagao até que
nao permaneceu qualquer excesso de ODA tetrazotado, e entdo agueceu-
~se a pasta a 90 - 95°C, agitou-se durante mais 5 minutos, arrefe-
ceu-se a 7OOC, filtrou-se, lavou-se com agua e secou-se num forno

a 60°C para dar 61 partes de uma compdsigéo de Pigmento Vermelho 37.

A avaliagao desta composi¢ao de pigmento em ambos os sis-
temas de tinta flexé?ggsggua e de tinta para gravura de embalagem,
tipo C, do exemplo 9 produziu melhoramentos similares sobre um Pig-
mento Vermelho 37 preparado sem o composto de azometina do presente
invento.
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Exemglo 12

Repetiu-se o procedimento do exemplo 11 excepto que se usa-
ram 28,4 partes de l-fenil-3-metil-5-pirazolona (PMP) em vez de
1-(p-tolil)-3-metil-5-pirazolona (PTMP) para produzir 58,0 partes

do Pigmento Vermelho 41 similarmente melhorado.

Exemplo 13

Repetiu-se o procedimento do exemplo 9 excepto gue se usou
um componente de acoplamento de azometina preparado a partir de 0,7
partes de acetoacetanilida e 7,9 partes de um polimero com amina
primaria terminal consistindo de 95% de &6xido de propileno e 5% de
oxido de etileno e tendo uma massa molecular média de 2000 ("Jeff-
amine M 2005", Texaco Chemical Corporation), para produzir 51,0
partes de uma composigao de pigmento Laranja 13 tendo um brilho e
uma transparéncia melhorados, numa tinta para gravura de embalagem,

tipo C, comparada com o Laranja 13 do exemplo 9.

Exemplo 14

Repetiu-se o procedimento do exemplo 13 excepto que se
adicionaram 12,0 partes de colofdnia & pasta de pigmento, a 90 -
- 950C, antes da filtracao. A composicao de pigmento Laranja 13
resultante mostrou forga e capacidade de dispersao grandemente acen-

tuadas para a coloragao do policloreto de vinilo (PVC).

Enquanto se mostraram certas concretizagdes e detalhes re-
presentativos, com o propdsito da ilustragdo do invento, sera claro
para os peritos na arte que podem fazer-se neles varias modifica-

¢oes sem desvios ao espirito e ambito do invento.
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REIVINDICACOES
1 - Processo de preparagao de uma tinta de impressao,

caracterizado por compreender os passos de:

(a) formar um agente de acoplamento de azometina, por
reacgao de um polimero de 6xido de alguileno terminado por amina
e uma acetanilida;

(b) formar um sal de tetrazodnio, por reacgéo do componen-
te disazo desejado com nitrito de sddio e acido cloridrico:

(c) fazer reagir o sal de tetrazénio resultante do passo
(b) com o acoplador desejado, na presenca do agente de acoplamento
de azometina resultante do passo (a), de modo a produzir-se um pig-

mento de disazopirazolona ou diarileto modificado com azometina, e

(d) misturar o pigmento de disazopirazolona ou diarileto
modificado com azometina, com um veiculo aquoso e/ou nio agquoso,

para produzir uma tinta de impressao.

2 - Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracteri-
zado por o polimero de oxido de alguileno ter um peso molecular
médio de cerca de 500 a cerca de 20 000 e a porgao alquileno con-
ter 2 a 8 atomos de carbono.

3 -~ Processo de acordo com a reivindicagao 2, caracteri-

zado por o polimero ter um peso molecular médio de 1000 a 5000.

4 - Processo de acordo com a reivindicagéo 2, caracteri-
zado por o polimero de 6xido de alquileno ser um polimero de 6xido
de etileno.

5 = Processo de acordo com a reivindicagao 2, caracteri-
zado por o polimero de 0xido de alquileno ser um polimero de oxido

de propileno.

6 - Processo de acordo com a reivindicagao 2, caracteri-

zado por o polimero de &xido de alquileno ser um copolimero de Oxi-
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do de etileno e Oxido de propileno.

7 =~ Processo de acordo com a reivindicagéo 6, caracteri-
zado por o copolimero ter a férmula:

CH3OCH2CH CHz?HO CH2TH

CH3

. n
na qual: n &um inteiro de cerca de 4 a cerca de 200, e

Q €& seleccionado entre o grupo consistindo de H e CH

3
8 - Processo de acordo com a reivindicagao 7, caracteri-

zado por n ser de 4 a 60.
9 - Processo de acordo com a reivindicagéo 1, caracteri-

zado por o pigmento de diarileto ser seleccionado entre o grupo
consistindo em Pigmento Amarelo 12, Pigmento Amarelo 13, Pigmento
Amarelo 14, Pigmento Amarelo 17, Pigmento Amérelo 83, Pigmento Ama-
relo 114, Pigmento Amarelo 126, Pigmento Amarelo 127, Pigmento Ama-
relo 176 e Pigmento Cor-de-Laranja 16.

10 - Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracteri-
zado por o pigmento de disazopirazolona, ser seleccionado do gru-
PO consistindo nos seguintes pigmentos: Pigmento Cor-de-Laranja 13,
Pigmento Cor-de-Laranja 34, Pigmento Vermelho 37, Pigmento Verme-
lho 38, Pigmento Vermelho 41 e Pigmento Vermelho 42.

Lisboa, 22. M1 1590

Iri

Por SUN CHEMICAL CORPORATION
- O AGENTE OFICIAL -
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