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" PATENTE
‘DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE LACAS DE COLOR", a
favor de J. R. GEIGY A.G., de nacionalidad suiza, domiciliada
en BASILEA, (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidén se refiere a colorantes de pig-
mento, que se distinguen por notable solidez a la luz y redu-
cida aptitud iigratoria en aglutinantes organicos o bien ma-
terias artificiales. Se refiere, asimismo, a procedimientos
para la preparacién de los nuevos colorantes de pigmento,
ademds a procedimientos para la preparacidon de materias natu-
rales y artificiales de alto peso molecular, tefilidas de modo
s6lido a la luz, en forma de lacas y de masas plasticas, con
empleo de las nuevas lacas de color, as{ como, a titulo dé
producto industrial, al material tefiido sdlidamente a la lusz

con su ayuda.
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Se ha encontrado gue se obtiene lacas de color nota-
blemente sélidas a la luz y que practicamente no presentan
migracién, si se copula un acido aminobencensulfdnico dlago-
tado que contiene a lo menos dos grupos de poder hidrodisol-
vente, de disociacidn dcida, segin métodos en sf{ conocidos
con una arilamida de acido o-oxiarilcarboxilico gue copula en
posicidén orto con respecto al grupo hidroxilo, y si se con-
vierte en laca el monoazocolorante obtenido, segun métodos en
8{ conocidos con compuestos de metales polivalentes.

Los dcidos aminobencensulfdénicos utilizados segin la
invencidn pueden contener como ulteriores grupos de poder hi-
drodisolvente de cisociacidén acida, grupos de acido sulfdnico
y grupos carboxilo, y ademas, ulteriores substituyentes usua-
les en azocolorantes, por ejemplo haldgeno, grupcs alkilo o
grupoe alcoxi. Al efecto, resulta particularmente ventajoso
el empleo de tales &cidos aminobencensulfonicos como diazo-
componentes que contienen un grupo carbox{lo o, preferentemen-
te, un grupo de acido sulfdnico en posicidon vecina con respec-
to al grupo amino.,

La diazotacidn se lleva a cabo del modo usual en me-
dio 4cido mineral, en frio segin el metodo directo o indirec-
to con nitrito sddico.

Entre las arilamidas de &cido o-oxiarilcarbox{lico
que copulan en posicidén orto con respecto al grupo hidroxilo,
utilizadas segin la invencidn como componente de copulaciodn,
entran en consideracién préferentemente'las arilidas de acido
2,5-oxinaftoico que se derivan de aminas primarias de la se-
rie de los bencenos y de las naftalinas. Pueden contener en
el radical arilamido aun ulteriores substituyentes usuales en

azocolorantes, por ejemplo haldgeno, grupos alkilo y grupos
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alcoxi. Como componentes de copulacion pueden utilizarse
eventualmente, también arilamidas de dcido 2-oxicarbazol-3-
~carbox{lico, o arilamidas de acido 3-oxicarbazol-2-carboxi-
lico, ademas 3-oxidifenilen-oxido-2-carboxi1arilamidas. La
copulacién se lieva a caboc en medio alcalino, o con fina dis-
persién del azocomponente, también en suspension ligeramente
acida, en presencia de sales de metales alcalinas de acidos
grasos inferiores que neutralizan el acido mineral. Después
de terminada la copulacién, el colorante, ¢ es alslado y di-
suelto en agua fresca, o la solucidén de copulacién es neutra-
lizada, eventualmente calentada y entonces la solucidn de co-
lorante es mezciada homogéneamente con sales solubles de me-
tales polivalentes, preferentemente con soluciones acuosas de
metales alcalinotérreos o térreos, eventualmente asimismo con
soluciones de sales manganosas. E1 precipitado de la laca de
color se efectia convenientemente a temperaturas de 80-100°C.
Como agente de precipitacidén pueden utilizarse por ejemplo
soluciones acuosas de cloruro calcico, de cloruro o anitrato
de estroncio, de cloruro de bario, de sulfato de aluminio, de
cloruro manganoso, o de sulfato manganoso. El agente de pre-
cipitacidén es empleado en tal cantidad que a cada molécula de
colorante corresponde a lo menos un atomo de metal polivalen-
te, 81 bien se utiliza preferentemente el agente de precipi?
tacibén en exceso.

Para la produccion de lacas de color de textura blan-
da, las mas de las veces es ventajoso que la conversidn en
laca de los monoagzocolorantes sea llevada a cabo con saleg de
metales alcalinotérreos o térreos en presencia de dispersan-
tes de actividad superficial y/o de otras materias protecto-

ras gue al secar impiden la formacidn de un grano duro.
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Al efecto resultan adecuadas, por ejemple, soluciones de jabo;
nes alcalinos de dcidos grasos superibres, jebdén de colofo-
nia, o bien emulsiones de grasas, ceras, parafinas, aceites
grasos, o plastificantes, usuales en la indusiria de lacas y
de materias artificiales, gque son preparadas con ayuda de ja-~
bén u otros emulgentes. la conversién en laca, eventualmente
puede llevarse a cabo también en presencia de substratos, por
ejemplo en presencia de hidréxido de aluminio, sulfato de ba-
rio, o didéxido de titanio.

Las lacas de color precipltadas entonces, o son ais-
ladas, secadas y transformadas por molienda en una forme de
uso productiva, o ulteriormente elaboradas como masas humedas,
por ejemplo dispersadas segun el procedimiento flushing en
aglutinantes o bien plastificantes organicos.

Con los nuevos colorantes se obtiene, con arreglo al
método antes esbozado, lacas de color de un rojo vivo que se
distinguen por notable solidez a la luz y resistencia gl ca-
lor., Gracias a estas propiedades son muy apropiladas para la
tintura de pigmentacidn de materias naturales y artificiales
de peso molecular mas elevado, por ejemplo en la forma de la-
cas o masas plasticas y, perticularmente, para el tefiido de
las as{ llemadas lacas al fuego. En estas materias éon parti-
cularmente valioses debido & su muy reducida tendencia migra-
toria.

Los siguientes ejemplos sirven para la ilustracidn
mids detenida del objeto de la inveneidn, sin limitarlo. En
ellos, si no se observa otra cosa, les partes significan par-
tes en peso, y las temperaturas estan indicadas en grados
Celsius. Donde se indica expresamente partes en volumen, ég-

tas estan en la misma proporcion con respecto a las partes en
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peso como el litro con respecto al kilogramo.

EJEMPLO 1.

25.3 partes de &cido anilin-2,5-disulfénico en forma
de la sal monosdodica son disueltas en 480 partes de agua, en-
friadas a 0-3° y diazotadas después de la adicidn de 15 par-
tes en volumen de &cido clorhidrico 10n, con 20.7 partes de
soluciodn de nitrito sdédico al 33.3%.

Aparte se disuelve 32,3 partes de acido beta-oxinaf-
toico-l-naftilamida con ayuda de 66.5 partes de lejfa de sosa
al 30% y 7 partes de aceite para rojo turco en 1800 partes de
agua a 90-95°, Después de la adicién de algo de carbén deco-
lorante se filtra, y el filtrado es ajustado a 3000 partes en
volumen y a 18-20°.

4 la solucidn diagzoica se adiciona una solucién fria
de 27 partes de acido acético al 80% en 150 partes de agua, y
se vierte de golpe la mezcla, inmediatamente después, bajo
agitacién, en la solucidn del bomponente de copulacidén. Des-
pués de terminada la copulacién se neutraliga al tornasol me-
diante solucidn de sosa y se convierte en laca del modo si-
guiente:

Se adicicna 200 partes de una emuleidn de aceite de
linaza al 2%, afiadiendo a gotas dentro de 1/4 de hora 24 par-
tes de cloruro caleico, disueltas en 160 partes de agua. Se-
guldamente se c#lienta a 75-80°, se mantiene durante una horsa
a esta temperatura y se deja enfriar durante la noche. Se
filtra, se lava el precipitado, y se lo seca a 70°.

La laca de color rojo es apropiada, por ejemplo para
tefiir cloruro de polivinilo en masa, en la cual se distingue
por un hermoso matiz, elevada solidez a la lug y estabilidad

a calor y migracion, También con reducida pigmentacién, la
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Bolidez a la luz es aun sorprendentemente buena.

EJEMPLO 2

Se prepara una solucion diazéica como en el ejemplo 1,
Aparte se disuelve 36.9 partes de beta-oxinaftoico-2,4-dime~-
toxi-5-cloranilida con ayuda de 250 partes en volumen de le-
jla de sose 2n, y 7 partes de aceite para rojo turco en 1600
partes de agua a 90-95°. Despuds de la adicién de carbén de-
colorante se filtra y el filtrado es ajustado a 3000 partes
en volumen y a 38-40°,

A la solucidn diamoica se adiciona 180 partes en vo-
lumen de écido acetico 2n, se vierte de golpe la mezcla bajo
agitacidén en solucidén de naftolato y se neutraliza al torna-
80l después de terminada la copulacién con solucidn de sosa.

Seguidamente se callienta a 85-90°, se adiciona una
solucidn de 40 partes de jabon de colofonia en 1600 partes de
agua a 85° y se convierte en laca dentro de 1/4 de hora por
adicidn a gotas de 60 partes de cloruro de bario disueltas en
250 partes de agua. 41 cabo de ulteriores 2 horas se deja en-
friar, se agita durante la noche, se filtra; se lava el pre-
cipitado y se lo sesca a 60°,

La laca de color da matices rojos que tiran algo a
azul, es de propiedades similares a las descritas en el ejem-

plo 1.
EJENMPLO 3

Se prepara una solucidn diazoica segun las indicacio-
nes del ejemplo l. Aparte se disuelve 32.1 partes de beta-oxi-
naftoico-2-metil-4-cloranilida con ayuda de 66.5 partes de
lejia de sosa al 30% y 7 partes de aceite para rojo turco en
1800 partes de agua a 90-95°. Se gradia a 2100 partes en volu-

men y a 36-38°, se adiciona aun 50 partes en volumen de solu-
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516n de sosa 2n y, bajo agitacién 20 partes de bicarbonato
sbdico, y se hace afluir la solucidén diazoica dentro de 1/2
hora; Cuando esté terminada la copulacidén, se neutraliza la
solucion al tornasol con acido acético; se calienta a 85-90°,
se afiade una solucidn de 25 partes de jabon de colofonia en
1200 partes de agua a 85° y se hace afluir dentro de 1/4 de
hora 42 partes de cloruro de bario, disueltas en 175 partes de
agua. Después de un calentamiento ulterior durante dos horas

a 85-90°, se deja enfriar durante la noche, se filtre, se la-
va algo posteriormente, ¥y se seca & 60°.

La laca de color resulta apropiada, por ejemplo para
la preparacion de lacas al fuego transparentes, rojas, bri-
llantes, a base de alquidorresinas de urea-formaldehido, y se
distingue por muy buena solidez a la luz y a la aplicacidn de
ulteriores c#pas de laca. '

EJEMNPLO &
Se disuelve 25.3 partes de acido anilin-2,4-disulfo-

nico en forma de su sal disodica en 400 partes de agua, Be
adiciona 25 partes en volumen de acido clorhidrico 10n y se
diazota a 0-3° con 100 partes en volumen de solucion normal
de nitrito.

Aperte se disuelve 3%2.3 partes de l-naftilamida de
dcido beta-oxinaftoico con ayuda de 67 partes de lejfa de so-
sa al 30% y 6.7 partes de aceite para rojo turco en 1800 par.
tes de agua a 95°. Se filtra, se ajusta a 2000 partes en vo-
lumen y a 50-320, y se afade de golpe bajc agitacién 20 par-
tes de bicarbonato sodico, disueltas en 200 partes.de agua,
Inmediatamente después se hace afluir dentro de 1/4 de hora
la solucidén diazoica aclarada. Después de terminada la ¢opu-

lacion, se neutraliza al tornasol con acido clorhidrico 10n.
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Después del calentamiento a 85-90° se adiciona una
solucidn de 25 partes de jabdn de colofonia en 1200 partes de
agua a 80° Yy se precipita dentro de 1/4 de hora con 42 partes
de cloruro de bario, disueltas en 175 partes de agua. Se ca-
lienta adn durante una hora a 85-90°, se deja enfriar durante
la noche, se filtra, se lava algo y S8e seca a 60°.

Con este producto de precipitacién se puede preparar
lacas-al fuego transparentes, rojas, brillantes, de buena so-
lidez a la luz y a la aplicacion ulterior de capas de laca.

EJEUNPLC 5,

Se disuelve 26.7 partes de &cido l-metil-2-aminoben-
cen-4,6-disulfénico (como sal sdédica) en 150 partes de agua,
se adiciona 56_partes en volumen de acido clorhidrico 10n y
se diazota a 0-3° con 100 partes en volumen de solucidn nor-
mal de nitrito sddico.

| Ademés‘se disuslve 36.9 partes de beta-oxinaftoico-
-2,4=-dimetoxi-5-cloranilida en 1800 partes de agua a 90-95°
bajo adicidn de 66.5 partes de lejfa de sosa al 30% y 7 par-
tes de aceite para rojo turco. Después de la adicién de algo
de carbén decolorante se filtra y ajusta a 3000 partes en vo-
lumen y 18-20°.

A la solucidn diazoica se adiciond aun 180 partes en
volumen de 4cido acético 2n a 5°, despuds de lo cual la mezcl;
es adicionada de golpe, bajo agitacién, a la solucidn de nafto
lato.

Después de la terminacion de la coloracidn se neutra-
1iza al tornasol con solucion de sosa, se adiciona 200 partes
de una emulsidn al 2% de un aceite vegetal, seguidamente, den-
tro de 1/4 de hora, 54 partes de cloruro de bario disueltas

en 220 partes de agua y se calienta durante una hora a 75-80°.

s 2 a2 T

S




5

10,

15.

20.

a5.

L}
O
"

v 26428

Después del enfriamiento durante la noche se filtra, se lava

algo, f'se seca.

El producto puede utilizarse para 1la preparacién de
lacas al fuego rojas de muy buena solidez a la luz y a la apli
cacion ulterior de capas de laca.

EJEMPLO 6.
A base de 21.7 partes de acido 2-amino-4-sulfobenzoi-

co, se prepara de manera analoga a la descrita en el ejemplo
1, una solucidn diazoica.

| Por otra parte se disuelve, de modo andlogo al método
descrito en el ejemplo 1, 36.9 partes de beta-oxinaftoico-
~2,4-dimetoxi-5-cloranilida, y se copula y convierte en laca
del mismo modo indicado en él. Se obtiene una laca de color,
roja, que en cloruro de polivinilo que contiene plastificante
es bien sdlida a la luz y que presenta una muy reducida ten-
dencia a sangrer.

EJEMNPLO 7

Acido 2-amino-5~sulfobenzoico diazotado, copulado con

anilida de acido beta-oxinaftoico, y convertido en laca segin

el método descrito en el ejemplo 1 con cloruro cdlecico, da

una laca de color que, en lacas al fuego transparentes, es de
un brillante rojo anaranjado y muy sélida a luz y a la aplica-
eién ulterior de capas de laca.

EJEMPLO 8.

La laca de bario del colorante a base de acido 2~ami-
no-5~sulfobenzoico y beta-oxinaftoico-l*-naftilamida, prepa-
rada seglin las indicaciones del ejemplo 1, es de un rojo bri-
llante muy sélido a la luz y a la aplicacién de ulteriores

capas de laca en lacas al fuego transparentes,
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EJEMPLO_ 9,

Se disuelve 25.15 partes de acido 2-cloro-5-amino-4-sul-
fobenzoico en 200 partes de agua con ayuda simultanea de 105 par-
tes en volumen de solucidn de sosa 2n; seguidamente se adiciona
100 partes en volumen de nitrito sddico normal, haciendo afluir,
a 0-3°, dentro de una hora 280 partes en volumen de &cido c¢lorhf-
drico normal bajo agitacidn, a cuyo efecto la temperatura es man-
tenida a 0-3°,

Aparte se disuelve 32.1 partes de beta~oxinaftoico~2-me-
til-4-cloroanilida bajo adicion de 6 partes de aceite para rojo
turco y 66.5 partes de lej{a de sosa al 30% en 1800 partes de
agua a 95°, se adiciona algo de carbdn decolorante, se filtra, y
se gradia el filtradb a 2000 partes en volumen y a 0-3°, Después
de la adicidén de 20 partes de bicarbonato sgdico (como solucion
saturada) se deja afluir dentro de 10 minutos la suspensidn dia-
zoica.

Una vez terminada la copulacion, se nsutraliza con acido
acético, se calienta a 85-90°, se adiciona 300 partes de una
emulsidn de aceite vegétal al 2%, luego dentro de 1/4 de hora una
solucidn de 24 partes de cloruro calcico en 160 partes de agua y
se calienta durante otras dos horas a 85-90°, Después de dejar
enfriar durante la noche, se filtra, se lava algo, y se seca a
60°. la laca de color presenta, en lacas al fuego transparentes,
un brillante matiz rojo y es sdélida a la aplicacidn ulterior de
capas de laca y bien solida a la lusg.

La invencidn en su esencialidad, puede ser desarrollada
en otrad formas de realizacidn que difieran en detalle de las in-
dicadas a t{tulo de ejemplo, a las cuales alcanzara igualmente la
proteccidn que se recaba. Podrd, pues, llevarse a la practica con
los medios y aparatos mas adecuados, por quedar todo ello com-

prendido en el espiritu de las reivindicaciones.,
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Descrito el objeto de la invencidn se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridad suiza nimero
15 589 del 2 de Febrero de 1955.

1. Procedimiento pararla preparacion de lacas de
color, caracterizado porque se copula un acido aminobencen-
sulfdnico diazotado que contiene a lo menos dos grupos de po-
der hidrodisolvente de disociacidn Acida, con una arilamida
de acido o-oxiarilcarfox{lico que copula en posicién orto con
respecto al grupo hidroxilo, ¥y porqué se transforma el mono-
azocolorante obtenido, segin métodos en si{ conocidos, con
compuestos de metales polivalentes en laca.

2. Procedimiento segin la reivindicaciodn 1, carac-
terizado por el empleo de una agmida arflica del &cido 2,3-
-oxinaftoico como componsnte de copulacidn.

3. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque se copula un dcido o-aminobencensulfdni-
co que contiene a lo menos dos grupos de poder hidrodisolven~
te de disociacidn acida, como diazocomponente.

4, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque la transformacidén de los monoazocoloran-
tes en lacas se efectda por tratamiento de los mismos con sa-
les hidrosolubles de los metales alcalinotérreos y térreos.

5. Procedimiento para la preparacion de lacas de
color.,

Segin se describe y reivindica en la presente memoria
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que consta de 12 nojas, foliadas y escritas a méquina por unsg
sola cara.

iadrid, a 1 de Febrero de 1956,

J. R, GEIGY A.G.

. DP.a.

JAIME ISERN MIRALLES
P. P.

tr: jpt
mp.
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