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'*jﬁﬁf”"PROCEDIMIENTO PARA A PRLPARACION DE PIGMENTOS", a fa~ :

vor de ‘la firma estadounidense lOMS RIVER CHEMICAL OORPORA-‘ &f?
IO, domiciliada en 0MS RIVER, N 3 (EE.UU) |

{EMORIA DESCRIPTIVA -

Este 1nvento ge refiere a la preparacion de nuevos & -

,‘;pigmentos a partir de la 1-aminoantraquinona..

Se ha propueSuo ya la preparacion de un pigmento o

'amarillo por’ reacclon de dicloruro de. o-ftaloilo con 1-amino-ﬁ‘”

f antraqu1nona en condiciones especiales de procedimiento (vea-:

f puesto ya 1la preparacion de un pigmento 8 Base'de los mismos
fmateriales de partids y empleando un exceso de bicloruro de’

"o-ftaloilo (vease la patente norteamericana 2914 245).»-

Los pigmentos amarillos preparados por los procedi-ﬂv



"5{; ;10110 con. 1-aminoantraquinona Junto con una o varias otras
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{miantos conocidos muestran uné capacidad colorante reletiva~
fuimente deb11 ' | . T ‘ o
; Ahora se ha deacubierto que, sorprendentemente, el
; “_colorido Y. la intensidad colorante de dicnoa pigmentos ge :

.~',;'pueden mejorar notablamente 8i se condensa diclcruro de o-fta-

aminoantraquinonas o sus derivados, empleando las otras ami--‘_”
' noantraquinonas mencionadas en pequeﬁa cantidad respecto a lafJ;f

-aminoantraquinona. Por pequeﬁa cantidad se ha de entender

_una cantidad menor del )0% de la centidad de la amlnoantra-
uinona mencionada, y para mayor conveniencia una cantidad J

‘menor del 35@, ° notablemente menor, como mas adelante se h_,:
GXPIICa. S ‘ O AR

Asz se ha descubierto, por eaemplo, que se obtiene

"1y matiz mas puro si se condensa 1~aminoantraquinona, en mez- .
’ 3cla con una pequeﬂa cantidad de . 2-aminoantraquinona, 1-am1no- -
5-cloroantraquinona 0. 1—smino-8 cloroantraquinona, con diclo- .
..ruro de o-ftaloilo, S5i se emplea una mezcla Qe 1- aminoantra-
'auinona con una mezcla tecnica de 1,6- y 1,7-diaminoantra-
j__quinona,'se aumenta todavia mgs el poder tintoreo.
Se obtienen pigmentos amarillos de matiz mas roaizo

¥ poder tintoreo notablemente aumentado si se emplea para la .

~;reacc10n 1-aminoantraquinona en mezcla con. una pequeﬁa canti-;T'*~

"'dad de las amiuoantraqninonas siguientes'l

-1 a-diaminoantraqninona, S

“”“:- 155- diaminoantraquinona,

L - 1,8ed1aminogntraguinona o

i- 1-amiho-5-benioilaminoahtraquinona.

. ‘Yambién se ha descubierto que mediante la elecccibn

:7un pigmento amarillo de. colorido mas verde, mayor brillantez L



. ;adecuada de las aminoantraquinonas que se emplean como adi- 3  %
j?.ftivos a 1a cantidad principel de 1-aminoantraqn1nona pueden 1f_é
.,fobtenerse pigmentos amarillos que coinciden practicamente '

Mfen el matiz con el Plgmento 8. base de 1-aminoantraquinona
:’5.t”  "pura, pero se distinsuen por un poder tintéreo notablemente
R facrecentado. | o o T B ‘ |
‘ Los hallazgos antas menclonedos son sorprendentes

;ffipor el hecho de que los pigmentos que se obtienen a base de_ﬂ-w

”“Qfdlcloruro de o~ftaloilo y una o varias de las aminoantraqui-jﬁ;f

"“1935«;]57?nonas empleadas como componentes aditivos, solas o sea sin ,;:T;

‘igﬁffadicion de cantidades ssenoiales de 1-aminoantraquinona, n0g59

".idan ningun pigmento amarillo satisfactorio. Esto significa,zziia
Mpor 10 tento, que los plgmentos me;orados del invento Que,
. >L~faqui se expone unicamente 8e . obtienen si se emplea 1-amino-  "'5
I%Yjﬁ;:l“ k.antraquinone en combinacion con una pequeﬁa cantldad de ung
- "fo varias de 1as otras aminoantraquinonas antes mencioaadas.fﬁ;
:;Le cantldad de la otra aminoantraquinona aﬁadida puede, en »]?:fi
'general, como antes se ha indicado, variar dentro de amplios ;i.é
'“1£mites .Pero 88 obtienen resultadoé sumamente ventajosos si v:‘;
'20.;2;»‘ por un 90 a 98N de 1-em1noantraquinona le emplea unlcamente
‘un' 2 e 10% del componentes adicional En general estd indica- J
;do no emplear para la reaccion uns relacipn molecular teoriaq,
Tde 1 mol de biéloruro de o-ftaloilo pér 2 moiés'dé la mezcla
'»,. : a de 1-aminoantraauinona que contiene el componente adicional : E
f 25; ‘;“LA'sino aumentar ls porclon de bicloruro de o~ftaloilo un poco
a ’ifmas de la cantidad teorica, por ejemplo emplear por 1 mol de.r?
‘~ g;b1cloruro de o-ftaloilo unicamente unos 1 582 moles- de mez-,?ji
ncla de aminoantraquinona, y para mayor conveniencia alrededor'
tjde 1,6 moles. De ello resulta una relaci6n ponueral de aproxi-n

30, . fmadamente 90 a 98 partes de 1-am1noantraqu1nona, 2 8 10 partes
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de otra aminoantraquinona y unss 58 partes de bicloruro de

Las temperaturas de 1a reaccion pueden escogerse

‘ _ ‘;fdentro de 11mites relativamente amplios Las temperaturas
,.5.‘%1;. ide reaccion ventaaosas se hallan, por eaemplo, entre 100 y
| ;ﬁ106 C. La’ reaccion se 11eva a cabo de manera ya de si cono-
“,;cida, para mayor conveniencia en un disolvente organico in-.[ 7

y»_,diferente, como el nitrobenceno, 0 disolventes simileres in- B

e igditerentes como’ '1os. que-. se conocen on general para las- reac—?ffﬁﬁ

e

Los pigmentos obtenidos por el procedimiento que aqui

x ?;S9W°ip°n9 pueden utilizarse practicamente para todas las o !
.“hffaplicaciones de pigmentacion, as{ por ejgmplo’ pera pintu-_f;flé
:ff;ras ¥ para tenlr materiales a base ‘de. plastico formadores de B
;pelicula. wambien pueden aﬁadirse en distribucion apropiada
“f.ia soluciones para hilar, destinadas por ejemplo a 1a prapa-,;fv'i
. '380163 de xibras ainteticas. Oomo de ordinario, estos pigmen-
.ﬁstos Pueden ponerse en. distribuci&n fina segun 1& finalidad de .25
‘5 :empleo a que se destinen y utilizarse, por ejemplo, como dis- o

fpersiones acuosss 0 no. acuosas ‘0. para la preparacion de pre- I

pargdos sélidos.‘.

En los egemplos que 51guen, las partes significan, en. -

‘ tanto no ge indique otra oosa, partes en peso, y los porcen-'
*tages, porcentajes en peso; 1as temperaturas estan registra-
‘des en grados Celsius.

‘EJEMPLO"'I.

En ui matraz de 4 cuellos, provisto de termémetro,,

refrigerador da reiluao ¥ agitador, se distribuye en 1500
f'partes de- nitrobenceno una mezcla de 98 partes de 1 aminoan-

ftraquinona y 2 partes de 2-aminoantraquinona. Se agita duran~. 




:te una. hora'a temperatura smbiente y se sfiaden en el curso
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de 15 minutos 58 2 partes de bicloruro de o-ftaloilo. Luego
:;se csllente la mezcla homogeneamente ) 105 durante 1 1/2

fhoras y se la mantiene durante 2 noras 8 temperatura de- 104 JL;

its.',/ ‘a 10b .,A continuacion se haoe pasar por la mezcla aire secoq_',é

4 zr?en el curso de 2 hores,'con lo que la temperetura ha de des~¥iﬁ
’!ff% ',r- f‘g-f“cender 8 75°, Daspues se aﬁadan 500 partes de metanol y se-‘;vlhi
| 5fguidamente 4 partes de monoetanolamlna._Se prosigue la agl- :
blktaclon durante 15 minutos. Se filtra toda la mezcla reaccio-? 

;'*:fﬁbz"*’fﬁ;'nal 4 se lava con metanol 1a torta prensada hasta Que el l{ai'

Nﬂﬁquido de lavado sale 1ncoloro. A continuacion 88 mazcla por

agitacion la torta prensada'con 875 partes de metanol, ge F
‘_‘vuelve ‘a. filtrar y se . seca el plgmento baao pr931on reduci-
'~£ﬁuiuﬂi 7f«1d° @ 80 El Pigmento que as{ 88 obtiane es notablemente,iffff'

e N Tl"mas verde y de coloracion mas intensa que el pigmento que

'*u?puede prepararse de la misma manera con 1-am1noantraquinona " f

i?sola._El metodo de analisis se indica mas adelante.'f

Se obtienen pigmentos de propiedades semeaantes si

”Q en lugar de las 2 partes de 2—aminoantraqu1nona empleadas an- '

A "20f"v.."iﬁtes 8e. utilizan 2 partes de - amlno-s-cloroantraquinona o ff;f,gé
: partes de 1-amino-s-cloroantraquinone.‘” gf-xy‘L_; t'*:f D1

2
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Se distribuye, ‘como en el e;emplo 1, una mezcla de"

98 partes de 1-aminoantraquinona y 2 partes de 1 » o diamino-jwi
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:25;1 fﬁ :antraquinona en 1500 partes de nitrobenceno y ‘se procede en
’ ,10 demas igual que se ha indicado en el ejemplo 1 El pigmen- ;;é

‘ ;to asf obtenido es notablemente més rojo y mas intenso que .
el pigmento qpe ge prepara de manere analoga a base de 1-am1-:;:{

noantraqulnona sola.i’j=; R, 7)ﬂ'7' B el
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Se distribuye en 1500 partes de anitrobenceno ung
mezcla de 96 partes de l1-aminocantrsquinona, 2 partes de
2-aminoantraquinons y 2 pertes de una mezcla téenica de
1,5- y 1,8-diaminocantraquinona y se concentra con bicloru-
ro de o-ftaloilo siguiendo en todo lo demas las indicaciones
del ejemplo 1, Se obtiene un pigmento emarillo, potablemente
mas intenso que el pigmento a base de 1-aminosntraquinonas
sola,

1s mezcla técnica antes mencionada de 1,5- y 1,8-dia-
minoantraquinona puede obtenerse segun los datos del informe
FIAT 1,313, tomo 2, pagina 220, PB 85 172.

EJEMNPLO 4,

Une mezcla de 98 partes de l1-aminoantraquinona y 2
partes de una mezcla técnica de 1,6- ¥y 1,7-diasminoantraqui-
nong se condensa en 1500 partes de nitrobenceno con bicloru-
ro de o-ftaloilo siguiendo lss indicaciones del ejemplo 1,

El pigmento as{ obtenido es notsblemente més verde y de mayor
intensidad de Eglorido, asi cémo de mayor poder tintoreo, que
el pigmento obtenido a base de 1-amincantraquinona sola.

Ls mezcle técnica gntes mencionads de 1,6- y 1,7-
diaminoantraquinons puede obtenerse segin los datos del in-
forme FPIAT mencionado en el ejemplo 3, si se reduce el filtra-

do de log compuestos dinitro,.

EJEMPLO 5,

Se condensa con bicloruro de o-ftaloilo, segin las
indicaciones del ejemplo 1, una mezcla de 98 partes de 1-ami-
noantraquincna y 2 partes de 1,8-diaminoantraquinona. El pig-
mento as{ obtenido es notablemente mds rojo de matiz y consi-

derablemente mis intenso que el pigmento que se obtiene g base
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Si en el egemplo 2 se emplea una mezcla de 90 par-
tes de 1~aminoantraquinona y 10 partes de 1 5-diaminoantra~

v 5}]fﬂ” quinona, ge obtiene un pigmento que es clarisimamente mas .

roao de matiz oue el pigmento obtenido ‘a base de 1-amino-an~;”
traquinone sola.. . . e | ;

E JEMPL o 7.

'~fic““ | IJ?"3f;4ﬂ ' Si en el ejemplo 5 se emplea u&a mezcla de 93 partes
: - 56; 1'”‘ de 1-am1noantraquin°na: b partes de 2-am1noantraquinona Y-

’;43_,? 17‘;f”fA5 2. partes de la mezcla tecnica, al1f mencioneda, de 155 v

'7 ~;Q£jf*‘ f?:;ftﬁ 1 8 diaminoantraquinona, ‘86 obtzene un pigmento que es nota; :;;“

blemente mas verdoso, y tambien mucho mas intenso que el

'uf pigmento 8- base de 1-aminoantraqninona sola.igfi'

E J & WP L o 8 L

Si en el ejemplo 9 se’ emplea una mezcla de ‘98 partes~j;5”*
v .* de 1-aminoantraquinona y 2 partes de 1-am1no-5-benzoilamino-.;h,ﬂ
o ;"va v antrequinona, se obtiene - pigmento de colorido mas roao '

”ve intensidad notablemente mayor que el pigmento @ base de 1-;f!

o aminoantraquinona sola., H:;;z;f”_;TVT;Ff.Q“uQ',3~5*'15aj-¥f
' ‘:‘ Se obtiena un. pigmento de propledades semeaantes )
si,ven vez de 1as 2 partes de 1-amino-;-benzoilaminoantraqui-? 
nona, se emplean 2 partes de 1 2 diaminoantraquinona. Vwﬁ'*

A ‘: ”f_ Las compar8010nes pueden efectuarse de la manerat 

~‘ 25. - " siguiente. o | S o '

‘ Se’ tratan en un aparato Hoover-wuller (Maquina para
desleir coloreS) 0,75 g de- pigmento aeco v 1 8 de barniz 11_;7

- tograflco transparente ns 1 (tamoien llamado litobarniz)
Las dos placas del sparato se comprimen entre 84 con unos

. 30, c 7Q»kg. de presion y la,placa,inferior recibe por,5vveoes 50




= la parte central de 1& placa. Se mezclan entre s{ pasta de %
. éxido de cinc y log barnlces preparados de .1a maners sntes 7 &
'-indlceda, de modo que gse -origine una proporcion de plgmento ‘
:’a oxido de cinc equivalente & 1‘50 Con un»aperato extendedor
‘“de pelicula 88 extlenden una. junto 8 otra, sobre papel blan-~:
:co grueso o carton blanco brillante, pinceladas de barniz, e

’,"10 mismo se hace con. un pigmento preparado 8 base de 1-amino-,»

S antraquinona sola. ‘ A .
'*}~i”'«  La invenoion, dentro de su esencialidad: puede ser
' ;’desarrollada en otras formas de realizacién que difieran ea

-."detalle de ls indicada a titulo de ejemplo, g las cuales alcan-._:

zjrealizarse can los medios y aparatos mas edecuados, por qpe- i

~wgdar todo ello comprendido dentro del

”,caclones.«w

%zfﬁiz hacia = - |

a igualmente la proteccian que se recaba. Podra, pues,‘

aspiritu de laa reivindi-.
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' ) Descrito el objeto de la invencion ge declara huevas
A: las siguientes reivindicaciones ¢on prioridad estadounidense B
nQ 34 352 del 7 de Junio de 1960~'.:;,:_,e,; i

”1;2 Procedimlento Para 1a preparaciﬁn de pigmentos~_';;"f

« 54 f.“ Por condensacion de bicloruro de o-ftaloilo con 1-aminoantra-ﬂf:u

quinona, caracterizado por el necho de que la condensacién seﬂ}f

'g,*t,‘l lleva a cabo en presencia de una pequena cantidad de otra ami-«:.

BRI

; noantraquinona.

Sl "~ .~" ij[“w"alj Procedimiento en. conformidad con 1o deflnido en

'19."_' la reivindicaclon 1, caracterizado por el hecho de que la con—ﬁﬁf

densacion se efectua en un disolvente inditerente.~

) 5._ Procedimiento en conformidad con 10 definido i waf;
: una de 1as reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho'i7;v

de que la centidad de le otra aminoantraquinona constituye

menos del 35ﬁ de 1a centidad total de aminoantraquinona.

MV

'5?4.4.' Procadimiento en. oonformidad con lo definido en j;»f;

la reivindicacion 3, caracterizado por el hecho de qne la can-il:

tidad de la otra aminoantraqulnona asciende a 10 sumo al 10%
'1;£g;‘ﬂ; f;1 : y convenientemente alrededor del 2 @ 10p, de la cantidad total-i'hﬁ

“**1“730% 1.: de aminoantraquinona. LV' ST N . -

L AR - Procedimiento en conformidad con lo definido en.
.ﬁna:de-las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho‘fj7
de que por 1 mol de bicloruro de o-ftaloilo se emplean menos

14 de 2 moles. de aminoantraqpinona, y convenientemente alrededor‘f'

25, de 1 6 moles.
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quinona o una mezcla de. ambas.ff

”:quinona, :b- ¥ 1 8-diaminoantraquinona.r,'“ =

i*una de las relvindicaciones 1 . 5, caracterizado por. el hechow;

”n;uﬂa de 139 reivindicaciones 1 a 5, oaracterizado por el hecho

"Lque consta de once hojal foliadas y escritas a méquina pOr una

'sola cara.,‘“~'

= 10

8, 'MProéedimiento en. conformidad con lo definido en

",  uns de las relv1ndicaciones de 1 a 5, caracterizado por el
R hecho de que la otra aminoantraquinona es 2—aminoantraquino-_

'7; Procedimiento en conformidad con lo definido on

ﬂ_una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por el hecho

o de que la otra aminoantraqulnona es 1,5- dlaminoantraquinona.

8: | Procedimiento en conformidad con lo definido en

W”V'une de les relvindicaciones 1 a >, caracterizado por el hecho

'"'de que la otra aminoantraqninona es 1 6- o 1 7-diaminoantra-:‘f

9.. Procedimiento en conformidad con lo definido en

T - une,. de las reivindicaciones 1 a 5, °8r80t9r123d° por ol hecho

thde qile la otra eminoantraqniQOHa os una m°z°1a de 2-aminoantra-'a

10. Procedimiento en conformidad con 10 definido en. .

'“} ' una de 1as reivindicaciones 1 K] 5, caracterizado por el hechoff7'

u'fﬁde que ia: otra aminoantraquinona es 1 2 diaminoantraquinona.;47”

~.11f1 Procedimiento en conformidad con lo definido en T

%{de que 1a otra aminoantraquinona es 1-amino-s-cloroantraquinona;

12.:' Procedimiento en conformidad con 10 definido en

7ﬁ*7de que la otra aminoantraquinona es 1-amino 5-benzoilamin05ntra- 

BB .-'vf‘.r,ff';:'--.jquin&ona. NS,

13. Procedimiento para la preparacion de pigmentos.

Segun se describe y reivindica en la presente memoria
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Barcelona para ladrid, a 6 de Junio de 1960.

TOMS RIVER CHEMICAL CORPORATION.
P. a.
JAIME 1SERM
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