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P A T E N T E

DB
I N V E  N C I O N

gor "PROCEDIMIMTO PARA PRODUCIR PREPARADOS OOLORAETBS", a 
favor de la 'A rm a  suiza CIBÁ 8ÓCIETE ANONYMB, dom iciliada 
en BASILEA (S u iza ). -

MEMORIA DESCRIPTIVA

En la s  substancias formad)rss de p e lícu la  e inso­
lu b le  e en agua que se elaboran para formar láminas, c in tas , 
e t c . ,  suele ser muy indeseable la  presenciando sales solu­
b les  en agueL o de otras substancias solubles en agua. Tal 

5+ es e l  caso eepedalmente con la s  tin tas  de imprimir y la s
tin ta s  para b o líg ra fo s , así como en lo e  barn ices, ya que la s  
sa les solubles en agua in fluyen  desfavorablemente en e l lo s ,  
por ejemplo hadando áspera la  superficie  del barniz, o sea 
la  su p erficie  de loa  revestim ientos que con e l lo s  se obtiene.



5 .

ID.

15.

20.

25.

30.

B1 empleo de color antes carentes de e le c t r o li to s  o frece  no­
tab les  ven ta jas en esos casos? a s í como en la  preparación de 
t in tas  para b o líg ra fo s . Pero la  preparación de colorantes 
prácticamente exentos de e le c t r o lito s  y aptos para teñ ir  
en la  h ilatura  es muy d i f í c i l  y la  elim inación de los  e le ctro ­
l i t o s  antes de agregar lo s  colorantes a l barniz o antes de 
preparar la  t in ta  es pr&cticanea te  ir r e a liz a b le .

Abora se ba descubierto que se lle g a  a nuevos y 
v a liosos  preparados colorantes en forma só lid a  o granulada, 
escasos en e le c t r o l i t o s  o pr&cticaaaate exentos de e lectro ­
l i t o s  y apropiados para preparar t in ta s  para b o líg ra fo  que 
corroen poco o nada la  punta de bola , s i se tratan en medio 
acuoso colorantes orgánicos m etalizables, dorante la  m etali­
zación o inmediatamarte después de efectuada ésta , con mate­
r ia s  s in té tica s  de peso molecular elevado, in solu b les en agua, 
sólidas a la  temperatura ambiente y que a la  temperatura de 
reacción  son de preferencia  a lo  samo un poco blandas, pero 
no pegajosas n i fld id a s , la s  cuales presentan poder de diso­
lu ción  para lo s  complejos m etálicos.

Como materias s in té tica s  de e s ta  índole entran so­
bre todo en consideración la s  que funden a n iv e l re la tiv a ­
mente elevado por enoima de la  temperatura de m etalización 
de lo s  co lo ra ites  y que tienen , por ejem plo, un peso mole­
cular de 5000 por lo  menos, y de preferencia  de 10000 por 
lo  menos. Sumamente ventajoso es e l  empleo de termopS&sti- 
cos* Como materias s in té tica s  u t il iz a b le s  cabe mencionar 
tanto la s  resinas llamadas "para barnices" oomo la s  mate­
r ia s  naturales transformadas, por ejemplo e l  caucho clorado, 
e l  éter  de celu losa  (excepto e l  áster de celu losa) y asimismo 
lo s  polim erlzados y policondensados puramente sin téticos,O o­
mo polim erizados cabe mencionar) e l  p o l ia c r i lo n it r i lo ,  sus p o-



lim eros mixtos y copolím eros, en particu lar lo s  copo lime ros 
de a c r ilo n it r i lo  y butadieno, la s  p o lio  l e a  na s lineaC.es y amor­
fa s , como lo s  polímeros del e t ile n o , del propileno y del 1-bu - 
teno, la s  resinas v in ílica s , como e l cloruro de p o liv in ilo  y 

5#' sus copolímeros, e l  acetato de p o l iv in ilo , lo s  p o lia cr ila to s  
y polim etacrila tos, e l  p o liestiren o , lo s  polimerizados mixtos 
de cloruro de v in iliden o /o loru ro  de v in ilo ,  de cloruro de v i -  
n ilo /a ce ta to  de v in ilo  o de a c r i lo n i t r i lo /  cloruro de v in i lo ,  

la s  resinas de cumarona-lndeno y la s  resinas de cumarona-in- 
10. deno modificadas con fen o l. Entre lo s  policondensados cabe 

mencionar: lo s  p o liésteres  lin e a le s , como lo s  polímeros de 
terefta lR to de e t i le n g lic o l ,  la s  resinas de gliceroftala^x), 
pero en particu lar la s  resinas fen d licas, a lquídicas y de 
maleinato, como la s  resinas fen d licas  modificadas por resina 

15* y solubles en acá. te (Beckacit ICO y 110, de la  oasa Reicbhold 
Chemie A&., Hamburgo) y la s  resinas de ácido maleico m odifi­
cadas y solubles en aceite  (B .ckaoit K 60, X 105, X 115 y X 125, 
de la  casa Reichhold Chemie AO., H am búrgó)las resinas alde- 
h ídioas y cetón icas, la s  resinas de fenolformaldehído, la s  re - 
sinas de urea-formaldehi do o melamina-formaldehi do, y además 
la s  superpoliamidas, como la  polihexametilenadipinamida y e l  
Rilsam, así como lo s  polioarbonatos y la s  resinas de p c l i fo r -  
msl#

Como colorantes metalizad) s cabe mencionar sobre 
25. -to&, lo s  compuestos complejos metalizados de colorante azoi­

co, en particu lar lo s  colorantes monoazoicos cromados o co - 
baltados. Entran en consideración tanto lo s  complejos cobál­
t ic o s  y crómicos de lo s  colorantes o,o '-dihidroxim ono azoicos 
o de lo s  colorantes c -h id ro x i-o ' -aminomonoazoicos como lo s  

3^* compuestos complejos de cromo que presentan en enlace complejo



i

colorantes o -ca rb ox i-o '-h id ro  ximono azoico a. Los colorantes me­
ta lizados pueden estar exentos de grupos su lfdn icos y de gru­
pos ca rb ox ílicos ; pero pueden presentar lo s  más diversos, subs­
tituyante s no iondgenos, como átomos de c loro  o grupos n i t r i -  
eos, alquí l í e o s ,  a lodxidos, eJLquilsulf dxi do a o a lq u il sultáni­
co a. Entran en consideracián no solamente lo s  complejos metá­
l i c o s  puros, sino también sus productos de reaccidn con ami­
nas in co lora s  o coloreadas o con componentes complejos inco­
lo r o s , como e l  ácido s a l i c í l i c o ,  la  oxiqu inolim  y análogos,

10,  - Los complejos m etálicos u t il iz a d le s  según este inven­
to  son conocidos en sy mayor parte y pueden prepararse por mé­
todos ya corr ien tes  (véanse, por ejem plo, la s  patentes fran­
cesas 1 030 656 (casó 2671), 1 074 562 (caso 2867), 1 061 329 
(caso 2871), 1 06l  365 (case 2872), 1 067 470/1 067 449 

15. (caso 2912), 1 085 262 (caso 3031), 1 098 830 (caso 3100), 
i  14a 147 (caso 3409), i  208 532 (caso 3805), i  264 391 
(caso 4343),. . . . . .  (caso 4900). Igualmente pueden emplear­
se compuestos m etálicos complejos de colorantes de otras c la ­
ses*

20.  La reaccidn según este invento de lo s  colorantes
m etalizad)s con la s  materias s in té tica s  de peso molecular 
elevado q ue se han mencionado puede efectuarse después de la  
preparaeidn del colorante o,de conveniencia, ya durante e l la ,  
s i la  preparaeidn se efectúa en medio acuoso. Es ventajoso agre- 

25.  gar a l medio acuoso de prodnccidn de lo s  preparados calorantes 
de este  invento una substancia que presente, respecto a la s  
materias s in té tica s  sdlidas que -se han de emplear, accidn -in­
h ibidora y /o  por lo  menos en parte d isolvente, como por 
ejemplo cetonas o a lcoholes (a lcoh o l e t í l i c o  o is o p ro p ílio o ,

30. g l i c o ,  é ter  monometilico de e t i le n g l ic o l ,  tolueno^ acetona^ 
éster e t í l i c o  de ácido acético  y análogos).



Las materias s in té tica s  da paso molecular elevad? 
se añadan por lo  general en forma pul? eri zada, granulada u 
o tra  forma fin a . La cantidad da la  materia s in té tica s  que se 
ha de emplear según asta invento puede garlarse libremente,

2  ̂ pero es conveniente e le g ir la  t a l  que lo s  preparados coloran­
tes  que se originen no estén demasiado d ilu id os  por mateidal 
in co lo ro . Por 1 parte da colorante se pueden emplear hasta 
4 partes dé materia s in té t ica s , pero con 0,9  a 1,5  partee apro­
ximadamente Se obtienen lo s  preparados más v a liosos  en e l  as­

i ó .  pacto té cn ico .
La reacción  según este  invento de la s  materias sin­

té t ica s  só lid as  da peso molecular elevado, o respectivamente 
resinas, con lo s  colorantes metalizados puede efectuarse en 
recip ien te  abierto o bajo presión  de 50 a 120* .

15.  Aparte de la  presencia en e l medio r  Seccional de
la s  materias s in té tica s  mencionadas, la  m etalización se desa­
r r o l la  por lo  demás con lo s  agentes cesionarios de natal ya 
de s í  corr ien tes , verb igracia  lo a  compuestos cobá lticos  o oróm i- 
cos como e l  acetato de cromo o e l  su lfato  de cromo o compuestos 

20.  complejos de ácidos hidxoxt carb  x í l i c o s  o d ica rb ox ílicos  a l i -  
fá t ic o s  y compuestos crómicos de ácidos o-hidro x ica rb o x ílico s  
aromáticos que contienen e l  metal en enlace com plejo. Como 
ejemplos de ácidos h id rcx ica rb ox ílicoa  y d ica rb ox ílicoe  a l i -  
fá t ic o s  cabe mencionar, entre o tro s , e l  áoido o x á lico , e l  

25* ácido lá c t ic o ,  e l  ácido g l i c ó l i c o ,  e l  ácido c í t r ic o ,  y en 
particu lar, e l  ácido ta r tá r ico ; mientras qué de lo s  ácidos
0 - h id rox ioarbox ílicos  aromáticos merecen mención, por e jam­
p io , lo s  de la  se r ie  bencénioa, como e l  áeido 4—, 5- o 6-me- 
t i l - l - h i droxíbencen-2-ca rb ox íl i c o  y , sobre todo , e l  ácido
1 - hidroxibenceu-2- c s r b o x íl ic o ,  sin o tra  substitución .



Como agantes cesionarios de cdbalto, pueden emplearse también 
compuestos simples del cobalto b ivalente, como e l  sulfato o 
e l áoetato de cobalto .

Después de la  m etalización, lo s  preparados origina<- 
dos de conpuestos m etálicos, complejos de colorante con mate­
r ia s  s in té tica s  sélidas de peso molecular elevado pueden a is ­
la rse  fácilmente por í i l t r a c ié n  y eventualmente, para eximir­
lo s  todavía más de lo s  e le c t r o lito s , lavarse con agua y secar­

l e .

15.

20.
25.

30.

Los preparados colorantes de conpuestos m etálicos 
complejos de color ante con  materias s in té t ica s  de peso mole­
cular elevado* por lo  general term oplásticae, que son escasos 
en e le c t r o li to s  o están prácticamente exentos de e le c tro lito s  
y que se obtienen por e 1 procedimiento aquí expuesto, son nue- 

' vos. Se d isuelven  en lo s  d iso lven tes orgánicos y son aptos pa­
ra  te ñ ir  resinas naturales o a r t i f i c ia le s ,  ce ra s , barn ices y 
masas p lá s tica s , por e jemplo a base de cloruro o acetato de 
p o l iv in ilo ; a s i, sirven para teñ ir  durante la  h ilatura ü&raa 
totalmente s in té tica s  y para teñ ir  polímeros naturales o sin­
té t ic o s , como la s  superpoliamidas y lo s  superpoliuretanos, lo  
mismo qpe para estampar diversos m ateriales^ per e jemplo e l  
papel. Los preparados obtenidos según este invento no dejan 
re ai dúo a en la s  masas para h ila r  y se disuelven con fa c i lid a d  
en e lla s  también presentan excelente valor f i lt r a n te . Tienen em­
pleo como colorantes para la s  tin ta s  de bo líg ra fo  y en la  f l e -  
xogra íía .

En lo s  ejemplos que siguen, la s  partes s ig n ifica n , 
en tanto no ae indiqpe otra oosa, partee en peso, y lo s  por­
centajes, porcentajes en peso; la s  temperaturas están expre­
sadas en grades centígrados. Entre partee en peso y volúmenes 
existe la  misma relacién  que en tre  e í  gramo y e l  centímetro 
cúbico.
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Sé suspenden en 2$0 partes de agua y 500 partes de
a lcoh ol e t í l i c o  35,3 partes del colorante ab  ase de 4 ,6- d i -  
n i t r o -2-acdno-l-hidroxibencen.o di azoado y  2-am inonaítalina. 

e Desnuda de aRaáir 30 partes de solución de hidróxido sódico 
á l 1% , 100 partes de una so lu ción  de cobalto y  ácido tar­
tá r ico  que contiene por l i t r o  29,5 gramos da cobalto y 75 gramos 
de ácido tartárico, 30 partea de acetato sódico crista lizad o  
y 30 partes de polizá rizado mixto de acetato de v in i lo  y c lo -  

10. yuyo v in ilo  (Bhodopas áX, de la  casa Rhóne-Poplenc, P a r ís ), 
se ca lien ta  dar ai te  una hora en r e f lu jo . A continuación se se­
para por d estila c ión  e l  a lco h o l e t í l i c o  y se f i l t r a  la  mezcla 
reaccion a l. Se laya con agua la  t o r ta  del f i l t r e  y se seca*
B1 preparado colorante obtenido constituye un polvo negro ver- 

15. dazco, que se disuelve en acetona dando co loración  verde obs­
cura.

H S E M ____ 2.
Se suspenden en 300 partes de agua y 200 partes de

2Ó alcoh ol ie o p ro p ílico  34,3 partes del colorante a b a se  de 1- h i -  
droxi-2-aminobencen-4-sulfonamida diazoada y 2-h id rox in a fta lin a . 
Después de aRadir 100 partes de pna so lu ción  de acetato de co­
ba lto que contiene por l i t r o  29,5 gramos de coba lto , 20 partee 
de acetato sódico cr ista liza d o  y 40 partes da resina de ma- 

25* le  inato (Beckacit X 60, de la  Reichhold Ohemie , Hamburgo),
se ca lienta  la  mezcla durante 30 minutos a temperatura de 
e b u llic ión . Seguidamente se acaba como en e l  ejemplo 1. Se 
obtiene un preparado colorante r o jo  pardusco, que se disuel­
ve fácilm ente en m e tilg lico l dando coloración  ru jo  azular-

3Ó* aa.



EJEMPLO 3.

Í7 partea del colorante a base de 4 -nitro-2-am ino— 
- 1-hidroxibenceno diazoado y 1- f e n i l - 3-m etil-p irazo lcn a -5 se 

de a líen  en ag itación  en $00 partee de agua, 5 partea de una 
5.  solución  de hidróxi&o sódico a l 30% y 6$ partes de upe solu­

ción  de a a lic ila to  de cromo que contiene 1,3  partes de cromo, 
y se hierve en r e f lu jo  durante dos horas. Tezminada la  meta^ 
liz a c ió n , se añaden 5 partea de ácido acético  a l 40%, 30 par­
tes  de Beckaoit E 110 (resina  de maleinato de la  Reichhóld 

10. Ohemie A&., Hamburgo) y 200 partes de a lcohol b u tílic o  secun­
dario, y e l  conjunto se ag ita  en r e f lu jo  durante 1 hora. A 
continuación se separa e l  a lcoh ol por d esti3a c ió n  y ae f i l t r a .  
El preparado colorante, una vez seco, constituye un granula­
do f in o , pardo, que se disuelve en acetato de b u tilo  dando 

15. co lor  anaranjado.

EJEMPLO 4.
Sé suspenden en 200 partes de agua y 200 partes de 

a lcohol is o p ro p ílico  34 partes del colora* te  a base de 4- n i -  
20.  t r o -2-am ino-l-h idroxi benceno diazoado y 1- i e n i l - 3-m eti1- p ira - 

zo lon a -$ -. Después de añadir 30 partee de solución  de h idró- 
xido só d ico  a l 1$%, 100 partes de una so lu ción  de cobalto y 
ácido ta rtá rico  que contiene por l i t r o  29,5 gramos de co­
balto y 75 gramos de ácido ta r tá r ico , y 40 partes del prodne- 

25. to  de condensación de ciclohexanona y f  ormaldehido (resina, 
s in té tica  APE de 'la  casa B-ayer, de Leverkusen), se agi ta  du­
rante 2 horas en r e f lu jo . Seguidamente se acaba como en e l  
ejemplo 1. Se obtiene un preparado colorante am arillopar- 
daaco, que se disuelve con fa c i l id a d  en acetato de b u tilo  

30.  dando co loración  amarilloanaranjada.
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BJPMPLO 5#

Sé suspendan en 200 partes de agua y 200 de a l­
cohol ia o p ro p ílico  34,2 partes d e l  colorante a base de 
4-nitro-2-amino-3^hidroxlbenceno diazoado y an ilida  de 

%  ácido aceto a cá tico . Deepuós de añadir 100 partes de una 
solución de acetato &e cobalto que contiene por l i t r o  2$Sp 
gramos de cob a lto , 9 partea de una so lu ción  de hidróxido 
sódico a l  15% y 40 partes de un po lime rizado mixto de 
acetato de v in ilo  y cloruro de  v in ilo  (V in y lite  VMCH, de 

30. la  Union Carbide, De Nueva York), se ag ita  en rea .u jo  du­
rante una hora. NI acabo se efectúa como en e l  ejemplo 
1 . Se obtiene un preparado tin tóreo  amarilloparduaoo, que 
se disuelve fácilm ente en m etilen g lico l dando co loración  
am arilla.

35.

Foimulación oera te ñ ir :
áé disuelve en 100 partes de m e til-e t il-co to n a  

1 parte del colorante anterior y se mezcla la  so lu ción  
con 100 partes de un barniz de copo lime ro de v in i lo ,  cona- 

20* titu íd o  por 18 partes de V in y lite  VMCH, de la  Union Car­
bide, de Nueva York, 2 partes de fta la to  de d io c t i lo ,  1 
parte de estab ilizad or Advaetab 52 (de la  ^Deutsche Advance 
GmbH., de Marienberg b . Bensheim), 40 partes de m e t i l -e t i i -  
eetona y 40 partes de me t i  Ib encalo. Este barniz am arillo 
se pueden convertir en p e lícu la s  y láminas transparentes.

EJEMPLO 6 .

Se deslien  por a g ita ción  17 partes del colorante 
a base de 4-cloro-2-am ino-lhidroxibenceno diazoado y 

30* l - ( 4 '-m e t i l - f e n i l ) -3-m e t il-5-pirazo^ona en 200 partea de
uná solución  a l 20% de acetato sódico y se eSaden 50



partea de una so lu ción  de acetato de Cobalto que contiene 
1,47 partee de coba lto . Luego ee mezcla con una solución  
de 25 partea de Phtalopal (BASE), que es una resin a  t e  
ácido f t á l i c o  y  p en ta eritr ita , en 200 partes de a lcoh ol 

5 . ia o p ro p ilico  y se ag ita  durante una hora en re flu jo *  El 
acabado ee e fectú a  como en lo s  demás Ejemplos. Se obtiene 
un preparado tin tóreo pardo, que se disuelve en a lcoh ol 
e t í l i c o  dando coloración  rojoanaranjada.

io* H H PLQ____ LL.
Sé disuelven en 200 partes de a lcoh ol n -p ro p ílico  

20 partes de acetato de p o l iv in ilo  y se mezcla la  so lu ción  
con una suspensión de 18,5 partes del colorante a base de 
4-n it r o -6- c l o r o -2-amino-l-hidroxLbenceno diazdado y  1- f e n i l -  

15* 3-m eti 1- 5-p irazo lon a , 150 partes de agua, y 50 partes de una 
solución de acetato de cobalto que contiene 1,48 gramos 
de cobalto y 10 partes de acetato sódico* Después de una 
hora de ag itación  en r e f lu jo , se diluye con 200 partes de 
agua y  se separa é l  a lcoh ol pea* d e s t ila c ió n . La fu s ió n  qué 

20* se obtiene se seca y se pulveriza* El preparado tin tóreo  
así obtenido constituye un polvo pardo obscuro, que se 
disuelve en óster  e t í l i c o  de ácido a cé tico  dando co lora ­
ción amarilloanaranjada.

25* EJEMPLO 8.
Se a#, tan en r e f lu jo  dórente una hora 20 partes 

de l complejo cobá ltico  del colorante a base &e 4-n i t r o -2-  
amino-l-hidroxibenceno diazoado y  an ilid a  de ácido a cé tico , 
20 partea dé e t ile a lü lo e a  #-22 (de la  Hercules Bowder, de 

30. Éilmington, Estados Unidos) y 4Ó0 partes de a lcoh ol n -pro-
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p ille o  al 50%. Despuás de d i lu ir  con 200 partes de agua# 
ae separa e l  a lco h o l por destila ción  y ae s^ a ra  por f i l ­
tración  e l  red. dúo. El preparado colorante eeco constituye 
un polvo amarillo obscuro, que se disuelve en m e t i l -e t i l -  
oetona dando coloración  amarilla.

S i en e l  proceso que se  ha descrito  se reemplaza 
la  e t ilc e lu lo s a  por una resina de áster ab ietin ico  (Staybe- 
l i t e )  o una resina de cidohexanona^iormaláehido (resina  
APS), se obtienen preparados colorantes con análogas pro­
piedades de solubilidad .

TMT3MPT.0 Q -

Se imbibien preivamente en 200 partes de áster 
e t í l i c o  de ácido acá t ic o  20 partes de cloruro de p o l iv i -  
n ilo  tip o  0 (Lonza) en polvo y a continuación se mezclan 
con una suspensión de 12 partes del colorante a base de 
4-n it r o -2-amino-l-hidroxibenceno diaac adc y an ilida  de 
ácido aceto acático en 150 partes de agua, y 50 partes de 
una solución de acetato de cobalto que contiene 1,48 gra­
mos de cobalto y 20 partes pe acetato sádico. Se ag ita  la  
masa en re flu jo  durmte una hora, se l a  diluye luego con 
200 partea de agua y se separa por destila ción  e l  áster 
e t í l i c o  de ácido acátipo. El preparado colorante obtenido, 
de co lor  amarilloparánsco, puede elaborarse en form ado 
láminas am arillas.

EJEMPLO 10. ,
Se disuelven en 200 partes de áster e t í l i c o  de 

ácido acático 20 partes dé resina de metacrilato de met-lo 
granulada, marca Lucite (de la  Da Pont, de Wilmington,
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5.

10.

15.

20.

25.

¿  <6% It < s ? ____
Estados Unidos), y se añade a esta solución una suspenstdn 
acuosa de 20 partes de la sal rodamínica del colorante que 
contiene complejo de cromo 1:2 a base de 4-cloro-2-amino-1- 
-hidroxíbencen-5-sulfonamida diazoada y l-fen il-3 -m etil-5 - 
-pirazolona en 150 partes de agua. Después de 30 minutos de 
agitación en reflu jo , se diluye con 250 partes de agua y se 
separa el áster por destilación con vapor de agua. Se fi ltra  
el preparado colorante y se le  seca.

Este preparado colorante puede elaborarse direc­
tamente en la extrusora y proporciona piezas de moldeo 
transparentes y de color rojo brillante.

EJEMPLO 11.
Se deslien por agitación, en 250 partes de alco­

hol butilico secundario al 50%, 17,5 partes del colorante, 
a base de ácido 2-aminobencen-l-carboxílico diazoado y 
l-(2'-metil-fenil)-3**metil-5-pÍrazolona. Después de añadir 
100 partes de una solución de acetato de cromo que contiene 
2,6 gramos dé cromo,' se hierve en reflu jo durante 24 horas, 
se aaade a continuación una suspensión de 55 partes de un 
polimerizado mixto de acetato de vinilo y cloruro de p o li- 
vinilo (Rhodopas &X, de la Rhóne-Poulenc, de París) y se 
agita en reflu jo durante una hora más. Seguidamente se 
separa el alcohol por destilacióh, con lo  que se obtiene 
un preparado colorante pardoamarillento que se disuelve 
en m etilglicol dando coloración amarilla.

EJEMPLO 12.
Se deslien en 200 partes de metilbenceno, por 

agitación durante 12 horas, 20 partes de cloruro de p o li- 
vinilo tipo G(Lonza) en polvo y seguidamente se aaade

30.



una suspensión de 15 partea d e l complejo crómico del co ló ­
rente a b a se  de ácido 2-am inobencen-l-carboxíli co diazoado 

y l - ( 2 '-m e t i l - f e n i l ) -3-m e til-5-p irazolona en 200 partea 
de agua* B1 conjunto ae agita en re flu jo  dtvente trea  horas 
y luego sé expulsa e l  me t i  Ib enceno por in su flación  de vapor 
de agua* Queda un preparado colorante granulado, de oolor 
amarillo pardusco, que se pueden elaborar en láminas amari­
l la s ,  transparentes.

10.

15.

20.
25.

30.

EJEMPLO
Se desíián Mi 200 partes de una solución a l 10%

Ae acetato sódico, por agL tación , 31,5 partes del colorante 
a base de 4- '  -  c lo r o -  2-  amino - 1-h i  dro xi-azob en ceno y  1- f e n i l -  
3-m etil-5-p irazolona. Se añaden a e l lo  LBO partes de una 
solución de acetato de cobalto que oontiene por l i t r o  29#5* 
gramos de cobalto y 200 partes de alcohol p rop ílico  normal 
y se agita durante una hora en r e f lu jo . Despuás de añadir 
25 partes de áster de Staybelite n* 10 (de da Hercules 
Powder, Wilmíngton, Estados Unidos^, se a^ .ta  otra  vez 
úna hora en r e f lu jo , y a continuación se separa per d e s ti­
la ción  e l  a lcoh ol y se f i l t r a .  Se obtiene un preparado 
colorante pardo obscuro, que se disuelve en a lcoh ol dando 
coloración  pardoamarillenta.

EJSÍPLO ... 14.
..... Sé'suspenden en 200 partes de una so lu ción  de

acetato sódico a l 10% 19 partes del co lorarte  a base de 
6-n itro-4-cloro-2 -am ino-l-h idroxi. benceno diazoado y 
l- (4 '-m e t il- ie n il) -3 -m e t il-5 -p ira z o lo n a  y ae añaden a la  
suspcisión 50 partes de una solu ción  de acetato de cob'álto
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que contiene 1,48 partee de cobalto* Seguidamente ae mezdLa 
coa ana aolución de 25 partes de p oü éstiren o  (Monsanto 
C rista l 106) en 150 partes de áster e t í l i c o  del ácido 
acático y  se agita en r e f lu jo  durante una hora* Luego se 

5* separa e l  áster por d estila ción  y ae f i l t r a  e l  preparado 
colorante* Este constituye un polvo de co lor  pardorrojizo, 
que se disuelve en áster b u t i lic o  de ácido acático 
coloración  pardoanaranjada*

30. EJEMPLO 15*

3h 2ÓÓ partea de una solución a l 10% de 
acetato sódico y 50 partes de una solución de acetato de 
cobalto que contiene 1,48 partes de cobalto se suspenden 
17 partes del colorante a base de 6 -n itro-4 -cloro-2 -am in o- 

15* l -h i  droxibenceno d i azoado y 2-h idroxtaaftalina y se
mezcla e s ta  suspensión con una solución de 25 partee de 
caucho clorado ( Tome ai t )  en 200 partee de áster e t í l ic o  
del ácido a cá tico . Se prosigue como en e l  ejemplo 14 y se 
obtiene así un preparado colorante par do v io lado, que se 
disuelve en áster b u tilic o  de ácido acátioo dando colorar 
ción ro jo  azulada*

EJEMPLO 16*

20 partes del complejo cobá ltico  del coloraste  
25* a base de 4—flo ro -2 —amina—1—hidroxibenceno diazoado y

an ilida  de l ácido 2—hidroxi-3**naitoico se deslien  por agi­
tación  con 200 partes de agua, en forma de una pasta al 
15-20% (to r ta  del f i l t r o ) ,  y  se mezclan con una solución 
de 25 partes de Uformite QR 336 (de la  BBhm & Haas), que 

30* es una resina de batzoguaiíina, en 200 partes de áster e t í­
l i c o  del ácido acático* Se agita  e l  conjunto en re flu jo

y 
) t 

* *



Airante una hora y A continuación ge separa por d estila ­
ción e l áster. Se obtiene un preparado color sute violado 
pardusco, que se disuelve en a lcoh ol e t í l i c o  dando colo­
ración v io la d orro jiza .



N O T A

Descrito e l  invento se de otaran nuevas y de propia 
invenoión la s  sigu ientes reivindicaciones# con prioridad 
de la s  demandas de patentes anizas N* 13900/? 1 de l 29 de 
noviembre de 1.961 y N* 12743/52 d e l*30 de ¿ctnbrerde-X

5. 1. 962, existiendo en ambas unidad de invención.

1. Procedimiento para producir preparados coloran­
tes , en forma só lid a , escasos en e le c t r o l i t o s ,  caracterizado 
por e l  hecho de que se tratan en medio ^cuoso colorantes orgá­
n icos , metalizados, con materias s in tóticas  de peso molecu­
la r  elevado, in solub les en agua y sólidas a la  temperatura 
ambiente, que presentan poder de d iso lución  para lo s  com­
p le jo s  m etílicos  de colorante.

2.  Procedimiento conforme a lo  definido en la  r e i­
vindicación  1 , caracterizado por e l  hecho de que la  reac­
ción de oompuestosrcomple jo  s m etálicos de colorantes azoi­
cos con termopl&stioos se efectúa en presencia de un im- 
b ib id or.

'*n
3. Procedimiento conforme a lo  definido en la  r e i ­

vindicación  2, caracterizado por e l  hedió de que e l  tra ta ­
miento ae l le v a  a cabo durarte la  producción de lo s  comple­
jo s .

4 . Procedimiento conforme a lo  definido en una de

25



la s  reiv indicaciones 1 a 3, caracterizado pop e l  hedió de 
que en concepto de colorantes metalizados se emplean com­
puestos complejos l : 2-crém icos o oobá lticos de colorantes 
o-hidroxi-o*-am ino- u o , o ' - dihidroximonoazoicos carentes 

%  de grupos su líén icos o carboxilioo 8.

5. Procedimiento conforme a lo  defin ido en la  
reiv in d icación  4 , caracterizado por e l hecho de que 
en concepto de materias s in té tica s  se emplean resinas 

10.  fen ó lica s .

6 .  Procedimiento conforme a lo  definido en  una
- de la s  re iv in d icacion es 1 a 4 , caracterizado por e l  hecho

de que se emplean resinas v in ilica s*  en particu lar po- 
15. lim eros y copolimeros de acetato de v in ilo  y /o  cloruro 

de v in i lo .

7 . Procedimiento conforme a lo  de&nido en una 
de la s  re iv in d icacion es 2 a 6 , caracterizado por e l  hecho

20* de que en concepto de aga ites  imbibidores se emplean 
alcoholes a l i f  á t icos .

6.  Procedimiento conforme a lo  defin ido en una 
de la s  reiv in d icacion es 1 a 7 f caracterizado por e l  hecho 

*̂ * de que se emplea menos de 4 veces más materias s in té tica  
que co loran te .

'.P-
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9. Procedimiento para producir preparados co lo ­

rantes.
Segda se deacribe y re iv in d ica  en la  presente memoria 

que consta de 18 páginas fo lia d a s  y e scr ita s  a máquina par 
una sola de sus caras.

Madrid, a 28 de noviembre de 1.962. 
OIBA SO CIETE ANONYMB.

p. a .
JAHME tSEEN M!RAUJE8
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