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PATENTE
DE
INVENCIORN

por "PROCEDIMTENTO PARA PIGMENTAR MATERTAS ORGANICAS IE ALTO
PESO _BDI:‘EGUI:AR",‘a favor de ls firma J.R. GEIGY, A.G., residente
en BASIIEA (Suiga). ‘

MEMORIA DESCRIPTIVA

Le presente invencidn se refiere a un procedimiento
paere pigmenter meteries orgdnicas, de alto peso molecular,
muevos plgmentos utilizebles pars ello, esi como procedi-
miento para su preperacidn. Le invencidn Se refiere como

5, producto industrisl asimismo &l materisl orgénico, de elto
peso molecular, tefildo.

Es conocido, que meterias orgdnicas, de alto peso
molecular, se pueden pigmentar con 1, 3-bis-arilimino-iso-
indolinas, cuyos grupos arilemino 8e deri&an de emings he-

10.  terociclices. Le fuerte coloracidn y le sdlidez de estas pig-
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mentaciones, en especial la solidez & los disolventes, al 30-
brebamizado, a la migracidn y a la luz no bastan sin eubargo
o las exigenciss de hoy. Ademds estas 1,3-arilimino-isoindvli-
nas con radical de arilo heterocfclico en roce con el dxido de
cinc tienen la desventaje de una remsrceds veriacidn en el
tono de color, con lo que es proporcionsl el tiempo de rooce,
estas propiedades indeseadas tampoco se eliminen mediente halo-
genacidn en la posicidn 4,5 6y 7 del enillo isoindolfnice.

Ademds, se ha mostrado que les 1,3-bis-fenilimino-iso-
indolines wtilizsbles, como productos intermedios para
sintesis de 1os colorantes estelocianinicos cuyo radicel
bencénico del enillo isoindolfnico estd ein sustituir, aun
cuendo sus grupos fenilimfnico estdn sustituidos en el eni-
110 no iondgeno, poseen males propiedsdes de pigmentacidn,
en especisl mala sdlidez a la luz y a los disolventes asf
como poca intensided de color. Su intensidad de color es
incluso todavia inferior a la d les 1,3-bis-enilimino-iso.-
indolinas con grupos arilimino heterociclicos.

De estos hechos Se infirid, que le pigmentacidn de
meterias orgenicas de elto peso molecular con 4,5,6,7-te-
trahelogen-l, 3-bis-fenilimino-isoingdolinas, cuyos radi-
celes fenflicos estdn sustituidos no iondgenos o conden-
8ados, apenas muestran me jores propiedades que aquellas
con un radicel bencénico no halogenado del enillo isoindo-
1inico.

Sin embargo se ha hellado, que las meteriass orgdnices,
de gtto peso molecular se pueden pigmentar en forme Sor-

prendentemente sdlide y con intensided de color, cuendo Se
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utiliza como portador del colorente un compuesto de la

fdrmla I,
P
5 X2 il
c
7 AN
| NH (1)
NS c/
X il
3 N-R
X
T4
10, en la que
Xl, Xg Yy X4 8ignificen cada une cloro o bromo, ¥
R significa un redicel fenflico no
sustituido, un redical fenflico sus-
tituido no iono'geno o un radicel feni-
15. lico condensado.

A los compuestos de la fdrmula I tembién pueden enedir.
8¢ lg fdrmule Ja teutdmers y son de comprender como inclui-
das todas las férmles andlogss primeres como teutdmeras

de las fdrmiles Is.
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Si R significe en la férmula I, un radicel femnflico
sustituido no iondgeno, pueden entrar en consideracidn
como sustituyentes por ejemplo: heldgeno, como fluor,
cloro o bromo, grupoes slquilicos inferiores, como el gru-
po metflico, etflico o butirico, grupos arflicos como el
grupo fenflico y grupos fenflicos sustituidos no iondge-
nos, grupos elcoxi inferiores, por ejemplo el grupo metoxi,
etoxi o butoxl, grupos arelcoxi, como el grupo benciloxi,
0 grupos ariloxi como los grupos fenoxi, met{lico o helogeno-
fenoxi, grupos de smida de dcido cerboxflico y de dcido sulfd-
nico sustituidos en el 4tomo de nitrdgeno, para 1o cual pueden
entrar en consideracidn como sustituyentes de nitrdgeno, grupos
elifdticos, en especisl grupos elquilico, hidroxislquilico,
halogenoalquilico o cienalquilico inferiores, grupos cicloalifd-
ticos, srslifdticos o sromdticos, ademds grupos de dster alflico
de dcido sulfdnico en especial grupos de dster fenflico o oresi-
lico de deido sulfdnico, grupos de éster de deid carboxflico,
grupos scflicos, perticulermente grupos carbacflices, por
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ejemplo grupos ds slcenoilo inferior, como el grupo ece-

tf1ico o propionflico, grupos arofiicos como los grupos

de benzoilo, metilbenzoilo y clorobenzoilo, grupoS alquil-

sulfdnilicos, como el grupo metilsulfdnilico, etileulfoni-
5, lico o butilsulfdnflico o grupos arilsulfonilicos, como

el grupo fenilsulfonflico, metilsulfonflico o clorofenil-

sulfonflico, sdemds grupoa meilamfdicos, en especisl

cerbacilamidicos, sleoxicarbonilemidicos, cicloslcoxicarbo-

nilem{dicos, eralcoxicarbonilamidfcos, o grupos cerboamoil-

emfdicos eventualmente sustituicos en el nitrdgeno o grupos imi'd:L

10,
cos del doido aicarboxflico, y por ultimo esimismo el grupo
cieno o el trifluoromet{lico. Como grupos _cgrbacilamfdicos
pueden entrar en considerscidn, en primer lugar los grupos
aroilemidicos, asimismo por ejemplo grupos benzoilamfdicos o

15,  neftoil-(1 o 2)-emfaicos, cuyos amillos pueden estsr sustituidos

no iondgenomente, por ejemplo mediante haldgeno, grupos al-
quilicos inferiores o elcoxi inferiores. Como grupos alco-
xicerbonilemigicos Se citen los grupos metoxi- y etoxicar-
bonilamfdicos, como grupos cicloelcoxicarbonilamfdicos,

20, los grupos ciclohexiloxicarbonilam{dicos, y como grupos
aralcoxicarbonilamfdicos, por ejemplo los grupos bencil-
oxicerbonilamidicos. Los grupos cerbemoilemf{dicos Sustitui-
dos eventuslmente en el nj.trdgeno, corresponden de pre-
ferencia a la fdrmle -HN-CO-NH-R', en la que R' signifios

25,  un grupo sromftico, Eobre todo un redicsl fenflico susti-
tuldo eventuslmente mediente haldgeno, grupos alcoxi o al-
quflico inferiores. Los grupcs imfdicos el deido dlcar-
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boxflico se deriven por ejemplo del dcido succinico, del
deido hexahidroftdlico, del dcido 1,4-endometilen-hexehi-
aroftdlico, del deido ftdlico, del deido fidlico clorado,
del éeido naftdlico o del deido plridindicarbexflico.

Cuando R 8ignifica un radical fenflico condensado,
el componente eminobenzolico pueds complementar no solo
estructuras carbox{lices, sino teambién heterociclicas,

De preferencia R representa un radicel fenilico sustitui-
d no iondgenemente.

For su intensidad de color, 8dlidez & los disolventes
¥y & la luz, los compuestos especiglmente valioscs de la
fdrmle I muestran como sustituyente R un radicel hslogew
nofen:flioo; este pueds estar todavis sustituido ulterior-
mente medisnte grupos slquflicos inferiores, grupes el
coxi inferiores, el grupo trifluorometilico y el grupo
ciano.

A causa d su edlidez sorprendentemente buens & los
disolventes, al Sobrebemizado y o la migracidn, sonfenta-
joses aquellas isoindolines de la férmula I utilizebles de
acuerdd con la invencidn cuyo radicel fenilico R estd sus-
titufdo mediente un grupo de amida de dcido sulfdnico even-
tuglmente sustituide en el nitrdgeno y que puede contener
eventuelmente todavie sustituyentes halogeno, sustituyentes
alquilico inferiores, o sustituyentes slcoxi inferiores.
Como sustituyentes del ni‘l:ro’geno del grupo de emida de deido



sulfdnico, pueden entrer en consigerscidn en especisl los grupos
alquflico, hidroxialquilico, helogenoelquilico o cianslquflico
inferiores.
En otra clase de compuestos de le férmla I méds ven-
5,  tajosos, utilizebles de acuerdo con la invencién, con
buenes propiedades de 8dlidez & la luz, al Sobrebarnizado
¥y a le migrecidn, R significa un radicel fenflico, que
mestre un grupo de smide de deido carboxflico eventusl-
mente sustituide en el nitrdgeno; y adends puede todevia es-
10,  tar sustituido mediemte haldgeno o grupos alquilo o sleoxi
inferiores. Como Sustituyentes del grupo de amida de dei-
do cerboxflico pueden entrer en conSideracidn, por e jemplo
grupos slquilico inferiores y en especial grupos fenilicos
eventualmente sustituidos no ionogenamente, pero asimismo
15.  grapos naft{licos. Como Sustituyentes no ionégenos pueden
contener estos grupos por ejemplo, heldgeno, grupos alqui-
licos o alcoxi inferiores o grupos acilemino; en el dltimo
caso Se trata de preferencia de grupos alcanoilemino o eroil-
amino. |
20, En otra clase apreciada por su8 buenas propiedades
de solidez 2 log disolveantes, e l2 luz, al sSobrebarnizado ¥y
e la migracidn, en los compuestos de le fdrmla I, R
significe un grupo fenflico, que estd sustituido mediante
un grupo cerbacilemidieo, un grupo elcoxicarbonil-emidico,
25,  cicloelcoxicarbonilemf{dico o arelcoxicerbonilamfdico,

por un grupo carbamoilo eventualmente sustituido em
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el nitrdgenc o por un grupo fmigico del deido dicarbo
z{lico y puede ester sustituids ulteriormente todavia
sventualmente mediente heldgeno, grupos slquilicos infe-
riores o elcoxi inferiores o un grupo srglcoxi o ariloxi.
Pars 108 grupos emido o bien imido de doido dicarbo-
xflico citedos vale lo indicado al prinecipio el habler da
los sustituyentes del radical fenflico R, Grupos ventajo-
808 son los grupos carbacilam:’.dicos, especialmente arilem{-
dicos con redical arflico conteniendo cloro y grupos imf-
dicos de deido dicarboxflico, en especisl grupos ftaloilimi-
dicos.
Las 4,5,6,7-tetrahelogen-isoindolinas, utilizables
de acuerdo con la invencidn de la fdrmula I, en la que R
signifios un radical fenilico sustituido no iondgenemente
o condensedo ¥ X3, Xp, X3 ¥y X, 8ignificen cada uno cloro
0 bromo, Se obtienen medisnte reaccion de un compuesto

de la férmle II

¥
171 2
X, N
N\
N (1z-
Z
% Y
: |
X 4 Y5
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en la que
Yl, Y2 e Y5 gignificen cada una un sustituyente
monovelente apto para reamccidn y
I e Y2 siginfican asimismo juntes un susti-
tuyente bivalente, apto para reaccién
X1, Xp, Xz ¥ X, tienen la significacidn indicada baje
le fdrmla I,
con dos equivalentes de une fenilamina primarie‘sustituida
no iondgensmente o condensade.
Como sustituyentes monovalentes eptos pare reaccidn,
Yy, Yp ¢ Y; representen de preferencia cada une cloro, un
grupo de étery por ejemplo un grupo slcoxi como el grupo
metoxi o etoxi, un grupo ariloxi, como el grupo fenoxi,
met{lico o clorofenoxi, o un grupo emfnico tercisrio, es=
peciglmente el grupo morfolinico.
Cuendo Yl e Y2 representan juntas un sustituyente
bivelente, gpto para reaccidn, 8e treta perticulermente
de un grupo emfnico de le f6rmle =N-R'; Y, sigifica en
este ceso, convenientemente un grupo emfnico de la fér-
mile -NH-R'. En estes fdrmles R' representa hidrdgeno o
un grupo alquflico eventuslmente sustituido no iondgenamen-
te como el grupo metflico, etflico, bupilico, el grupo
genma-metoxipropflico o el grupo beta-hidroxietflico; ds
preferencia R' significe hidrdgeno. Laes isoindolinas de

este clsse Se pueden presentar en fdrmias temtdmeras



50

10.

15.

20.

25,

- 10 -

FA R “}

WoOf ke oW W
tembidn se pueden concebir mediente la indicacidn de una
formla estructursl,

Los materiales de partida de la £fdrmla II, en la que
Yl, Y2 e Y3 significan cada una cloxo, Se obtienen mediante
reaccidn de anhfdarido del deido tetracloro- o tetrabromof-
tdlico con pentsbloruro & fdsforo; &l utilizer enhidrido
de deido tetrebromoftdlico, se puede sustituir 4tomos de
bromo gislados por cloro. Mediente reaccidn de este compues-
to0 1,3-tricloro-isoindolinico de la fdmmle II con un sl
coholato o fenolato metdlico o con una esmine secunderis se
llega o los materisles de partida de la férmla II en la que
Y, ¥y e ¥, sigificm cade une un grupo éter o bien un gru-
po emino tercierio, Si un compuesto 1,3,3-tricloroisoindo-
1fnico de 12 fdrmla II se hace reaccioner con unas amina
de la formula R'-NHz, Se obtienen materisles de partida de
le fdrmule II, en la que ¥; e Y, representan juntes el grupo
imfnico de la fdrmla <N-R' e Y, representa el grupo aninico
de la fdrmla -NH-R'.

La reaccidn de las fenilamines primeries sustitui-
des no iondgenamente o condensadas con un compuesto de la
férmula II, en la que Yl’ T, e Y, 8ignificen cada une cloro,
ge efectda mediente celentemiento de las dos materiaes de
partide en susSencia de compuestos conteniendo grupos hi-
drox:'.licos, de preferencia & temperaturss de 50 a 250° C,
en las que en general de desprende el dcido clorhn‘fdriéo des-

doblado de la mezcla reesccional. Los acompefiantes reacciona-
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le2 se hacen reaccionar ventajosamente en un disolvente
inerte, por ejemplo en un hidrocerburo eventuslmente hslogo-
nedo o nitredo. En lugar del dcido clorhfdrico a desdoblur,
este Se puede enlazer asimismo mediente agentes ligadores

de deido adecuados, por ejemplo mediante un exceso en fenil-
anina a sustituir o uns emine terciaris como trietilemins,
N,N-dietileniline o piridine; en este ceso la reaccidn Se
pueds efectuar a tempergture ambiente.

La reaccidn de una fenilemina primeria sustituida no
iondgicamente o condensada con el compuesto de la fdrmila
II, ennel que Yi e T, significen juntes =NR', en espe-
oiel =NH e Y-NH-R', particularmente -NH,, se efectiia
ventajosamente mediente calentemiento por acompefisfites en
le reaccidn en un disolvente orgénico. Como disolvente or-
ghnico pueden utilizarse hidrocarburos aromdticos eventual-
mente halogenndos o nitrados, ademds elcoholes de alto
pinto de ebullicidn, por ejemplo alcohol bencflico o
etilenglicol y sus monodteres; como disolventes Son espe-
ciglmente adecuados los deidos gresos inforiores, como
doido sedtico glacisl,

Los compuestos de la formulae II, en los que T, Y,e
Y, significan cada wna un grupo de dter o de amina tercia-
rie, Se hacen reasccionar con la fenilemina no iondgena
sustitulda o condensada de preferencia en presencia de
un doido orgénico, en especisl deido acdtico. Esta reac-

cion se regliza incluso en presencia 3¢ agus.
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En todes estes modificeciones de procedimiento, ore-
cipiten }Jos pigmentos brutos las mds de les veces ya en ¢a-
liente y pueden asislarse mediente filtrecidn y eventusimen-
te mediente lavado con disolventes orgdnicos en forme pura al
endlisis,

Los pigmentos utilizsbles de geuerdo con le invencidn
poseen en general una buens texture y pueden utilizarse
generalmente, como productos brutos,

En cesc necesario o deseado los productos brutos
8¢ pueden transformar mediente molido o ameSado en una
forma finemente dispersa. Ademds se utilizen de preferen-
cig medios amxiliares pere el molido, como Sales orgénices
y/0 inorgénices en presencia o ausencis de disolventes
orga’nicos. Agimismo mediente calenteamiento de los pigmen-
tos brutos en disolventes orgdnicos calientes se puede
@lcenzer e menudo une mejora de les propiedades. Tras el
molido Se eliminen como es usual los agentes auxiliares,
seles solubles inorgénicas, por ejemplo con agus y 108
sgentes amxiliares orga'nicos insolubles en agua, por ejem-
plo mediante destilacidn por valor de sgua.

Las meteriss orgénicas de elto peso moleculer, que
8¢ pigmenten de acuerdo con la invencidn, pueden Ser ds
origen netursl o sintético. Puede tratarse, por ejemplo
de resines naturales, aceites secentes o caucho. Sin embare

& tembien puede tratarse de meteriass natureles trensforma-
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des, por ejemplo de caucho clorado, resina slqufdice olec-
modificada, 0 de derivados de celulosa como viscosa, acelil-
celulosa y nitroceluloss, y especielmente de poliplastos
orgénicos totalmente sintéticos, que Se llamen pldsticos,
que Se preparen mediante polimerizecidn, policondensacicn

y polisdicidn. De la clase de estos pldsticos son de citar en
especial los Sigiientes: polietilemo, polipropileno, poliesiire-
no, clormro de polivinilo, acetato polivini'lico, poliacri-
lonitrilo, dster del deido poliserflico y dster del deido
polimetracrilico; polidsteres, en especiel ésteres de

elto peso moleculer de 4cidos policarboxilicos eromdticos
con alcoholes polifuncioneles; poliamidal; los productos

de condensscidn de formaldehido con fenoles, que Se lla-
men fenoplastos, y 1los productos de condensecidn de forw
meldehido con uree, tiourea y melemina, que se llamen
eminoplastoS; los poliésteres utilizedos como bemices de
resina, y precisemente no solo los sSaturadps, como por
ejemplo resinas slquidices sino tambiédn los inseturados
como por ejemplo resinse de maleineto, y ademds los pro-
ductos de poliadieicfn o bien policondensacidn conocidos
bajo el nombre "ds resinas epdxides" de epiclorhidrina

con dioles 0 polifenoles; edemds 10s llamados termoples-
tos, es decir los poliplastos no endurecibles. Es de Iew
Saltar que d¢ acuerdo con la invencidn pueden pigmentar-

8e no solamente los compuestos unitarios, sino tambidn

mezclas de poliplestos, esi como condentados mixtos y
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copolimerizados, como por ejemplo los Sobre bases de bubte-

dieno.

Los pigmentos utilizsbles de acuerdo con la inven-
¢idn, son especislmente 2decuados pera el tefildo de poli-
meros vinflicos, poliolefinicos y de egtireno, como de
poliplestos, como de formadores de pelfculas y aglutinentes
conocidos como materies brutaes pars barniz, en especisl
de barnices de aceite de lineza, nitroceluloss, resined
alqufdices, resines de melamine y resinas de ures-formal-
dehido. La pigmentacidn de las sustencies orgdnices de
alto peso molecular con los pigmentos de la fdrmla I se
efectia por ejemplo de forme que uno _de tale8 pignentos
eventuslmente en forma de mezcla bisice Be mezcla con es-
tos substratos bajo utilizacidn de leminadoras, apergtos
meacladores o molinos. El msterisl pignentado se lleva
luegt & la forma definitiva deseads segin procedimientos de
por sf conocidos, como .calendrado, prensado, extrusionado,

revestimiento por ex‘!:ensidn, vertido o mediante moldeo por

&A‘;:\i A
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inyeccién. A menudo Se desea incorporar, pers le preperacidn

de moldes no rfgidos o para disminuir su fregilided, a los
compuestos de zlto peso molecular antes del conformado

del llamado plastificantes. Como teles pueden utilizerse
por ejemplo dster del dcido fosfdérico, deido ftdlico o
dcido sebdeico. Los plastificentes Se pueden incorporar
en el procedimiento, de acuerdo con le invencidn entes o

despuds de incorporer el colorente de piguento en 1o0s ami-~
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noplastos, Ademds es posible con el fin de aleanzar tonos
de color diferentes de las materiss orgdnices de slto

peso molecular, adicionsr junto = los compuestos de la fér-
mile I todavie materias d relleno o bien otres part{culas
que ceden color como pigmentos blancos, polfcromes o ne-
gros, en cualquier dosis.,

Para pigmenter barnices y colores pars impresidn se
disperseh finemente 0 bien disuelven en un disolvente o
mezclas de disolventes orgédnicos, loS materieles orgénicos
de elto peso moleculer y los compgestos de la férmila I,
eventualmente con editivos, como meterieles de relleno, otros
pignentos, secentes o plastificentes. Con ello se proceds
de forma que los componentes uniterios de poréi o tembidn
virios en comin Se disperSen o bien disuelven y luego de
reunen todos los componentes.

Los materiales orgénicos de elto peso molecular pig-
mentedos de acuerdo con 1a invencidn contienen en genersl
dosis de 0,01 al 30% en peso de un compuesSto de la fdrmule
I, calculado sobre la materia orgafnica de alto pesc mole-
culer e pigmenter, poliplestos y bamices, de preferencia
0, a 5%, dl colorante para estampsr ds preferencia 10 =a
30%. Las dpsis a elegir en piguento Se dirigen en primer
luger & la intensided de color deseada, ademds sl espesor
de czpa de la pleza formede y & continuacidn eventualmen-
te también sl contenido en pigmento blenco en el poliples-
to.

Las sustenciss orgénicas de alto peso molecular pig-
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mentades de acuerdd con la invencidn muestran muy buenas
solidez en los tonos de color smarillo verdoso, amsrilln,
enaranjedo, rojo, rojo burdeos o perdo; tambidn es muy
buena en genersl le s0lides el desgeste.

Los ejemplos signientes ilustren 1la invencign., *n

e1los las temperaturas Se indicen en grados Celsius.

EJENPLO i

6,9 g de 1.3,5-trimetoxi-4,5,6,‘.7-te’cre.cloroiSOindo-a
lening se calienten urente 5 minutos heste ebullicidn
con 11,24 g de (4'-clorofenilemida) del dcido 2-cloro.5-
sminobenzoico y 270 g de deido acético glacigl. Bl colo-
rente emerillo procipitado se filtra todavia caliente y sSe
lava primero con etenol y luego con acetona y se Seca.

Asi se obtienen 15,6 g de un pigmento amerille
verdoso de le férmule indicada a continmacidén, que es
de muy buene solidez sl sobrebarnizado, & la migracidn

y & la luz.
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Se obtiene el mismo pigmento, cusndo en luger de
6,9 g de 1,3,3-trimetoxi-4,5,6,7-tetracloroisoindolenina
8¢ utilizan 10,2 g de l,5,3-trimoﬁolino-4,5,6c7-tetraclo-
roisoindolenine, 0 5,6 g de l-amino-3-imino-4,5,6,7-tetra-
cloroisoingolenina o bien 6,2 g d8 l-metilemino-~3-metililmi-
ne-~4,5,6, 7-tetracloroisoindolening.

51 se sustituyen los 11,24 de la (4'-clorofenilamids)
del dcido 2-cloro-5-eminobenzoico mediente la dosis equimolar
de unsa .de las amines representades en la signiente tabla I, se
obtienen en la forme de trebajo usSuelmente ignal, pigmentos

similarmente $§1idps con 1o8 tonos de color mencionados en lg

columng III,
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Ne Amina Tono de color
en impresidn
Sobre pepel
2 NH2
Amsarillo
CO-NHZ verdoso
Cl
3 Wi, ide
CO-NH-
Cl
4. NH Cl | id.
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Tgble 1 (continuacidn)

Tono de color
en impresidn
Sobre papel

Ne Amnine

5e

5 NH,, ¢l Amarillo
verdogo
o, Z/ \2 comild N
Ccl1 c1
15. 3 NH cl ida
ﬁ-NH-Q—(l
01 c1
20,
7 NH, id.
| CO-NH. CH,
25,

Ccl
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Tabla 1 {conbinuscidn)

312396

N¢ Amina Tono de cclor
en impresicn
Sobre papel

5e
8 K

H2
Amarillo
CO0-NH- ()(}H'3 verdoso
cl

NH

15, ‘ CO-NH-</::\>_NH-CO-CH3 id.
Cl

10,

50, EBJEMPLIO 10

15,3 g de 1,3,3-trimorfolino-4,5,6, 7-tetracloroiso
indolenina y 12,3 g d@ amida del deido 2,4-dicloro-5-emino-
benzoico e calienten bajo buena sgitacidn hesta ebulli-~
cidn en 350 gr de deido acdbico glacial. Despuds de 10 mi-

o5,  mutos fineliza la condensacid, el colorente emerillo pre-
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cipitado 8e filtra a 1002 y se lava con etanol y luep

€

con acetona y se Seca. El rendimiento asciende a 13,7¢.
El pigmento emerillo verdoso de lz fdrmula indicade £ con-
tinmuacidn es de muy buens Solidez a la migracidn i scbre-

barnizado ¥y a la luz.

NH2
Ci N ~
4559 <; j;
Cl C\
NH
ClL C \N
Cl

CO-NH

EJEMPLO 11

10,74 g de 1,3,3,4,5,6, 7-heptacloroisoindolening y
12,3 g @ emida del doido 2,4-dicloro-5-eminobenzoico se
celienten Qurante 35 minutos heste ebullicidn en 330 g
de clorobenceno. El colorante precipitado se filtra a 1009,
Se lava ¢ etanol y luego con acetona y Se Seca. El

rendimiento asciende a 17 g. E1l pigmento smarillo verdoso
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312398

o8 idéntico al pigmento descrito en el ejemplo 10.

EJEMNPLO 12

5,6 g d& l-emino-3-imino-4,5,6,7-tetracloroisoindo-
lenina y 14 g de (2', 4', 5'-triclorofenilamida) del deido
S-amino-4-clorobenzoico se celienten durante 45 minucos
hasta ebullicidn en 250 g de deido acdbico glacial. El co-
lorente emerilio precipitado de la férmle indicada a con-
timacidn Be filtra todavia caliente y Se lava con etenol
¥ luego con acetonz y se seca. E1 rendimiento ascienda a
15,5 g. E1l pignento amarillo verdoso tiene propiedades

de solidez similarmente buenas que las descritas en el

e jemplo 11.
Ccl
CO-NH- Cl
Cl N cl
- L
NH Cc1
/7 cl
¢
Cl %
cl N
¢
CO-NH- cL

cl
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JEMPLO 13

10,35 g de 1,3, 3-trimetoxi-4,5,6, 7-tetracloroisoindo-
lenina y 8,2 g do emida del deido 3-emino-benzoico Se
suspenden en 260 g de dcido acético glacisl y se calian-

50 ta durente 10 minuto® bajo buena agitacidn hasta ebv.l]:.i-
cidn. Se origins primero una Solucidn incolora, quo
gl calenterse tifie répidamente de emarillo. Bl pigmento
inicia su precipitado cristelino a 60-70¢. Se mentiene to-

davia dursnte 5 minutos a ebullicidn ¥ Inego ge filtra

10, a temperatura de ebullicidn. E1 pigmento gmarillo Se lava
con zleohol, y luegp con acetona y se seca. Bl rendimien~
to asciende a 15 g. E1l pignento de muy buena Soligdez al
sobrelacado, a la migracidn y a la luz, corresponde a la
forml. a

15.

CO -NH,
c1
— N -
Ccl o=
ANVRN
20, ' NH
Z c/
c1 =¥ -
x
CO-NH2

25. Se obtienen pigmentos con propiedades de solidez similar-
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mente buenss cusndo lg smida del deido 3-emino-benzoico
citada en el ejemplo se sustituye mediante la dosis edqui-
molar de uns smina representads en la tebla 2. En la
columa 3 Se indican los tonos de color en impresidn Sobre

peapel.
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o i‘j 1! 7 !..\
o f é{ 3 Y Ay
Tgbla 2 ’
Ne Aming Tono de color
en impresidn
Sobre papel
14 NH2 smarillo
) verdoso
C )
1 Cco NH2
15 NH2 id.
Ccl CO-NH- — ]
16 NH2 Ccl id.
cl CO-NH- Ci
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Tebla 2 (continuacidn)

Ne Anins f Tono de color
en impresidn
sobre papel

17 NH2 OHS anarillo

verdoso
Cl CO--I.\IH--%;>‘CH3
18 NHg
¢l CO-NH- roﬁs id.
19 NH2
Cl CO-NH- CH 3 ia.
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Pable 2 (continuacidn)

749700
LA i 3
e Amina Tono de color
en impresidn
S8obre papel
20 amat1llo
rojize
CO-NH-
21 |  NH, id.
c1 c1 |
22 NH, 14,
Cl CO-NH»CH5
Cl
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Tabla 2 (continuacidn)

Aming

Tono 3e color
en impresion
Sobre pepel

23

24

25

NH2

Cl

KH

NH2

CONH,

C0-NH- Cl

Cl

CO-NH.

CO-NH,

amarillo
rojizo

amarillo
r0jizo

amerille
verdoso
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Tabla 2 (continuacidn)

310798
Ne Aming Tono de colorm
en ispresion
20bre papel
26 NH2 cl amarillo
verdoso
i
CO-NH- / \ Cl
27 | NH2 amarillo
rejizo
CHSO" CO-NH-
i
28 NH2 C1 id.
CO-NH~ / \ cl
CHz0
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Tgbla 2 (continuacidn)

Ne Amina Tono de color
en LmpresSion
Sobre papel 3
29 NHa emarillo
rojiso
CH50 CO-NHZ
&0 I\II-I2
\ id.a
CO-NH2
OGH5
cl
31 NH CO-NH amari llo
2 2 verdosSo
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Tabla 2 (continuacidn)

L) o
I+0v08

(O N S
Ne Amina Tono 3ds color
en impre8ion
gobze papel
cl1
32 / gnarillio
verdosy
NH,,~ CO-NH- 01
CH,
33 NH,- CO-NH amarillo
2 rojizo
NH,
34 CHy- / \ 00 -NH, id.
NHy cl
35 CHS-O. CO-~NH- c1 id.
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Tebla 2 (ocontinuacidn)

T 48
J

Pt

’:':: "«,:‘ ‘ /5’

Cl

Ne Amineg Tono d3 colox
en impresidn
sobre peapel

36 NHy 10 jo

emarillento
GHSO CO-NH2
OCH3
37 NH» GOV, ia.
Cl
8 | NH, CO-NH- cl id.
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Tebie 2 (contimnacidn)

x f"a A AR [3

Ne Amineg Tono de color
en impresidn
sobre papel

NH2
39 GO-NH2 rojo
smarillento
'NHQ
40 CO-NH- Cl jd.
|

EJEMPLO 41

6,9 g de 1,3, 3-trimetoxi-4,5,6,7-tetracloroisoin-~

dolenina y 9,9 g de (3'-aminofenilamide) del deido 4-clo-

robenzoico 80 calientan en el término de 5 minutos, bajo

buena egitacion, hesta ebullicidn en 200 g do deido ecdti-

co glecigl. Desde un principio se origing una Solucidn

incolora, que gl calenterse se tifie répidemente de omari-
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1lo. E1 colorante smerillo empieza & precipitar a 60¢. Se
mentiene todavia dursnte 5 minutos a ebullicidn y luem

se filtra a temperstura de etuliicidn. El colorsnte amarillo
verdoso Se lava ca alcohol y luego con scetong y Se €oca.

El rendimiento asciende a 12,8 g. El pignento de buena S0
lidez sl Sobrebarnizado, a la migracidn y a la luz, correspon-

de a la formula

C1
Cl N
c

c1 N'\/

NH-CO-

A—

N

c1
NH—CO-@. ol

Se obtiene el mismo pigmento, cuando en lugar de
6,9 g de 1,3,3,~trimetoxi-4,5,6,7-tetracloroisoindolenina,
se utilizs 10,2 g de 1,3,3,~trimorfolino-4,5,6,7-tetraclio-
roisoindolenina o0 5,6 g d¢ l-amino-3-imino-4,5,6,7-tetraclo-
roisoindolenina.

3i se sustituyen los 9,9 g de (3'-mminofenilamida)
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del deido 4-clorobenzoico por la dosis equimolar de una ami-
na representada en la tabla 3, se obtienen, en fomes de

trabajo por lo demds iguales, pigunentos con propiedades de

solidez similarmente buenas.
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Tabls 3
Ne bmine tono ée color
en impresidn
gobre papel
42 NH2 Cl amarillo
verdosn
NH-CO- Cl
43 NHy - id.
NH-CO -
44 NH2 amarillo
T0 jizo
Ci I\‘SH..OO.CH:5
45| RNHp C1
Ci NH.CO= ¢l id.
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Tabla 3 (continuacidn)

A7 AR
) T )

Ne hming Tono de color
en impredion
8sohre papel

46 I\IH2 amarilio
rojizo

Lyl
*0CH
3
47 NH2 V Cc1 id.
: H
0C 3
48 NH2 ‘
GHSOG NH-CO-@- 1 id.
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Ne Amina Tono de olor
en impresidn
gobre papel

49 NH2 cl

’ smarille
rojizo
NH-CO- cl
CH:5
50 NH
2 ids
NH-CO- Cl
CHE'
51 NH2 Ccl id.
Cl NH-CO- Ccl
CH
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Table 3 (continuacidn)

Ne Amine Tono de color
en impresidn
8obre papel

52 NH

2 amarilliv
. T0 jizZo
c1 NH-%-@Cl
CH
3
53 NH

2 id'

- CL

54

id.

NHy V c1
- - 01
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Teblae 3 (contimiacidn)

7en7ap

Ne Aming “ono de coleor
en impresidn
5. gobre papel
NH2
55 ,
amat 11c
rojizo
10, NH-CO -@Cl
56 NH, c1
15. id.
20,
57 NH
2 ide
NH-CO-0 -CH 3
25.
[}
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EJEMPLO 58 u

12,44 g de (2'-cloro-4'-emino-5'-metoxifenilemida)
del deido 4-clorobenzoico Se calienten g 80¢ eon 320 g de
deido acdtico glaciel. Bajo fuerte sgitacidn se adicionsen
entonces de una vez 6,9 g de 1, 3,3-trimetoxi-4,5,6,7-te~
tracloroisoindoleninag y desmés de esto-se celienta tode-~
via durente 5 minutos hasta ebullicidn. k1l pigrento rojo
precipitado se filtra caliente y se lava con 2lcohol y
luegp con acetona y Se Seca. 1 rendimiento asciende a
16,7 g ul pignento rojo, cuya formula Se indica a centi-
nuscidn, es de buena solidez al sobrebamizado, a la mi-

grecidn y a la luz.

OCHy
1 N - NH~CO -
Q o/ Q
AN
s %
¢
c1 I \N QNH_CO_

Ccl

Cl
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EJEMPLO 59

10,2 g de 1, 3,3~trimorfolino-4,5,6,7-tetracloro-
iscindolenina y 12,3 g de (2',5'-dimetoxi-4'-aminofenila-
mida) del dcido 4-clorobenzoico Se calienten durente 15
minutos bajo fuerte agitacidn hesta ebullicidn, en 300 g
de deido acédtico glacial, Se lava con etenol ¥ luegd coe

acetona y Se Seca. Bl pigmento rojo azulado de la fédrmls

OCH

3
cL H . NH-CO.. _-\._Cl
Cl\/K/c/ Q \ /
= N
CARN c /\ |
Cl \ H - H-CO- ClL
GCH5

88 861ido gl Sobrebamizado, a le migracidn y a la luz.

51 se utiliza en lugar de 12,3 g d&e (2',5'-dime~
toxi-4'-eminofenilamida) del dcido 4-clorobenzoico, la dosis
equimolar de une emina representada en la tabla 4 y se pro-
cede por lo deméds como en el ejemplo 59, Se Obbtienen pig-
mentos similarmente buenos con lo8 tonos de color indice-

do3 en la tabla 4, columna 3.
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Tebla 4
Ne , Aming, tono de color
en impresidn
sobre pagel
60 CH. O cl
3 1030
azulado
NHQ-,' NH-CO-
: c1 ,
61 CH30 Ccl
rojo
! smarillento
NHQ- / \ NH-CO- / \ cl
cl
62 —
id.
NHQ- NH-CO..C\>_01
Ccl
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Tabls 4 {continuacidn)

Ne Aming tono de coJ;or
en impresion
sobre papel

Ccl
63 anaranjedo
NHy NH-CO-@
Cl
c1
64 : id.
NH, mco-@. o1
1
65

¢l c1
NHaQ NH—CD-@ o1 r; id.
| o1
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Table 4 (continuscidn)

AB T AP
Ne ¢ Aming Tono de color
! en impresion
sobre papel
Ccl X
66 N
aneranjado
NH2 : NH-CO~
cl
67 | * . 10 jO
NHZ- NH-CO- c1 anarillento
OCH3
ClL
68
NHé- NH-CO- cl id.

OCH
3
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Tgbla 4 (continuacidn)

ne Aminea Tono de color
en impresidn
sobre papel
69 NH_ - NH-CO - Cl emarillo
2 rojizo
Br
70 NHQ-Q NH-CO-Q o1 id.
cl
Cl
71 NHQ-Q. NH-CO - c1 id.
¢l
72 id.

NHQ- </}NH-CO- @—-Cl
CHS




-47-

Tabla 4 (continuacion)

T s T A

LS B
SR s BRIV

Ne fming Tono de coJ;or
en impresion
sobre papsl

C1 '
"3 w amerillo
NH2.- NE-CO- C1 rojizo
10. '
GH5

5,

—p——

CH50
15. 74 aneranjedo
NH2~ NH-CO~CH
3
OGH3
20,
0C,H
75 &
. pardo
rojizo
NH, - NH~CO-
2
25. 004ty .
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Tabla 4 {continuacidn)

< ‘;‘L‘,
FoLEeLy

A%
€
¢
<

Ne Aming Tono de color
en impresidn
Sobre papel
76 CHSO
: pardo
amavillento
NHy~ NH-CO-
CHz
17 Cl ,
. ‘\ rojo
NH 0" NH-CO - Cl amarillento
00H3
i cl
78
gnarenjado

N o1
N%Q NH—CO-@
OCH,
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Tabla 4 {continuacidn)

Ne Aming, Tono de coler
en impresion
sobre papsl

Cl cl
79 enargnjado
NHp-. NE-CO- Cl
OCH
3
Cl cl
80 amarillo
rojizo
NH2~ NH-CG - Cl
cl
81
NHZ' NH-CO- Cl id.
cl ' Ccl
82 NHQ-GNH-CO-@ c1 id.
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EJEMPLO 83 'if'i'g£;<J96

5,1 g de 1, 3, 3-trimorfolino-4,5,6, 7-tetracloroiso-

indolenina Se celienten durante 5 minutos a ebullicidn con
4,13 g d& emida del dcido 4-cloro-3-sminobencen-l-sulfdnicc.
sl colorante smarillo precipitado se filtra todavia calieate,
Se lava con etanol y 2cetona y Se seca. Se obbtienen asi

6,4 g de un pignento emarillo de la fdrmula indicade a con-
tinuacidn, que es & muy buens Solidez 8l Sobrebamizado ¥

a le luz y de buena Solidez & la migracidn.

/\ﬁ/

S0 NH
N ] .
30 NH

La 1,3, 3-trimorfolino-4,5,6,7-tetracloroiscindole~
nina Se prepars medjiente reaccién de 1,3,3,4,5,6,7-hepta-~
cloroisoindolenina con morfolina en benceno. Funde a 180¢.

Si se sustituyen oS 4,13 g de amida del dcido
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4-clorp-3-aminobencen-l-sulfénico por la dosis equimolar

de una amina citads en la Siguiente tabla 5, Se obtienen

en forme de trabajo usualmente ignal, pigmentos de solidez

gimilar de tonos de color indicados en l2 columne 3.

Tabla 5
Ne Amina Tono de color
en impresioy
8obre papel
84 HZN- 8021\1H2 emarillo
85 H2N.. / \ SO NH-CH, "




5.

10.

15.

20.

.52 -

Pable 5 (continuacidn)

Ne

Amineg Tono de color
en impresion
gobre papel.

86 H2N- SOZNH--CZH5 amarillo
SOENH-CHs |
1®
817 HZN" Cl
SOZNH2
88 HZN- CH3 1
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EJEMPLO 89

A una solucidn de 11,3 g de 2,3-dicloroanilina en
150 g de 4deido acdtico glacisl Se adicionam a 100¢ 10,7 g
de 1,3, 3~trimetoxi-4,5,6,7-tetracloroisoindolenina. Lo sus-
pensidn emerilla originads Se celienta durente 5 minutos
hasta ebullicidn y el colorante amarillo precipitado se
filtra frio, Se lava con eteanol y acetona y Se seca. Se
obtienen 16,65 g de un pigmento puro, fuertemente tefiido de
emarille, de la férmule indiceda a continuacidn, que e9 de
my bueng $o0lidez el celor y & la luz y de buena Solides

a los disolventes y el fobrebarnizado.

o1 c1
c1
cl =
N
NH
c/
ci 7.
1
ol c1

La 1,3, 3-trimetoxi-4,5,6,7-tetracloroisoindolenina
8e prepara mediante reaccidn de 1,3,3,4,5,6,7-heptacloroiso-
indolenina con metilato sddico. Tras recristalizer en me-

tenol funde a 115-116%.
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Si se sustituye los 11,3 g de 2,3-dicloroenilina
por la dosis equimoler de une amins citade en le simiente
tabla 6, se obtiene en forma de trabajo usualmente igal,
pignentos s8lidos y con intensidad de color de 1oS tonos 32

color indicados en l=z columne 3.

Tabla 6
Ne Amine Color en im-
presilda so-
bre papel
Cl
90 amarillo
HQN- / \ Ccl
Cl
9l id.
aad
cl
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Tabla 6 (continuacidn)

jado

Ne Amine, Color en impre-
8idn sobre papel
GF5
92 HQN_@ cL anarillo verdsso
CH3
93 H2N-‘Gl emarillo rojizo
cl
94 I-IZ,N.-.‘-CI—I:5 smarillo verdoso
CHSO
95 HQN-‘CJ. anarillo anagren-
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Tgbla 6 (continuacidn)

Ne Aminsg Color en impre-
8idn sobre papel
Br amarillo
H _N-
Br
cl1
97 Hol - id.
CN
98 HQN- cl id.
C1l C1
Cc1
99
id.
, H2 Cl |
¥
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Tabla 6 (continuacion)

Q=

. Ne¢ Aming Color en impre-
gion Sobre papel
100 HZN emarillo
101 HN rojo
2 amarillento
N
CO- Z
H2N 0
102 Il emarillo
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EJEMNPLO 103

18 g de 1,3,3,4,5,6,7-heptacloroisoindolenina se
celienten Aurante 20 minutos a 150¢, en 300 g de 1,2-dicln-
robenceno com 23,8 g de 4-fHtaloilemino-l-gminobenceno, que Se
prepara mediente condensacidn de enhidrido del Aeido fhalico
con 4-nitroenilina y rediceidn subsigniente del grupo nitrco.
1 colorante amarillo precipitado se filtra todavia calieute,
se lava con ebtanol y luego con ace1§ona ¥V Se seca. hsi se obtie-
nen 32 g de un pigmento emsrilio rojizo de la férmule indica-
da a continuscidn, que ez de may buena 80lidez 81 Sobmbami-

zado, 2 la migracidn y e la luz.

co

/

co
co
e
- N
@‘ Neo

5i se sustituyen los 23,8 g de 4-fteloilamino-l-

aminobenceno por la dosis equimolar de una suinsa indicada
en la Signiente table 7, se obbtiene en fomma de trabajo
usuzlmente igral, pigmentos de solidez similar, de los

tonos de color indicados en la columna 3.
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Tabla 7 54
Ne Amina Co,lores en
laminas de Cle-
ruro de polivi-
nilo
104 HQN.- N smarillo
\GO-GH
2
cl
. Cco (2}
105 v
HZN" — N amarillo
\00 rojizo
Cl
¢l
co
/
106 id.

N
o oo
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Tabla 7 {continuacidn) Wl W oWk
Ne Aminga Colores en
léminas de ¢lo.-.
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EJENMPLO 1l6

5,47 g d 1,3,3-tricloro-4,5,6,7-tetrahalogenciso~
indolenina, cuyos &tomos de haldgeno constan de une mescla
de cloro y bromo, Se calientan durente 5 minutos hasta ebu-
11licidn con 4,08 g de anida del dcide 2-0loro-5-sminoben-
zoico en 150 g de deido escético glacigl. El colorsnte ema-
rillo precipitado se filtra, Se lava con etanol ; luegp
con acetona y se Seca. Asi se obtienen 6,5 g de un pigmento
amarillo, que es de muy buene sSolidez a la luz y a los 4di-
solventes.

La 1,3, 3-tricloro-4,5,6,7-tetrahalogenoisoindolina
Se obtiene mediente reaccidn en oxicloruro de fdsforo
hirviente, de tetrabromoftelimida con 2 moles de pentacloru-
ro d fdsforo. Una parte de los dtomos Ge bromo Se susti-
tuyen con ello medisnte dtomos de cloro.

Ye obtienen pignentos emerillos con propledadss de
Solidez similarmente buenas, cuando los 4,08 g de amida del
dcido 2-cloro-5-aninobenzoico se sustituyen mediente dosie
equimolares de 2,3,4~triclorocanilina, 4-fteloilemino-l-ami-
nobenceno 0 (3'-amino-fenilamida) &1 4cido 4-cloroben-

zoico,

EJEMNPLO 117

40 g de 1,3-bis-fenilimino-4,5,6,7-tetracloroisoin-

dolina, 360 g de hidrdxido eluminico, 600 g d¢ barniz de
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aceite de lineza de viscosidad medie y 2 g de linoleato

de cobalto se mezclen sobre un molino de tres cilindros y
Se muelen. Se obtiene un colorente gréfico que da al
imprimir sobre papel, colores amarillo verdosos de Solidez
& la luz Sobreseliente. ©e obtienen impresiones de inten-
sidad de color mds elevada, mgbiz mds rojo y de Solidez

8 los disolventes mds mejorada, cuandoe Se utiliza en lugar
de 40 g de 1,3-bis-fenilimino-4,5,6,7-tetraclorpisoindolina,
40 g de 1,3-bis-(2',4'-diclorofenilimino)-4,5,6,7-tetraclo-
roisoindolina o 40 g de 1,3-bis-(2',5'-diclorofenilimino)-

4,5,6,7-tetracloroisoindolina.

EJEXPLO 118

15 g de 1,3~ bis-(2',3'-diclorofenilinino)-4,5,6,7-
tetracloroisoindoling se muelen en un molino de bolas con
20 g de una goma laca exemta de ggua, 3 g de ftalato dibu-
t{lico, 5 g de polivinilbutiral, 5 g de monoetildter de
etilenglicol y 52 g de etanol. Al aplicar la Suspensidn ori-
ginada como coloreante de flexoimpresidn sobre papel Se
obtiene una tincidn emarilla de miy buena Solidez & los

disolventes y a la luz.

EJ sMPLO 119

15 g de nitrocelulosa colodidn cmteniendo un 35/ de

butenol, 15 gr de una resina de fhalato modificade con
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aceite de recino, 15 g de una Solucidn butenolica al 70%
de una resina de barniz de urea, 20 g de acetato butflico,
10 g de monoetiléter de glicol, 20 g de tolueno y 5 g

de 2lcohol Se elsboren pars former un barniz, este Se pig-
menta y muele 2 continuacidn con 2 g de 1,3-bis-(2'-cloro-
-5'-gulfamil-fenilimino }-4,5, 6, 7-tet raclorisoindolina
(preparado Segin el ejemplo 83) y 2 g de enhidrido titdni~
co (rutilo). Tras el regado Sobre carton y Secado del bar-
niz Se obtiene un revestimiento de color amsrillo de muy

buena so0lidez a la luz y gl sobrebarnizado.

EJEMPLO 120G

A 100 g d8 un bamiz de estufa que consta de 58,5 8
de una solucidn al 607 de unz resina slquilica ds coco en
xileno, 23 de una volucidn el 654 de una resina de bamiz
de melamina en utanol, 17 g de xileno y 1,5 g de butanol,
se cede un g de 1,3~bis-(4'-fteloilaminofenilimino)-4,5,6,7-
tetracloroisoindeling (preparade segu'n el ejemplo 103) ¥y
5 g de eanhidridotiténico. La mezcla Se muele durente 48
hores en un molino de bolas y Se rocia el bariz asi pig-
mentado Sobre una Superficie de metal pulido. Tras la cochu-
ra a 120¢ Se obtiene una tincidn amerillo rojizo de buena

80lidez 2 la luz y al Sobreharmizad.
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TJEMPLO 191

4 g d 1,3-bis-[4'-(3",4",6",~tetracloroftaloilemine)-

feniliminoj-4,5,6,7-tetracloroisoindolina (preparada segin

el ejemplo 105) 35 g de une solucidon al 60/ de una resina

5. slealinica modificada con urea-fomsldehido en xileno-bu-
tanol 1:1, 10 g de aceite de trementina y 5 g de xileno

Se melen dirante 48 horas en un molino de bolas. Tras el

rociedo del barniz tefiido, originedo, Sobre una lémina de

eluminio y cochura a 1202 Se obtiene un recubrimiento ama..

10. rillo rojizo de mmy buena Solidez & la luz, &l calor y al

sobrebarnizado.

EJENUPLO 122

80 g de unae resina de poliester fluida, insgturads,

e 19,72 g de monoestireno y 0,28 g de un secente de cobalbo,
que contiene 16, de cobalto, sSe muelen durante 48 horas en
un molino de bolaS con un g de 1,3-bis-[2',5'-dicloro-4'~
(4" -clorobenzoilemino)-feniliminoj-4,5, 6, 7-tetracloroigoindo-

00 lina (preparada Segin el ejemplo 64) ¥ 5 g de enhidrido ti-

tenico (butilo). Poro entes de la utilizacidn este bamiz
Se adiciona g una mezcla que consta de 4,15 g de hidrope-
roxido de cumol (al 704), 2,52 g de acetabo de etilo ¥

13,33 g de aceteto tutflico. Tres tirar ests mezels Sobre
cartdn y Secar en el aire Se obtiene un recubrimiento ana-

25. renjado Ge muy buena Solidez a la luz, ¢l calor y al So-
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brebarmizad.

EJEMPLO 123

24,5 g de una resina epdxida no eterificada, 10,5

5, g de une resina alquilfendlica oeloreactiva, 35 g de Xi-
leno y I g de alcohol diacetdnico Se elaboran pers former

un bamiz y se muele durante 24 horas en un molino de bo-
laes con 4 g de l,z-bis_[z;‘-metil-s'-(4"-clqrobenzoilamino)-
feniliminoi-4,5,6, 7-tetracloroisoindolina (px:epa'rad’a segin

10. ol e jemplo 40). Tres el rociado Sobre ldminas d sluminio
¥y cochura a 1209 Se obtienen recubrimientos de color smari-
1llo rojizo de muy buena solidez 2l ceglor, ol Sobrebamizado

¥y & la luz.

15, EJEMPLO 124

57 g de polvo de cloruro de polivinilo (polfmeros
de suspension) 36 g de ftaleto dioctilico, 2 g de dileurato
dgibut{lico de estafio, 0,3 g de un estabilizador sobre
base de fosfato y 0,7 g del piguento preparado segin el

70 ejemplo 1 medisnte condensacidn de 1,3,3-dimetoxi-4,5,6,7-
-tetracloroisoindolenina con (4'-clorofenilemida) del deido
2-cloro-aminobenzoico se mezolen y Se elabors durante 15
minutos sobre un mezclador de rodillos celentado 1602,

A continuacidn se prepare Sobre la calendria une lédmina de

25, 0,4 milfmetros de espesor. Se tifie en un tono de color
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puro emerillo verdoso. La cloracidn es estable el calor ¥

sdlide a la migracidn.

EJEIPLO 125

Una paSte finamente molida de 50 g de polvo de clo-
ruro polivinflico (polfmero de emulsidn) 32 g de ftalato dioc-
tilico, 1 g de allaureto dbutflico de estziio, 0,25 g de
un estabilizador Sobre base de fosfato, 6 g de polwo de
greda, 10,75 g de bencine para laca y 2,5 g de una pasta
finamente molida al 40 del pigmento preparado Segin el
ejemplo 1, mediante condeneacidn de 1, 3-trimetoxi-4,5,6,7-
~tetracloroisoindolenina con (4'-clorofenilamide del deido
n-cloro-5-eminobenzoico en ftalato dioctilico Se gplica
en un® cepa de 0,2 milfmetros de espesor sobre slgoddn. Lue-
go el tejido recubierto Se calienta durante 3 minutos a
1602, desgués de lo ou=l se cfectya una splicacidn ulterior
de 0,5 milimetros de espeSor y se calients drente otros
3 minutos & 1g02. De obtiene un cuero artificial & color
amarilloverdoso, cuyz coloracidn es de miy buena Solidez a
la migracion como tanbidn de buene solidez 8l roce y & 1a

humedad.

EJEUPLO 12

0,2 g del pigmento preparado segln el ejempls 10

mediente condensacion de 1,3, 3-trimorfolino-4,5,6,7-tetraclow
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misoindoleniﬁa y amide del dcido 2,4-diclorp-5-aminoben-
zoico y 100 g de granulazdo de poliestireno se mezeola y 3e
elaboran sobre el mezclador de rodillos a 1309, hasta que
apersce une coloracidn homogenea. DLa maSa Se moldea luep
entre dos placaes cromadas a 150?2 para formar placss. La
tincidn amarilla de las placas es my S/lida a la luz. la
pigmentacidn se puede efectuar en luger de Sobre LN MeZ-
clador de rodillos tembién en la prensa de extrusidn. Ade.
mds es posible grenular la meSs homogensa pignentada y

conformar en la méquina de moldeo por inyecoidn.

EJEMLLO 127

0,2 g del pigmento preparado seafn el ejemplo 70
mediente condenSscidn de 1,3-trimorfoiino-4,5,6,7-tet raclo-
roisoindoleine y (2'-cloro-emino-fenilamida) &l deido
4-clorobenzoico, un g de anhidrido titdnico (rutilo) y 100

g de granulado de polistileno Se mezclen en un bombo y la
mezcla Se elabora a continuacion Sobre el mezclador de roe
dillos a 130¢?, La meSa Se prensSa cgliente para constituir
una placa o Se conforn® en una prensSa de ertrusidn. Les ple-
cas miestran un bello tono de color amarillo rojizo de

buena Solidez a la luz.

EJENPLO 128

Una mezcla de cancho de 40 g de Hevea Latex Crepe,
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24,5 g de sulfato barico, 24,8 g de greda, 5,22 g de
litopon, 4,0 g de dxide de cinc, 0,2 g de parafina, O,7
g do eaufre, 0,18 de Bgente de wilomizacidn (Wulkacite p)°
0,4 g de un agente de envejecimiento y 2 g del pigmento
preparado Segin el ejemplo 5 mediente condensacidn de
1, 3,3~trimetoxi-4,5, 6, 7-tetracloroisoindolenina con
(2',5'-diclorofenilamida) del 4cido 2-cloro-5-amino-benzoi-
co, Se elabora en form& usual sobre el mezclador de rodi-
1llo y a continuacidn Se wulcaniza en la prense durente 10
minutos a 1409,

Se obtiene una coloracidn emarillo verdosa de buena

solidez o la luz y o la migracidn.

EJEMPLO 129

0 g del pignento finemente dividido mediante moli-
no de arena, preparado mediante condensacidn de 1,3,3-trimor-
félino—4,5, 6,7-tetracloroisoindolening y (2'-cloro-4'-
emino-fenilanida) del deido 2,4-diclorobenzoico (ejemplo
71) se muelen durente 72 horas en un molino de boles con
12,5 g de s2l sddica del producto ds condensacidén de deido
naftalin-2-sulfdnico con formsldehido, 0,5 g ds hidrdxido
8ddico y 200 g & ama. 5 g de esta pasta Se ceden & 2000
g de one solucidn de xantogenato sddico, preparada a par-
tir de 180 g de celuloSa, 180 g de hidrdxido sédico, 640 g
de sulfuro de carbono ¥y 1000 g de sgua, ¥ la suspension se
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homogeneiza mediante egitacidn. Tras doce horasS de permenen-
cia en vacio Se hila la viscosg en forma ususl, se desulfurs,
Se lave, Se gviva y Se Seca. Se obtienen fibras de cclor sma-
rillo puro, cuya coloracidn es ds buens Solidez & la luz y g

la humedad.

EJENPLO 1%

0,1 g del pignento preparado segin el ejempio 70
mediznte condensecidn de 1,3,3-trimorfolino-4,5,6,7-tetrax
cloroinsoindolening y (2'-cloro-~-4'-amino-fenilanida) 1
deido 4-clorobenzoico, 0,5 g de anbfdrido titénico (ruti-
lo) y 100 g de granulado de polipropileno Se mezclan en
un bombo y la mezcla Se elebora g 130¢ a continuacidn So-
bre el mezclador de rodillos hastae que Se alcanza una mez-
cla teiiida homogenea. Lia masg Se prenSa en caliente parsg
constituir hojes homogeneizedes de wn milimetro. Las ho-
Ja® muesStran un ballo tono de color amarillo rojizo de

buena Solidez a la Juz.

EJEMPLO 131

100 g de una reging de urea~formaldehido en forme
de polvo, que ¢8 gdecnada como masa de moldeo, 10 g de
litopon y 1 g del pigmento preparado segin el ejemplo

14, mediente condensacidn de 1,3, 3~trimetoxi-4,5,6,7-
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tetracloroisoindolenine y amida del dcido Z-amino-4-cloro-
benzoico Se mmelen dirante 16 horas en un molino de boles,
Luegp la masg se prensg en moldes a 140-160¢, Las mief~

tres emerillo verdosas poseen buene eshabilided a la luz
¥y al calor.

- e e oy e e e
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NOTA

Deserito el objeto del presente invento, se declars
nuevas y de propia inveneidén ;as siguientes reivindicaciones,
con prioridad de la solicitud de patente sulza n® 5665/64
del 30 de abril de 1964:

1. Procedimiento para plgmentar materias orgdnicas
de alto peso molecular, esencialmente para la preparacidn de
un agente para plgmentar materias orgénigas, de alto peso
molecular, caracterizado, porque, como portador de color, se

utilizan compuestos de la f£6érmula I,

N - R

(I)

en la que
X1 y Xo, Xj y X4 significan, cada una, cloro o
bromo y

R significa un radical fenilico no
substituido, no iondgeno subsgti~

tuldo o condensado,
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qQue se obtlenen mediante reaccidn de un compuesto de la f£ér-

mula IT,

en la que

X3" §/ ~ // (II)

Yq5 Yp e Y3 significan, cada una, un sustituyente

monovalente, capaz de reaccidn, e Yy e
Y2 también significan juntas un substitu-
yente bivalente, capaz de reaccidén y

tienen la significacidén indicads bajo

la férmula I,

con dos equivalentes de una fenilemina primaria, ho substituida

o no lonégena substitulda o condensada.

2. Procedimiento, para la preparacidén de los nuevos

compuestos de la férmula I, en la que R significe un radical

fenflico no iondgeno sustituldo o condensado, que se aplican

en los agentes segin ls relvindilcacidn 1, caracterizsdo porque

un compuesto de la férmula II, en la que ¥y, Yp e Y3 tienen

la significaclidén indicada bajo la férmula II en la reivindi-
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cacién 1, y X9, Xo, X3 ¥ X, tlenen la significacién indicads
bajo la férmula I en la reivindicacidn 1, se hace reaccionar
con dos equivalentes de una fenilamina primaria, no ionégena

sustitulda o condensada.

3. Procedimiento segin la reivindicacidn 2, caracteri~
zado porque se utiliza un compuesto de la férmule II, en la que
Yy, Yo e Y, indican cada una de ellas, cloro, un grupo de éter

3
0 un grupo amino terciario.

4, Procedimiento segin la reivindicacidn 2, caracteri-
zado porgue se utiliza un compuesto de la férmula II, en la que
Y, e Y, representan juntas un grupo imino de la férmula =
N - R', e Y3 un grupo amino de la férmula - NH - R', en las
que R' representa hidrégeno o un grupo alkilico eventual-
mente substituido no iondgeno, o un compuesto tautémero del

mismo,

5, Procedimiento segin las reivindicaciones 2 a 4,
caracterizado por la utilizacién de una halogenfenilamina prima-
ria, cuyo radical fenflico eventualmente estd substituido ulte-
riormente mediante grupos alki{licos inferiores, grupos slcoxi

Inferlores, el grupo trifluorometilo o el grupo ciano.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 2 a 4,
caracterizado por la utilizgeldn de una fenilamina primarle, cuyo
radical fenilico estd substituldo mediante un grupe amidico de

deido sulfénico o de Acido carboxflico eventualmente substitui-
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3o en el nitrdgeno, y eventualmente estd todavia substituido

ulteriormente por halézeno, srupos alkilicos inferlores o

alcoxl inferiores.

7. DProcedimiento seglin las reivindicaciones 2 g 4,
caracterizado por la utilizacidn de una fenilamina primeris cuyo
redical fenflico estd substituldo mediante un grupo carbacil-

aminico, alcoxicarbonilamidico, cicloalcoxicarbonilamidico
o aralcoxicarbonilamidico, por un grupo carbamoilamidico eventusl-
mente substituldo en el nitrégeno o mediante un grupo imifdico de
dcldo carboxflico, y eventualmente estd todavia substituido
ulteriormente por haldgeno, grupos alkilicos inferiores y

alcoxi inferiores o mediante grupos aralcoxi y ariloxi.

8. Procedimiento para pigmentar materlas orgdnicas de

alto peso molecular.

Segin se describe y reivindica en la presente memoria
deseriptiva que consta de 76 hojas, foliamdas y esoritas a mé-

quine por una so0la de sus caras.

lpdrid, a 29 de abril de 1965
J.R. GEIGY AsG.

Firmaday JOSE RUDRIGURZ
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