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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a pignentoa colorantes 

monoaaoicos de l a  formula
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10. en que

X s ig n ific a  un ¿tomo de haló^no o un grupo alquilo, 

alcoxi o n itro ,

una Y s ig n if ic a  un atomo de halógeno o un grupo alquilo, 

alcoxi o n itro , mientras l a  o tra  s ig n ific a  un ¿tomo 

15. de hidrogeno o un grupo alquilo,

Z s ig n ific a  un átomo de hidrogeno o de halógeno o 

un grupo alcoxi,

y ambas X^ sign ifican  átomos de halógeno o grupos alquilo 

o alcoxi.

20. Dado que lo s  colorantes da e ste  invento son

pigmentos, quedan excluidos, como es lógico, lo s  grupos 

acuosolubilizantes, y en particu lar lo s  grupos acuosolubili­

zantes ácidos, como lo s  grupos de ácido sulfónico y de 

ácido carboxilico.
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Se l le g a  a loa nuevos colorantes: 

a) s i  -ee condensa un haluro de ácido caiboxílico de l a  

fám ula

con una amina da l a  fánnula 

15.

(3)

20. o bien

b) s i  se copula un compuesto diazoico de una amina de

l a  fármula



X

(4)

5. con un n afto l de l a  formula

Para l a  modalidad a) de realización  del proce­

dimiento de este  invento se emplean, de preferencia, loa 

cloruros de ácido carboxílico. Los correspondientes ácidos 

carboxílicos se obtienen copulando e l  compuesto diazoico de 

15. una amina de l a  formula (4 ) con ácido 2,3-hidroxinaftoico, 

ácido 2-hidioxi-6-bromo-3-naitoico y ácido 2-hidroxi-6- 

metoxi-5-naftoico.

A t ítu lo  de componentes diazoicos cabe c ita r  

l a s  aminas siguientes:

20. 2-clono-4-metilanilina,

2-clono-4-metoxi anilina,
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2-oloro -4-nit no anilina,

2 .4 - 3icloroanilina,

2 .5 -  aiolorosnilina,

2. 5- dibromo anilina,

5. 2-cloro-5-m etilanilina, 

2-oloro-5-metoxi anilina, 

2-oloro-5-n itroanilina,

2 .4- 3imet i lsn ilin a ,

2-metil-4-oloroanilina, 

10. 2-metil-4-metoxianilina, 

2-met i l -4 -nit ro sn ilin  a, 

2-matil-5-oloro anilina, 

2-metil- 5-metoxi anilin  a, 

2-mat i l -  5-nit ro anilina, 

15. 2-metoxi-4-oloroanilina,

2-metoxi-4-m6tila n il in a , 

2-met oxi-4-nit ro sn ilin  a, 

2-metoxi-5-cloro anilina, 

2-met oxi-5-m etilanilina, 

20. 2-met oxi- 5-nit ro anilin a,

2-nitro-4-cloro anilina, 

2-n it ro-4-meti l anilin a,

2-nitro-4-matoxi anilin a,

2 .4- ctinit ro anilin  a,

25. 2-n itro-5-cloroanilina,



? < *¿ 8

2-nit r  o - 5-met oxi an ilin  a y 

2-metoxi-4-cloro-metilanilina.

I<oa ¿ciaos carboxílicos as colorante azoico 

5. obteníaos se tratan  con agentes capaces de convertir loa 

¿ciáos carboxílicoa en sus haluros, por ejemplo en lo s  clo­

ruros o bromuros; a s í ,  en p articu lar, con haluros áe fó s­

foro, como pent abromuro de fosforo o tricloru ro  o penta- 

cloruro as fosforo, con oxihaluros as fosforo y, preferen- 

10. temante, con cloruro ae tio n ilo .

E l tratamiento con ta le s  agentes halogenantes 

de ¿ciaos se efectúa ae conveniencia en aisolventes orgáni­

cos indiferentes, como áimetilfoimamida, clorobencenos (por 

ejemplo, mono- o ái-clorobenceno), tolueno, xileno o n itro- 

15. benceno, en e l  caso ae lo s cinco últim os con eventual aa i-  

cion de dimetilfoimamida.

En l a  preparaoi&i ae lo s  haluros de ¿ciáo car- 

boxílico  es por lo general conveniente secar primeramente 

lo s  compuestos azoicos preparaáos en medio acuoso o lib e -  

20. rarlo s azeotrópic amente del agua por ebullición en un di­

solvente orgánico. Este secado azeotrópico puede, s i  se 

quiere, realizarse  inmediatamente antes ael tratamiento 

con lo s  agentes halogenantes as ¿ciaos.

Los cloruros as ¿ciao caTboxílico áe colorante 

25* azoico obtehidos se condensan con mono aminas de l a  fórmula

2 - n i t  ro-5-m et i l a n i l i n a ,



(3) en que la s  tienen e l  significado que se ha expuesto antes.

A tótu lo  de ejemplos cabe c ita r  la s  aminas s i -  

gnientea:

2 .5- 3icloro-4-benzoilamino-anilina,

5. 2,5-dimetil-4-bensoilamino-anilina y

2 .5- dimetoxi-4-benaoilamino-anilina.

La condensación entre; lo s haluros de ácicb oar- 

boxjLlico del tipo mencionado a l principio y la s  aminas se 

efectúa convenientemente en medio anhidro. En estas 

10. condiciones, l a  condensación se desarrolla por lo  general 

con sorprenden fac ilid ad , aón a temperaturas que se haLlan 

dentro de l a  gama de ebullición de lo s  disolventes or­

gánicos normales, como e l tolueno, e l  monodorobenceno, e l 

diclorobenceno, e l triclorobenceno, e l nitrobenceno y aná- 

15. logas. Para acelerar l a  reacción se recomienda en general 

emplear un agente aceptor de ácido, como e l  acetato sódico 

anhidro o l a  p irid ina. Los colorantes obtenidos son en parte 

crista lin o s y en parte amoríbs, y l a  mayoría da l a s  veces 

se obtienen con muy buen rendimiento y en estado puro. Es 

20. conveniente segregar primeramente lo s  cloruros de ácido

obtenidos de lo s  ácidos carboxólicos. Pero en muchos casos 

puede renunciarse, sin  perju icio , a l a  separación de lo s 

cloruros de ácido y efectuarse l a  condensación inmediata­

mente después de l a  preparación da lo s oloruros de ácido 
25. carbox^lico.
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Según l a  modalidad b) de realización  del pro­

cedimiento de este  invento, se l le g a  a lo s  nuevos coloran­

te s  s i  se copula e l compuesto diazoico de una amina de l a  

fórmula (4) con un n afto l de l a  formula (5).

5* La copulación se produce mediante l a  adición

gradual de l a  solución acuosoaloalina del componente de 

copulación a l a  solución acida de l a  s a l  da diazonio. La 

cantidad de hidióxido alcalino que ha de emplearse para l a  

solución del componente de copulaoión se mide de convenían­

lo. c ia  de modo que baste para l a  neutralización del acido mi­

nar el que se l ib e ra  de l a  sa l  de diazponio durante l a  copu­

lación . E sta  se re a liz a  convenientemente con un pH de 4 a 6. 

E l pH Se a ju sta  ventajosamente mediante l a  adición de un 

amortiguador o t  ampón. En concepto de amortiguadores entran 

15. en consideración, por ejemplo, l a s  sa le s  (en p articu lar la s  

a lcalin as) del ácido fórmico, del ácido fosfórioo o, sobre 

todo, del áoido acótico. La solución a lca lin a  del componente 

de copulación contiene de conveniencia un agente humectante, 

dispersante o emulgente, por ejemplo un sulfonato de aral- 

20. quilo, como e l sulfonato de dodecilbenceno o l a  sa l  sódica 

del ácido l,l'-m aftilm etansulfónico, productos de l a  p o li-  

condensación de óxido 3e alquileno, como e l  producto de l a  

actuación del óxido de etileno sobre e l p -terc ioo tilfen o l, 

y asimismo ásteres alqpjflicos de su lfo rric in o leato s, por 

25. ejemplo su lforricin oleatos de n-butilo . La dispersión del 

componente de copulación puede contener también, ventajosa-
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mente, coloides protectores, por ejemplo m etilcelulosa o 

p eq u é is  cantidades de disolventes orgánicos in ertes, in­

solubles o difícilmente solubles en agía, por ejemplo h i­

drocarburos aromáticos, eventualmente halogenados o n itra- 

5* dos, como benceno, tolueno, xileno, clorobenceno, dicloro- 

bencenos o nitrobenceno, y también hidrocarburos halogena­

dos a lifá t ic o s , como por ejemplo tetracloruro de carbono o 

tric lo roetilen o , lo  mismo que disolventes orgánicos miscibles 

con e l agía, como acetona, m etiletilcetona, metanol, etanol 

10. o isopropanol.

La copulación puede efectuarse también, venta­

josamente, procediendo a combinar de manera continua una 

solución acida de l a  s a l  de diazonio con una solución alca­

lin a  del componente de copulación', en una boquilla mezclá­

i s ,  dora, con lo cual se produce una copulación inmediata da

los componentes. Hay que procurar que e l componente diazoico 

y e l  componente de copulad ó i ae hallen en l a  boquilla mez­

cladora en cantidades eqaimoleculares, y en t a l  caso re su lta  

ventajoso un pequeño exceso del componente de copulación.

20, Esto se logra  de l a  manera más se n c illa  controlando e l  pH 

del liquido en l a  boquilla mezcladora. También hay que pro­

curar que en l a  boquilla mezcladora se produzca una intensa 

turbulencia de l a s  dos soluciones. La dispersión de colo­

rante orginada se re t ira  continuamente de l a  boquilla mez- 

25, dadora y e l  colorante se separa por filtrac ió n .
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Los nuevos colorantes constituyen valisaos p ig ­

mentos que pueden emplearse para l a s  más diversas ap lica­

ciones pigmentarias; por ejemplo, en forma finamente divi­

dida, para te ñ ir  seda a r t i f i c ia l  y viscos^ o áteras y es- 

5. te re s  de celulosa, o superpolianidas y superpoliuretanos o 

po liesteres en la  masa para h ila r , y asimismo para l a  pre­

paración de barnices coloreados o formadores de barnices, 

soluoiones o productos de acatilce lu lo sa , n itrocelu losa, 

resinas naturales o a r t i f ic ia le s ,  como resinas de polimeri- 

10. zación o resinas de condensación, por ejemplo smincplastos,

resinas alqu¿dicas, fenoplastos, po lio lefin as como e l  p o li-  

estireno, e l  cloruro da p o liv in ilc , e l  po lietilen o , e l  p o li­

propileno y e l  p o lia c r ilo n itr ilo , goma, caseína, s ilico n a  y 

resinas da silicon a . Tambián se lo s  puede emplear ventajos&- 

15. mente para l a  elaboración de láp ices de colores, preparados 

cosmáticos o placas laminadas.

En lo s  ejemplos que siguen, l a s  partes sign ifican , 

en tanto no se indique o tra  cosa, partes en peso y lo s  

porcentajes, porcentajes en peso; l a s  temperaturas están 

20. señaladas en grados centígrados.
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55,0 partes del colorante qpe se obtiene por 

copulación de 5-cloro-2-metoxi-l-aminobenceno (diazoado en 

ácido clorhídrico acuoso y n itr ito  sodico) con ácido 2,3- 

5. oxinaftoico se callentan durante una hora, a temperatura

de 110 a 115S y agitando, en mezcla con 500 partes de orto- 

diclorobencano, 25 partes de cloruro de tio n ilo  y 2,5 partes 

de dimetilfoimamida. Después de enfilada l a  mezcla reaccio- 

nal, se a ís la  por filtrac ión  e l  cloruro de ácido mono caito - 

10. x ílico  del colorante, homogéneamente c r ista lin o , se le  lava 

con o-diclorobenceno frío  y con benceno y se le  seca en vacío 

a temperatura de 50 a 60$.

6,75 partes de este cloruro se calientan dirante 

14 horas a temperatura de 140 a 145s en mezcla con 4,5 partes 

15. de 2,5-dimetil-4-benzoilaminoanilina y 400 partes de o-di- 

clorobenceno. A continuación se f i l t r a  en caliente e l pig- 

mente crista lin o , difícilmente soluble, se le lava con ortó- 

diclorobenceno caliente, con alcohol hirviente y con agua 

caliente y se le  seca en vacio a temperatura de 70 a 80s.

20. El colorante obtenido, da l a  fórmula
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OCHg

N-.

C1

N

10.

15.

constituye un pignento ro jo , difícilm ente soluble h asta  in- 

aoluble en lo s  disolventes ordinarios y que tiñe l a s  hojas 

da cloruro de pó liv in ilo , a s í como lo s  barnices, con timos 

ro jos de excelente solidez a l a  lu z, l a  migración y e l  so- 

bralaqueado.

De manera correspondiente a como se ha descrito 

en lo s  párrafos primero y segundo, lo s  ácidos monocarboxí- 

l ic o s  de colorante azoico obtenibles a p a rt ir  de lo s  com­

ponentes diazoicos mononucleares de l a  columna I  y lo s com­

ponentes de copulación de l a  columna I I  de l a  tab la  que s i ­

gue pueden hacerse reaccionar, pasando por lo s cloruros de 

ácido monocarboxílico de colorante mono azoico, con 1 mol de 

l a s  mono aminas aromáticas binu ele ares indicadas en l a  co­

lumna I I I .  La columna IV desig ia  él matiz tintóreo de una 

hoja de cloruro de poliv in ilo  teñidaacon e l  pigmento.
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I  I I  I I I IV

5.

1 2, 5-d iclro-
anilina

áoido 2,3-
-hidroxi-
-naftoioo

2, 5- dimet i l - 4-b enzo i l  
amino an ilina *"

rojo

2 5-n itro-2- 
metoxiani­
lin a

w 2, 5-dioloro-4-ben- 
zoilamino anilina

violado 
ro jizo

10.

3 H w 2, 5-dimetoxi-4-benzoil 
amino an ilina ""

pardo

4 4-n itro-2- 
metoxiani­
lin a

)! 2 ,5-dimetil-4-benzoil 
amino anilina *"

rojo
azulado

5 5-nitro-2-
m etilanilina

M 2, 5- dicloro-4-benzoi l ­
amino an ilina

rojo

15.
6 tt H 2, 5- <3imetil-4-benzoil- 

amino an ilina
)!

7 5-cloro-2-
m atilan ilina !t w

escar­
la t a

90 *
8 4-metoxÍ-2- 

n itro  anilina
!t K rojo

azulado

9 2 , 5-dicloro-
anilina

ácido 2-hi 
droxi-6- *"* 
hromo-3- 
-naitoico

w !)

25.
10 !t ácido 2-hi 

droxi-6- "  
-metoxi- 
3-naftoico

burdeos
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Se diazoan de l a  manera ordinaria 7,9 partes 

de 5-cloro-2-metoxi-l-aminobenceno con ácido clorhídrico 

acuoso, hielo y n itr ito  sódico.

5. Por o tra  parte, se disuelven 21,5 partes de

2 ,5-dim etil-l-(2 '-hidroxi-5 '-naftoilamino)-4-benzoilamino- 

hencono en 50 partes de etanol, 10 partes de l e j í a  de sosa 

cá rstic a  a l 30 %, 200 partes de agua y 100 partes de eter 

monoetílico de e tile n g lico l. Se agrega a l a  solución 1 parte 

10. del producto de l a  condensación da 8 moles de óxido de e t i -  

leno con 1 mol de p -tero ioctilfen o l y a continuación se pre­

c ip ita  e l n afto l con 70 partes de ácido acático gLacial y 

agitando bien. Se copula por adición de l a  solución diazoica 

que se ha descrito en e l primer párrafo, manteniendo un pH 

15. de 3 a 4 y una temperatura de 35 a 40e, y para terminar l a

copulación se ag ita  a e sta  misma temperatura durante 2 horas, 

se a just a l a  suspensión de pigmento originada a  acidez congo 

mediante l a  adición de ácido clorhídrico y se f i l t r a .  Se lava  

con agua caliente h asta  que ya no se perciben en el filtrad o  

20. más iones de cloro y , después de secar a temperatura de 80

a 90e, en vacío, se obtiene con buen rendimiento e l colorante 

pigmentario rojo de l a  fórmula segín e l Ejemplo 1 , e l cual 

tiñ e  lo s  p lá stico s, como e l cloruro de p o liv in ilo , y lo s  

barnices con tonalidades de to jo  e scarla ta  que tienen buena 

25. solidez a l a  migración, a l sobrelaqueado y a l a  lu z.
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Se agitan conjuntamente 65 partes ¿te cloruro de 

poliv in ilo  estabilizado, 55 partes de fta la to  da dioctilo y 

0 ,2  partes del colorante obtenido según el segundo párrafo 

5. del Ejemplo 1 y luego se lamina en vaivén en una calandria 

de dos ro d illo s, a 14-08, durante 7 minutos. Se obtiene una 

hoja teñida de ro jo , de muy buena solidez a l a  luz y a l a  

migración.



REIVINDICACIONES

Descrito e l  objeto del presente invento, se declaran 

nuevas y de propia invención la s  siguientes reivindicaciones 

con prioridad de l a  so lic itu d  de patentes su izas 8415/64 del 

26.6.64 y 7533/65 del 31.5.65, existiendo en e lla s  unidad de 

5. invención.

1. Procedimiento para l a  preparación de pigmentos

colorantes monoazoicos de l a  formula

X
10.

N-, Y

en que

X sig n ific a  un átomo de halógeno o un giupo alquilo,2 0 .
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alcoxi o nitro

mía Y s ig n ific a  un átomo de halógeno o un grupo alquilo, 

alcoxi o n itro , mientras l a  o tra  s ig n ific a  un átomo 

de hidrogano o un guipo alquilo,

5, Z s ig n ific a  un átomo de hidrogeno o de halo gano o

un grupo alcoxi y

ambas sign ifican  átomos de halógeno o grupos alquilo o 

alcoxi, 

caracterizado por:

10. a) condensarse un haluro de ácido carboxilico de l a  fo r­

mula

15

20. con una amina de l a  fármula
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V B H O O -/ X

5.

10.

o "bien

h) copularse el compuesto diazoico de una amina de l a

fórmula
X

-Y

con un n afto l de l a  fórmula

15. -O H

Z- -CONE

^1

X.

-NHOO-

20. 2. Procedimiento como se define en l a  re i-v in d icación l,

caracterizado ñor p a rtirse  de compuestos de l a  fórmula que se ha 

indicado en j^os que Z s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno
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3. Procedimiento para l a  preparación de pigmentos coloran­
te s  monoazoicos.

Segdn se describe y reivindica en l a  presente memoria 

descriptiva q_pe consta de 19 páginas fo liad as y e sc r ita s  a 

máquina por una so la  cara.

Madrid, a 25 de Junio de 1965

p .a .
JAiME ÍSERB3

?. ¡P.


	Bibliographic data
	Description
	Claims



