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P A T E N T E  

D E

I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA SINTESIS DE PIGMENTOS COLORAN­

TES DISAZOICOS", a favor de ia  fiima suiza CIBA SOCIETE 

ANONYME, domiciliada en Basilea (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descubierto que se lle g a  a valiosos pigmentos 

colorantes disazoicos, de la  fórmula 

COCHi COCEL
(1) AHNOCB-N=N-CH-COHN-R-NHCO-CH-N=N-B-CONHA

si

a) se condensa un dihaluro de un ácido dicarboxílico  

de la  fórmula



2

COCH. COCH.
3 1Í 3

(2 ) HOOC-B-N=N-CHCONH-R-NHCO-CH-N=N-B-COOH

con un aminobenceno, en la  proporción molar 1 :2 ,  

o bien

b) se copula e l  compuesto diazoico de una amina de la  

fórmula

10. (3 ) AHNOC-B-NHg

con una diacetoacetil-arilendiam ina de l a  formula

15

(4 ) H^C-COCHg-COHN-R-NHCO-OHg-COCH^ 

en la  proporción molar 2 :1.

20.

25 .

En la s  fórmulas antes indicadas

A s ig n ific a  un rad ical bencénico,

B s ig n ific a  un radioal beneónico que presenta, en posi­

ción orto respecto a l  grupo azoico, un grupo de áster  

de ácido carboxílico y

R s ig n ific a  un rad ical arilán ico , en particular un ra­

d ical fenilÓnico o d ifen ilén ico , de preferencia un 

radical de la s  fórmulas
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Y
1

en la s  cuales

s ig n ific a  un átomo de hidrógeno o de halógeno o un 

grupo alquilo o alco xi,

s ig n ific a  un átono de hidrógeno o de halógeno o un 

grupo alq u ilo , alcoxi o trifluorom etilo e 

Yg s ig n ific a  un átomo de hidrógeno o de halógeno o un 

grupo alquilo alco xi.

Dado que los colorantes de este invento son pigmentos, 

los grupos hidrosolubilizantes, en particular los grupos hidro- 

solubilizantes ácidos, como los grupos de ácido sulfónico o áci­

do carboxilico, están, lógicamente, excluidos.

convenientemente mediante copulación del compuesto diazoico de 

un ácido monocarboxílico de la  fórmula

E l  á c id o  d i c a r b o x i l i c o  de l a  fó r m u la  ( 2 )  s e  o b t ie n e

(5) HOOC-B-NHg

donde

B tiene e l  significado expuesto antes,
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con un compuesto de la  formula (4 ) , en la  proporción molar 2 :1 . 

E l compuesto de la  fórmula (4 ) se obtiene de manera se n cilla  

por la  acción de diceteno o áster de ácido acetoacótico sobre 

diaminas aromáticas, como por ejemplo:

5 .

e l  1,4-diaminobenceno, 

e l  1,3-diaminobenceno, 

e l 1 , 3-diamino-4-metilbenceno, 

e l 1 , 3-diamino-4-metoxibenceno,

10. e l  l,3-diamino-4-clorobenceno,

e l l,4-diamino-2-clorobenceno, 

e l 1 , 4-diamino-2-bromobenceno, 

e l  l,4-diamino-2,5-diclorobenceno, 

e l 1 , 4-diamino-2-metilbenceno,

15 . e l 1 , 4-diamino-2„ 5-dimetilbenceno,

e l 1 , 4*-diamino-2-metoxibenceno, 

e l 1 , 4-diamino-2, 5-dimetoxibenceno, 

e l l,4-diam ino-2,5-dietoxibenceno, 

e l 1 , 3-diamino-4, 6-dimetilbenceno,
20.

e l 1,3-diam ino-2 ,6-dimetilbenceno, 

e l 4 ,4 '-diam inodifenilo, 

e l 3 ,3 '-d io lo ro -4 , 4 '-diam inodifenilo, 

e l 3 ,3 '-d im e til-4 ,4 '-diam inodifenilo, 

e l 3 ,3 '-dim etoxi-4 , 4 '-diam inodifenilo,
25

e l 3 , 3 ' , 5 , 5 ' - t e t r a c l o r o - 4 , 4  ' - d i a m i n o d i f  e n i l o ,
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5 .

e l  3 ̂  3 '-d ic lo r o -5 ;5 *-dim etil- 4 , 4 '-diaminodif en ilo , 

e l 2,8-diaminocriseno, 

e l 4,11-diaminoflaoranteno y  

la s  2 ,6 -o  1 , 5-diaminonaf telin a s *

Los ácidos aminocarboxílicos que han de emplearse 

como componentes diazoicos corresponden preferentemente a la  

fórmula

10.
COOR̂

(6) 2

15 . COOH

20.

2$ .

donde

s ig n ific a  un radical alquilo in fe rio r,

Como ejemplos, cabe cita r:

e l áster m etílico del ácido 2-amino-4-carboxi-ben- 

zoico,

e l áster e t í lic o  del ácido 2-amino-4-oarboxi-ben- 

zoico,

e l  áster propílico del ácido 2-amino-4-carboxi- 

benzoico,
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e l áster isopropilico del ácido 2-amino-4-carboxi- 

benzoico y

e l áster b u tílico  del ácido 2-amino-4-carboxi- 

benzoico.

Los ácidos azodicarboxílicos de la  fórmula (2 ) se 

tratan oon agentes capaces de transformar lo s ácidos ca rb o xíli-  

cos en sus haluros (como los bromuros o lo s cloruros); por 

ejemplo, con haluros de fósforo, como e l tricloru ro, e l  penta- 

cloruro o e l  oxicloruro de fósfóro, pero en particular con clo­

ruro de tio n ilo .

B1 tratamiento con ta le s agentes halogenadores de los  

ácidos se efectúa de conveniencia en disolventes orgánicos indi­

ferentes, como clorobencenos (por ejemplo, mono- o di-cloroben- 

ceno), tolueno, xileno, benceno o nitrobenceno. Cuando se emplea 

cloruro de tio n ilo  como agente dorador de lo s ácidos, resu lta  

ventajoso actuar en presencia de dialquilformamidas, en p a rti­

cular dimetilformamida.

Para la  s ín te sis  de lo s haluros de ácido carboxílico  

es por lo  general conveniente secar de antemano lo s compuestos 

azoicos preparados en medio acuoso o bien exonerarlos del agua 

aceotrópicamente mediante ebu llición  en un disolvente orgánico. 

Este secado aceótropo puede re a liza rse , s i  se quiere, inmediata­

mente antes del tratamiento con los agentes halogenadores de 

ácido.

Los haluros de ácido dicarboxílico que a sí se obtie­

nen se hacen reaccionar con aminobencenos, en particular con los
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de la  fórmula

X

Z
2

donde

X, Y y Z sign ifican  átomos de hidrógeno o de halógeno o

grupos alquilo, a lco x i, fenoxi, trifluorom etilo, 

carboalcoxi o ciano.

A titu lo  de ejemplos cabe cita r:  

la  anilina,

la  2 -, 3- o 4-cloroanilina, 

la  2,5-dicloroanilina,

la  2 ,4 ,5-triclo ro an ilin a, 

la  2 ,4 ,6-trioloroan ilin a, 

la  4-bromoanilina, 

la  2-, 3 - o  4-metilamina, 

la  2^, 3 - o  4-metoxianilina,

la  2-m etil-3-cloroanilina, 

la  2-m etil-4-cloroanilina, 

la  2-m etil-5-cloroanilina, 

la  3-trifluorornetilanilina, 

la  2-cloro-5-trifluorom etilanilina, 

la  3 ,5 -d i-(trifluorornetil)-a n ilin a ,

1 5 .

20.
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e l ¡áster m etílico del ácido 2-aminobenzoico, 

e l áster e t í lic o  del ácido 2-aminobenzoico, 

e l  áster m etílico del ácido 4-aminobenzoico, 

e l áster m etílico del ácido 3-amino-4-olorobenzoico,

5, e l  áster m etílico del ácido 3-amino-4-metoxibenzoico y

la  4 -cianoanilina.

La condensación entre lo s halaros de ácido carboxílico  

de la  índole expuesta a l  principio y la s  amidas se efectáa  

10. convenientemente en medio anhidro. En estas condiciones, l a  con­

densación se desarrolla por lo  general con sorprendente f a c i l i ­

dad, aún a temperaturas que se hallan dentro del oampo de ebu­

l l ic ió n  de lo s disolventes orgánicos normales, como e l tolueno, 

e l monoclorobenceno, e l diclorobenceno, e l  triclorobenceno y e l  

15. nltrobenceno. Para acelerar la  reacción, se recomienda por lo  

general emplear un agente aceptor de ácido, como e l  acetato só­

dico anhidro o l a  p irid in a. Los colorantes obtenidos son en 

parte cristalin o s y en parte amorfos, y la  mayoría de e llo s  se 

obtienen con muy buen rendimiento y  en estado de pureza. Es 

20. conveniente segregar de antemano lo s  cloruros de ácido obteni­

dos de lo s  ácidos carboxílíeos. Pero en muchos casos puede re­

nunciarse sin detrimento a la  segregación de lo s  cloruros de 

ácido y efectuarse la  condensación a continuación inmediata 

de l a  s ín te sis  de lo s cloruros de ácido carboxílico.

25. Segdn l a  modalidad de realización  b) del procedimien­

to de este invento, se copula, en l a  proporción molar de 2 :1 ,
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e l  com p u esto  d ia z o ic o  de u n a  am in a  de l a  fó r m u la  ( 3 )  oon  u n a  

d i a c e t o a c e t i l a r i l e n d i a m i n a  de l a  fó r m u la  ( 4 ) *  S e  em p lean  p r e f e ­

r e n te m e n te  co m p u esto s  d i a z o i c o s  de a m in a s  de l a  fó x m u la

5 .

10.

COOIL

i
A-N H g

V
CONHA

donde

15 . A y R  ̂ tienen e l significado expuesto antes.

La copulación se lle v a  a cabo preferentemente en!, 

medio ligeramente ácido, a ser posible en presencia de agentes 

usuales favorecedores de la  copulación. En concepto de agentes 

20. favorecedores de la  copulación cabe c ita r  sobre todo los agentes 

dispersantes; por ejemplo, lo s sulfonatos de aralquilo, como e l  

sulfonato de dodecilbenceno o e l ácido l,l'-d in a ftilm e ta n -2 ,2 '-  

disulfónico, o los productos de policondensación de Óxidos de 

alqulleno. La dispersión de los componentes de copulación puede 

2$. contener tamblón con ventaja coloides protectores, por ejemplo 

m etllcelulosa o cantidades más pequeñas de disolventes orgánicos 

in ertes, insolubles o difícilm ente solubles en agua, por ejemplo
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hidrocarburos aromáticos, eventualmente halogenados o nitrados, 

como e l benceno, e l  tolueno, e l  xilen o , e l  clorobenceno, lo s d i-  

clorobencenos o e l nitrobenceno, lo  mismo que hidrocarburos halo­

genados a lifá t ic o s , como, por ejemplo, e l  tetracloruro de carbono 

5. o e l triclo ro e tile n o , y  asimismo disolventes orgánicos m iscibles  

con e l agua, como acetona, m etiletilceton a, metanol, etanol 

o isopropanol.

te  combinando continuamente una solución ácida de la  sal de 

10. diazonio con una solución alca lin a  del componente de copulación, 

en una tobera mezcladora, con lo  que se produce una copulación 

inmediata de los componentes. Hay que procurar que e l componente 

diazoico y e l componente de copulación estén en cantidades equi- 

moleculares en la  tobera mezcladora, y  se ha demostrado que es 

15. ventajoso emplear un pequeño exceso de nafteno. Esto se logra

de la  manera más se n cilla  por medio del control de pH del líq u i­

do en la  tobera mezcladora. También hay que procurar que en la  

tobera mezcladora se produzca una intensa turbulencia de la s  dos 

soluciones. La dispersión de colorantes originada se extrae con- 

20. tinuamente de la  tobera de mezcla y se separa por filtr a c ió n  

e l colorante.

amarillos a anaranjados, que pueden emplearse para la s  más di­

versas aplicaciones pigmentarias, por ejemplo, en forma finamen- 

25. te dividida, para teñ ir seda a r t i f i c i a l  y viscosa o éteres y ás­

teres de celulosa, o superpoliamidas y superpoliuretanos o p o lié s-

La copulación puede realizarse también ventajosamen-

Los nuevos colorantes constituyen valiosos pigmentos
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teres en la  masa para h ila r , así como para preparar barnices 

coloreados o formadores de barnices, soluciones y productos a 

base de a ce tilcelu lo sa , nitrocelulosa, resinas naturales o a r ti­

f ic ia le s ,  como resinas de polimerización o resinas de condensa- 

5. ción, por ejemplo aminoplastos, resinas alquídicas, fenoplastos, 

p oliolefin as como e l poliestireno, cloruro de p o liv in ilo , p o lie -  

tile n o , polipropileno, p o lia c r llo n itr ilo , goma, caseína, s&licona 

y resinas de solicona. Pueden además emplearse ventajosamente 

en la  fabricación de lápices de colores, preparados cosmóticos 

10. o placas laminadas.

Respecto a los colorantes más próximamente compara­

b les, los de la  patente alemana 1 . 150.165  (Case 3 . 782), los  

colorantes de este invento se distinguen por mejor solidez a la  

lu z; y respecto a l&s colorantes monoazoicos análogos descritos 

1 5 . en la  patente belga 626,752, por mejor solidez a la  luz y a la  

migración y mayor intensidad de colorido.

En los ejemplos que siguen, la s  partes sign ifican , 

en tanto no se indique otra cosa, partes en peso, y los porcen­

ta je s , porcentajes en peso; la s  temperaturas están expresadas 

20. en grados centígrados.

EJEMPLO 1 .

73,3 partes del colorantes a base de 2 moles de áster  

1-m etílico de ácido 2-am ino-tereftálico diazoado y 1  mol de 

25. 2-c lo r o -5- m e t il - l ,4-bis-acetoacetilaminobenceno, de la  fórmula
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10. se agitan en 1.000 partes de o-diclorobenceno con 5 partes de 

dimetilformamida y  se calien ta la  mezcla a 75- 1003. A esta tem­

peratura, se hacen a flu ir  en 15 minutos 32,8 partes de cloruro 

de tio n ilo  y se a g ita  durante 2 horas todavía a la  temperatura 

de 100 a 1103. E l f in a l de la  reacción se reconoce en que cesa 

15. e l desprendimiento de ácido clorhídrico y en que una muestra

examinada a l  microscopio m anifiesta con uniformidad agujas ama­

r i l la s .  Se deja entonces enfriar hasta 403 , &e f i l t r a  por succión 

y se lava con 600 partes de o-diclorobenceno fr ío  y luego con 

200 partes de benceno. Despuós de secar a 503 en vacío, se ob tie-  

20. nen 74 partes del cloruro de ácido colorante, en forma de polvo 

cristalin o  amarillo. Este es muy difícilm ente soluble en los  

disolventes orgánicos. En nitrobenceno ca lien te, se le  puede 

re c r is ta liz a r  en pequeñas cantidades. A temperaturas superiores 

a 2703, se descompone sin  fundirse.
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7 ,7 4  partes del cloruro de ácido obtenido antes se 

agitan en 150 partes de o-diclorobenceno con 0,2 partes de clo­

ruro de tio n ilo  y se calienta e l conjunto a temperatura de 90 a 

9$a. Luego se aSade una solución de 3 ,3  partes de 2 , 5-d iclo ro -  

5. anilina en 50 partes de o-diclorobenceno y se calienta durante 

12 horas a temperatura de 140 a 145**. A continuación se f i l t r a  

en calien te, por suoción, e l pigmento formado y se le  lava con 

o-diclorobenceno calien te, hasta que e l filtra d o  sale incoloro. 

Luego se expulsa con metanol fr ío  el diolorobenceno y por d l t i -  

10 . mo se lava a fondo con agua calien te. Despuás de secar a tempe­

ratura de 25 a 100a, se obtiene un polvo blando suelto, que 

es prácticamente insoluble en los disolventes usuales y que, in­

corporado por laminación a l cloruro de p o liv in ilo , da matices 

amarilloverdosos vivo s, de excelente solidez a la  migración y 

15 . a l a  lu z. Este pigmento.corresponde a la  fórmula
C1

25.
En la  tabla que sigue se describen otros colorantes 

disazoicos que se obtienen s i ,  por e l  procedimiento que se ha 

desorito en e l primer párrafo, se copulan 2 moles del compuesto



-  14  -

3 2 2 2 2 4 ^
diazoioo del ácido aminocarboxílico citado en la  columna I  por 

1  mol del compuesto b isaceto acetílico  de la  diamina mencionada 

en la  columna I I ,  se transforma en cloruro de ácido e l ácido 

dicarboxílico de colorante disazoico obtenido y  se le  condensa 

5. con 2 moles de la  amina indicada en l a  columna I I I .  La columna 

IV indica e l  matiz de una hoja de cloruro de p o liv in ilo  teSida  

con e l pigmento obtenido.

. 1

Base diazoioa

11

Compuesto bisaceto­
a c e tílic o  de la  dia­
mina

111

Base de conden- 
sacián

IV

Matiz con e l  
0,2%, en clo­
ruro de p o li­
v in ilo

1 áster m etílico  
de ácido 2-ami- 
no-4-carboxi- 
benzoico

par ar-fenilendi amina an ilin a amarillo
verdoso

2 M 2 -d o ro -p -fen ilen - 2-m etilani- o

* di amina lin a *-

3 M H 2-m etil-5-
- cloroanilina !!

4 M n 2,5-d iclo ro -
- air! 1 i na. M

5 M !) 3 -triflu o ro - amarillo muy
* m etilanilina verdoso

6 M )! 2 -c lo r o -5 -tr i- M
' fluorom etila-

p*! H na

7 M 2 , 5-d ic lo ro -p -fe -
nilendiamina

2-m etilanilina amarillo
verdoso

8 M !! 2-m e til-3-c lo -
" - roanilina !)

9 )) M 2 -m e til-5 -clo -
roanilina M
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I  I I  I I I  17

Base diazoica Compuesto bisaceto- Base de conden- Matiz con e l  
a c e tílic o  de la  d ia- sación 0,2%, en d o ­
mina ruro de p o li-

_________viR ilo

10 áster m etílico 2 ,5-dioloro-p-fe- 3 -triflu o ro - amarillo
de ácido 2-ami 
no-4-carboxi-** 
benzoico

nilendiamina m etilanilina verdoso

1 1 M w 2 -c lo r o -5 -tr i- tt

- - fluorom etila-
n ilin a

12 2-m etil-5-cloro- 2 ,4 ,5- tric lo ro -
- p-fenilendiamina anilina

13 o w anilina amarillo

14 M w 2-m etilani- H

- - lin a -

15 t) 2-metoxiani­ amarillo
- - lin a rojizo

16 M )) 2 ,5-dimetoxi- amarillo
- -4-cloroan ilin a

17 !) )) 2 -m e til-3 -d o - amarillo
- - roanilina verdoso

18 M n 2 -m e til-5 -d o - amarillo
- - roanilina neutro

19 H )) 2 -c lo r o -5 -tr i- M

* - fluorom etila-
n ilin a

20 H 2 ,5-dim etil-p- 2 ,4**dicloro—5—
* fenilendiamina trifluorom eti-

la n ilin a

21 M 2-, 5^dimetil-p-^ 2 -o lo ro -5 -tri- amarillo
*- f  enilendiamina fluorom etilani-

lin a
verdoso

22 !) o 2,5—dimetilani— amarillo
* lin a neutro



322224 as

1 1 1 1 1 1 I V

23 :; .áster m etílico 2,5-dim etil-p- 2 -m etil-5-clo - amarillo
de ácido 2-ami 
BO-4-carboxi-"*
lic o

fenilendiamina roanilina neutro

5. 24
tt « áster m etílico  

del ácido 4-ami-
amaril io  
verdoso

nobenzoico

25
H tt áster m etílico

del ácido 2-ami- tt

no-4-cloroben-
zoico

*-

26
tt tt áster m etílico del "

i o .
- ácido 3-amino-4-  

metoxibenzoico
**-

27
0 tt áster m etílico del "

- - - ácido 2-aminoben- 
zoico

28 t) 2-metoxi-5-me- A T T Ì  1  - i T t A amarillo
i til-p -fe n ile n -  

di amina
ro jizo

1 $ .
29

) ) tt 2-m etil-5-cloro- tt

- an ilin a -

30
tt tt 2 -o lo ro -5 -triflu o - amarillo
- r o m e t í l n "a neutro

31
! ! 4,4'-diam inodi- 2—m etileni lin a tt

- fon ilo -

20.
32

! ) 4 , 4 '-diamino-3 ,3 2 ̂  5**di cloro— amarillo
- dim etildifenilo anilina verdoso

33
tt tt 2 -c lo r o -5 -tr i- tt

* fluorom etilani-
lin a

34
tt tt 3—t r i  fluoromo t i — tt

- la n ilin a -

25 .
35

tt 4,4'*-diamino- anilina amarillo
3 ,3 '-d io lo ro d i-
fen ilo

neutro

36
tt tt 2-m etilanilina tt

37
i ) tt 2-metoxianilina tt
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I  ___________I I  I I I IV

5 .

10.

15 .

20.

25.

38 áster m etílico 1 ,5-diaminonaf- 2-cloro-4-me- amarillo
de ácido 2-ami-
no-4-carboxi-
lic o

ta lin a tila n ilin a rojizo

39 W w 2 -c lo r o -5 -tr i- amarillo
- - fluorom etilanilina neutro

40 áster e t ílic o 2 -clo ro -p -fe- 2-m e€il-5-clo- amarillo
del ácido 2-
amino-4-carbo-
xíbenzoico

nilendiamina ro-anilina verdoso

41 w M 2-m etil-3-cloro- )!
- - anilina -

42 w w 2 -clo ro -5 -triflu o - !!
- - rom etilanilina -

43 2-trifluorom e- anilina M
* til-p -fe n ile n - -

44 !) 2-m etilanilina )!

45 H )) 2-m etil-5-cloro- W
' - ati-! Una -

46 M 2-m etil-3-oloro- 0
* anilina

47 áster b u tilico 2,5-dicloro- anilina ))
del ácido 2- 1 , 4-fe n ile n -
amino-4-carbo-
xibenzoico

diamina

48 áster isopropí- 2- c lo r o - l ,4- 3-trifluorome-
lic o  del ácido fenilendiamina tila n ilin a w
2-amino-4-carbo-
xibenzoioo

49 áster m etílico 2 -m e til-l,4 -fe - 2-m etilanilina amarillo
del ácido 2-ami- nilendiamina neutro
no-4-carboxi-
benzoico
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50 á s t e r  m e t í l i c o 2 - e t i l - l , 4 - 2 , 4 , 5 - * t r i  c l o r o - a m a r i l l o
d e l  á c id o  2 - a m i-
n o - 4 - c a r b o x i -
b e n z o ic o

f e n i l e n d ia m in a a n i l i n a v e r d o s o

5 1 !) 3 - t r i f l u o r o m e - a n i l i n a M

t i l - 1 , 4 - f  e n ile n r -  
d ia m in a

-

5 2 M 4 , 6 —d i c l o r o — w !)
- - 1 , 3 - f e n i l e n d i a -

m -t iia

53 2 ,5 - d i m e t o x i -
1 , 4 - f e n i l e n d i a -

2 - m e t i l a n i l i n a a m a r i l l o
r o j i z o

m in a .

5 4 M 2 , 5 - d i e t o x i - l , 4 - 2 - c l o r o - 5 - m e - !!
f e n i l e n d ia m in a t i l a n i l i n a

15 -

20.

25 .

EJEMPLO 2 .

27,0 partes de 4-anilida de éster 1-m etílico  de ácido 

2-am ino-tereftálico se agitan en 150 partes de ácido acético g la ­

c ia l  con 25 partes de ácido clorhídrico a l  30% y se enfrian hasta  

OS por adición de 150 partes de h ie lo . Luego se diazoan, a tempe­

ratura áe 0 a 2s, mediante adición de 25 partes de solución 4-n 

de n itr ito  sódico, se agita  durante 15 minutos a temperatura 

de 0 a 2s y se f i l t r a  la  solución para separar la s  pequeñas 

impurezas. Se aju sta e l filtr a d o  a un volumen de 600 partes y  

una temperatura de OS, se destruye con ácido sulfamínico e l  ex­

ceso de ácido n ítrico  y luego se neutraliza haAta pH 4 por adi­

ción de unas 30 partes de acetato sódico cristalizad o .
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A l mismo tie m p o  se  d is u e lv e n  en  500  p a r t e s  de agu a 

19 p a r t e s  de 3 , 3 '  -  d i me t  i  1 - 4 , 4 ' - b i  s - a c e t o  a c e t i  la m in o -  d i f  e n i  lo  co n  

25 p a r t e s  de l e j í a  de s o s a  c á u s t i c a  a l  30% , s e  f i l t r a  p a r a  s e ­

p a r a r  l a s  p eq u eñ a s  c a n t id a d e s  de im p u re z a s  y * d e sp u é s  de a ñ a d ir  

5 .  0 , 2  p a r t e s  d e l  p ro d u c to  de l a  a c c i ó n  de 8  m o le s  de ó x id o  de e t i -

le n o  p o r  1  m ol de p - t e r c i o c t i l f e n o l ,  s e  i n s t i l a  e s t a  s o l u c i ó n ,

a g ita n d o  b i e n ,  e n  l a  s o lu c i ó n  d i a z o i c a .  A l f i n a l  de l a  i n s t i l a c i ó n ,  

l a  te m p e r a tu r a  de l a  m e z c la  r e a c c i o n a l  h a  su b id o  a  2 0 °  y  e l  com­

p u e s to  d ia z o ic o  h a  d e s a p a r e c id o . Se c a l i e n t a  e n to n o e s , en  e l  c u r -  

3̂ ). so  de 1  h o r a ,  h a s t a  te m p e ra tu ra , de 65  a  8 0 ° ,  se  a g i t a  d u ra n te

1  h o r a  a  e s t a  t e m p e r a tu r a ,  se  f i l t r a  e n  c a l i e n t e  y  se  la v a  a

fo n d o  co n  ag u a  c a l i e n t e .  D esp u és de s e c a r  en  v a c ío  a  te m p e ra tu ­

r a  de 95 a  1 0 0 ° ,  se  o b t ie n e n  4 6  p a r t e s  d e l  c o l o r a n t e  de e s t a  

c o n s t i t u c i ó n  

15.

20.

COOCHg

C0NH-<(----

E l  p ig m en to  o b te n id o  d esp u és d e l  se ca d o  se  a g i t a  con  

25„ v e n t a ja  en  x i l e n o  u  o - d io lo r o b e n c e n o ,  d u ra n te  1 a  2 h o r a s  y  a  

te m p e r a tu r a  de 100 a  1 3 0 ° ,  co n  l o  c u a l  a d o p ta  u n a  fo rm a c r i s t a ­

l i n a  u n ifo r m e . D esp u és de f i l t r a r  y  de l a v a r  co n  x i l e n o  c a l i e n t e  

o r e s p e c t iv a m e n te  d ic lo r o b e n c e n o  y  m e ta n o l, s e  o b t i e n e ,  t r a s  e l  

s e c a d o , u n  p ig m en to  b la n d o  s u e l t o ,  que t i ñ e  l a s  h o ja s  de c lo r u r o



e n  m a t ic e sde p o l i v i n i l o ,  a l  s e r  in c o r p o r a d o  p o r  la m in a c ió n , 

a m a r i l lo v e r d o s o s  i n t e n s o s .  L a s  " t in tu r a s  son  s ó l i d a s  a  l a  m ig r a ­

c ió n  y  a  l a  l u z .

5 .  EJEMPLO 1 .

Se a g i t a n  c o n ju n ta m e n te  65  p a r t e s  de c lo r u r o  de po­

l i v i n i l o  e s t a b i l i z a d o ,  35 p a r t e s  de i t a l a t o  de d i o c t i l o  y  0 , 2  

p a r t e s  d e l  c o l o r a n t e  o b te n id o  seg d n  e l  e je m p lo  1  y  lu e g o  s e  l a ­

m ina e l  c o n ju n to  a  1 4 0 "  e n  u n a  c a l a n d r i a  de dos r o d i l l o s  d u r a n te  

1 0 .  7  m in u to s . Se o b t ie n e  u n a  h o ja  de c o l o r  a m a r i l l o  v e r d o s o ,  co n

muy b u e n a  s o l i d e z  a  l a  lu z  y  a  l a  m ig r a c ió n .

t3
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REIVDÍDIOACIONES

D e s c r i t o  e l  in v e n to  se  d e c la r a n  n u e v a s  y  de p r o p ia

in v e n c ió n  l a s  s i g u i e n t e s  r e i v i n d i c a c i o n e s ,  con  p r i o r i d a d  

de l a s  demandas de p a t e n t e s  s u iz a s  N° 1068/65 d e l  26 de en e ro  

de 1 9 6 5  y  N° 1 5 6 3 6 / 6 5  d e l  12 de n o v ie m b re  de 1 9 6 5 ,  e x i s t i e n d o  

5 .  e n  am bas u n id a d  de in v e n c ió n .

1 .  P r o c e d im ie n to  p a r a  l a  s í n t e s i s  de p ig m e n to s  c o l o r a n ­

t e s  d i s a z o i c o s ,  de l a  fó r m u la

10.

GOCE,3 COCH3
AHHOC-B-N=H-CHCOHH-R-NHCO-CH-N=N-B-CONHA

15 .
c a r a c t e r i z a d o  p o r :

a )  c o n d e n s a r s e  u n  d ih a lu r o  de u n  á c id o  d i c a r b o x í l i c o

de l a  fó r m u la

20. COCH
3 COCH

3
H 00C-B-N =N -CH -C0N H -R-N H C0-CH -M -B-C00H

co n  u n  a m in o b e n ce n o , en  l a  p r o p o r c ió n  m o la r  1 : 2 ,

o b i e n
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c o p u la r s e  e l  com p u esto  d ia z o ic o  de u n a  am ina de l a  

fó rm u la

AUNOC-E-NHg

co n  una. d i a c e t o a c e t i l - a r i l e n d i a m i n a  de l a  fó rm u la .

n^c-co-CHg-coin-R-mí-cocHg-cocH^

e n  l a  p r o p o r c ió n  m o la r  2 : 1 ,

s i g n i f i c a n d á  en e s t a s  f ó r m u la s :  A, u n  r a d i c a l  b á n c é n i c o ;  

B ,  u n  r a d i c a l  b e n c é n ic o  que p r e s e n t a ,  e n  p o s i c i ó n  o r t o  

r e s p e c t o  a l  g ru p o  a z o i c o ,  u n  g ru p o  de á s t e r  de á c id o  

c a r b o x i l i c o ;  y  R , u n  r a d i c a l  a r i l é n i c o .

2 .  B r o c e  d im ie n to  se g ú n  l a  r e i - v in d io a c ió n  1 ,  c a r a c t e r i z a d o  

p o r  e m p le a rs e  u n  am in ob en cen o  de l a  fó rm u la .

donde X , Y  y  Z s i g n i f i c a n  á to m o s de h id r ó g e n o  o de h a ló g e n o  o 

g ru p o s  a l q u i l o ,  a l c o x i ,  f e n o x i ,  t r i f l u o r o m e t i l o ,  c a r b o a l c o x i  o 

c i a n o .
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3 .  P r o c e d im ie n to  seg ú n  l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  1  y  2 ,  c a ­

r a c t e r i z a d o  p o r  p a r t i r s e  de l o s  c l o r u r o s  de l o s  á c id o s  d ic a r b o -  

x í l í e o s  de l a  fó rm u la

COOR^ COCIL COCH  ̂ COOR^

, -N=N-CH-00NH-R-NHC0-CH-N=N-

COOH COOH

donde

R s ig n i f ic a  un r a d ic a l  fe n ilá n ic o  o d ife n ilé n ic o  y 

s i g n i f i c a  un grupo a l q u i l i c o .

4 .  P r o c e d im ie n to  segú n  l a  r e i v i n d i c a c i ó n  3 ,  c a r a c t e r i ­

zado p o r  p a r t i r s e  de á c i d o s  d i c a r b o x i l i c o s  de l a  fó rm u la  i n d i c a ­

d a, e n  l o s  que R s i g n i f i c a  u n  r a d i c a l  de l a  fó rm u la

Xl

donde

X^ s i g n i f i c a  u n  átom o de h id ró g e n o  o de h a ló g e n o  o un 

gru p o a l q u i l o  o a l c o x l  e
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Y^ s i g n i f i c a  -un átom o de h id r ó g e n o  o de h a ló g e n o  o u n  

gru p o a l q u i l o ,  a l c o x i  o t r i í l u o r o m e t i l o .

5 .  P r o c e d im ie n to  se g ú n  l a  r e i v i n d i c a c i ó n  3 ,  c a r a c t e r i ­

zado p o r  p a r t i r s e  de á c id o s  d i c a r h o x l l i c o s  de l a  fó r m u la  i n d i ­

c a d a  en l o s  que R s i g n i f i c a  u n  r a d i c a l  de l a  fó rm u la

10.

donde

15..
Yg s i g n i f i c a  u n  átom o de h id r ó g e n o  o de h a ló g e n o  o u n  

gru p o a l q u i l i c o  o a l c o x i .

6 .  P r o c e d im ie n to  seg ú n  l a  r e i v i n d i c a c i ó n  1 ,  c a r a c t e r i ­

zado p o r  p a r t i r s e  d e l  co m p u esto  d ia z o ic o  de u n a  am in a  de l a  f ó r ­

m ula

COOR-
j

2 5 .
Á -N H g

Y f ^  Y
C O N H -^ T ^

Z

donde R ^ , X , Y  y  Z t i e n e n  e l  s i g n i f i c a i  e x p u e s to  a n t e s .
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7 .  P r o c e d im ie n to  p ay a  l a  s í n t e s i s  de p ig m e n to s  c o lo r a n ­

t e s  d i s a z o i c o s .

Según s e  d e s c r ib e  y  r e i v i n d i c a  e n  l a  p r e s e n te  m em oria 

d e s c r i p t i v a  que c o n s t a  de 25 h o ja s  f o l i a d a s  y  e s c r i t a s  a  

5 .  m áquina p o r  u n a  s o l a  de s u s  c a r a s ,  acom pañad as de l a  docum enta­

c ió n  r e g l a m e n t a r i a .

M a d rid , a. 25 de e n e ro  de 1966

p . a .
JA M E  ÍSEBBS

p. P

firmado) UJiS REY PAOfUA
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