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PATENTE DE INVENCION

Ref: Le A 9633-Sp.

"Procedimiento para la  obtención de colo­

rantes azoicos".

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad 

alemana, residente en Le ve rkuse n-Baye rwe rk, Alemania.

El objeto de la  presente invención es un pro 

cedimiento para la  obtención de valiosos colorantes 

azoicos, libres de radicales sulfónicos, de fórmula 

general

Mod. H!
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en la  cual R significa restos aromáticos iguales o 

distintos, los restos X son sustituyentes iguales o 

distintos, m números enteros de O -  3 y A restos oar- 

bocíclicos o un resto heterooíclico.

5, Los restos R pueden ser de uno o varios nádeos;

preferentemente lo serán aquellos de la  serie bencáni- 

ca y naftalínica. Aquí son de mencionar, por ejemplo, 

los restos: fenilo, 2- 6 3- 6 4-metilfenilo-1, 2- 6 

3- 6 4-clorofe ni 1 o-1, 2- ó 3- 6 4-metoxifenilo-1, 4-  

10. * -etoxifenilo-1, 2-metil-5-elorofenilo-1, 2-metil-4-me

toxifenilo-1, naftilo-1 ó -2, 3-nitrofenilo-1, 2 ,4 -d  

metilfenLlo-1, 2,4-dimetoxi-5-clorofenilo-1, 2,5-diM  

toxi-4-clorofenilo-1, 2-metil-4-clorofenilo-1 y 2,5-  

-dimetoxifenilo-1.

15. Sustituyentes X adeouados son, por ejemplo: los

sustituyentes alquilo inferior, tal como metilo y e ti­

lo, cloro, nitro, alooxi inferior, tal como metoxi y 

etoxi, flúor, bromo, metilsulfonilo, etilsulfonilo, fe 

nilsulfonilo, trifluormetilo y oarbalcoxi, ta l como 

20. carbometoxi y carboetoxi.

El resto carbooiolico A es de la  clase insatu­

rada o saturada y puede ser de uno o varios núcleos.
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En .1  oseo de Ice restes d¿ varíes ndelees ¿stos P<M- 

den estar ciclades e ligados entre si mediante enlaces 

sencillos de carbono-oarbono o tambián por miembros de 

puente alifáticos u otros. Ejemplos de restos A biva­

lentes adecuados son:





Un grupo da colorantes especialmente valiosos, 

dentro de los productos de fórmula (I), corresponde a 

la  fórmula
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5 .

10.

en la  cual R.¡ significa hidrógeno, metilo, cloro, ni** 

tro, metoxi, etoxi, R̂  significa hidrógeno, metilo, 

cloro, metoxi y R̂  hidrógeno y cloro. A tiene el sig** 

mificado antes indioado.

Restos R. adecuados son especialmente el

2- ó 3- ó 4-metilo, ó cloro, ó metoxifenilo-1, 2- ó 4-  

-etoxifenilo-1, 2-metil-3-doro- ó 2-metil-4-cloro-f e-  

nilo-1, 2f5-dielorofenilo-1, 2,4-dimetil-fenilo-1 y naf 

tílo -1  ó -2-

El procedimiento para la  obtención da los nuevos 

colorantes azoicos de fórmulas (I) y (la) consiste en 

hacer reaccionar compuestos azoicos de fórmula

en la  cual R, X y m tienen el significado antes indica­

do, o bión compuestos azoicos de fórmula

COOH
(11a)
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en la  cual R̂ , Rg y R̂  tienen el significado indicado, 

o derivados funcionales de estos ácidos azo-dicarboxí- 

licos, especialmente los mono- ó diásteres, las mono- 

y&iamidas, las dicarboxilimidas o los anhídridos, con 

5. diaminas de fóimula general

HgN -  A -  NHg (III)

en la  cual A tiene el significado antes indicado, en 

proporción molar de los componentes (il) o bián (11a) 

con relación al componente (III) de aprox. 2:1, en prg 

sencia de medios de condensación ácidos, y los componen 

10. tes se seleccionan de manera que los colorantes finales

están libres de radicales ácidos sulfóníco. La reacción 

de los componentes de partida se efectúa preferentemen­

te en un disolvente orgánico o mezclas de disolventes 

de alto punto de ebullición, pudiendo tambián los mls- 

15. mos colorantes asumir la  función de disolvente orgáni­

co. La condensación se realiza a temperatura más eleva-
o o

da, por lo general en la  zona entre 80 hasta 240 C y 

preferentemente entre I3O 0 y 180 C.

Los colorantes monoazoicos (II) y (11a) se obtie 

gO. non en la  forma usual mediante diazotación de los áci­

dos aminoftálicos, en caso dado sustituidos, o sus de­

rivados funcionales, y copulación con arilideno-(3) del 

ácido 2-hidroxi-naftoico, seleccionándose los componen­

tes libres de radicales sulfónicos. Para esto se pueden 

2$, emplear, por ejemplo, los siguientes componentes dia­

zoicos: el ácido 3-smino-ftálico, el mono- y diáster del



ácido 3-amino-ftálico, tal como e l 3-amino-ftalato mono 

metílico-( 1) o el 3-aminoftalato áimetilico, la  3-ami- 

noftalimida, el ácido 3-amino-6-m etil-ftáIico, e l ácido 

3-amino-4-metil-ftálico, el ácido 3-amino*-5-metil-ftáli 

co, el ácido 3*smino-5 —nitro-ftálico, el ácido 3-amino- 

-6-n itro-ftáli co, e l ácido 3-amino-5 -̂me to xi-ftálico , el 

ácido 3-amino-4-metoxi-ftálico, el ácido 3-amino-6-me- 

t  oxi-f tálico, el ácido 3-amino-6-doro-ftálico, el ácido 

3-amino-4-oloro-ftálico, el ácido 3-amino-6-bromo-ftáli- 

co, el ácido 3-emino-ó-fluor-ftálico, el ácido 3-amino- 

-5,6-dimetoxi-ftálico, e l ácido 3-smino-6-oiano-ítálico, 

el ácido 3-amino-5-metoxi-6-atoxi-ftálico, el ácido 3* 

-amino-6-metilsulfonil-ftálico, e l ácido 3-amino-6-tri- 

f  lu.orme t i l —itá lic o , el ácido 3-amino-5-carboetoxi-ftáli 

co, el ácido 3**amino-6-carboetoxi-itálico.

Como componentes de copulación entran por ej. en 

consideración: el 2-hidroxi-naftoico—(3)-ani1uro, el 2- 

-hidroxi-naftoico-(3)-o-anisiduro, el 2-hidroxi-naftoi- 

co-(3)-p-anisiduro, el 2-hidroxi-naftoico-(3) -o-toluidu 

re, el 2-hi dr oxi-naf t  oico-(3) -p-toloiduro, el 2-hidroxi- 

naftoico-(3) -3' -nitroaniluro, e l 2-hi dr oxi-naf toico-( 3)- 

-(2* ,4-'—dimetil)-aniluro, e l 2—hidroxi-naftoico—(3)-(2*- 

-cloro) -aniluro, el 2-hidroxi-naftoico-(3) - ( 4* -cloro) -  

-aniluro, el 2-hidroxi—naftoico-(3)-(2* -metil-5^cloro) -  

-aniluro, el 2-hidroxi-naftoico-(3) - ( 2 ') 4 ' - 3imetoxi-5 ' -  

cloro)-aniluro, el 2-hidroxi-naftoico-(3)-(2',5'-dimeto 

x i-4 ' -eloro)-aniluro, el 2-hidroxi-naftoico-(3)-(2'-me- 

til-4'-cloro)-aniluro, el 2-hidroxi-naftoico-(3)-(2*-me 

til-4'-metoxi)-aniluro, el 2-hidroxi-naftoico-(3)- ^naf 

til(1')^7-amida, el 2-hidroxi-naftoico-(3)-^/"naftil (2*17



-amida, el 2-hidroxi-naftoico-(3)-(2' ,5 '-dimetoxi)-ani- 

luro, el 2-hidroxi-naftolco-(3)-(4'-^toxi )-aniluro, el 

2-hidroxi-naftoico-(3)-(4'-aoetilamino)-aniluro, el 2-  

hidroxi-naftoico-(3)-(4'-benzoilamino)-aniluro, el 2-hi 

droxi-naftoico-(3)-( 2 '-etoxi)-aniluro, el 2-hidroxi-naf 

toico-(3)-(2',3'-dimetil)-aniluro, el 2-hidroxi-naftoi- 

co-(3)-(3',5'-dimetil)-aniluro, el 2-hidroxi-naftoioo- 

-(3)- ( 2 '-metoxi-5 ' -cloro) -aniluro.

De los ácidos itálicos sustituidos mencionados 

se pueden emplear tambián los mono- y diásteres alquí- 

lioos, arílicos, aralquílicos, los anhídridos o las imi 

das. Los ásteres son, en comparación con los ácidos di- 

oarboxílioos libres, en un disolvente orgánico de alto 

punto de ebullición empleado en la  condensación, frecuen 

temante de mejor solubilidad.

Para la  condensación según el presente procedi­

miento de los compuestos azoicos se pueden emplear por 

e j. las diaminas (III) siguientes:

1,4-diamino-2-c l oro-benceno, 1,4-diamino-2*-metil- 

-benceno, 1, 4-dlamino-2,5-dimetil-benceno, 1,4-diamino-2 

-nitro-benceno, 1,4*"diamino-2-metil-5-metoxi-benceno,

,1,4-diamino-2-metoxi-benceno, 1,4-diamino-2,5-dietoxi- 

-benceno, 1,3-diamino-benoeno, 1,3-di ami no-4-me til-be n- 
oeno, 1,3-diamino-4-cl oro-benceno, 1,3-diamlno-4-met oxl- 

-benceno, 1,3-diamino-4-metil-6-nitro-benoeno, 1,3-diazd. 
no-2,4 ,5 ,6-tetracl oro-benceno, 1,4*-diamino-2,3 ,5 ,6-tetra 

cloro-benceno, 1,2-diamino-benceno, 1,2-diamino-4-nitro- 
-benceno, 1,3-diamino-2-metil-benceno, 1,4-dl ami no-be nce 
no, 4,4'-diamino-2,2'-dicloro-difenilo, 4,4'-diamino-3, 

3 '-di el oro- ó -3,3'**dimetil- ó -3,3'-dlmetoxi-difenilo,



414 ' -dì ami no-di fonilo, 4 , 4 ' -diamino-2-nitro-difenilo,

4,4'-diamino-3-metil-dif enilo, 4 ,4 '-diamino-3,3 '-dìeto 

xi-difenilo, 4,4'-diamino-2,2'-dimetil-difenilo, 4 ,4 '-  
-diamino-3,3'-dimetil-6,6'-dinitro-difenilo, 4 ,4 '-diami 
no-2,2 '-di cloro-5,5 '-dimetoxi-dif enilo, 4 ,4 '-diaminó-2, 
2 ', 5 ,5 '-tetracioro-difenilo, 4 ,4 '-diamino-3,3 ', 5 ,5 '-  
-tetram etil-difenilo, 4,4'-diamino-octaoloro-difenilo, 

4 ,4 '-di amino-dif enilÓ te r , 4 ,4 '-diamino-difenilsulfón,
3, 3 ' -diamino-4 ,4 '-dicloro-difenilsulfon, hexahidro-fe- 

nilendiamina-1,4 , hexahidro-fenilendiamina-1,3, 4 ,4 '-di 

amino-difenilcetona, 3,3'-diamino-difeniloetona, 3 ,3 '-  

-diamino-4,4  ' -di cloro-difenil cotona, 4,4  ' -di amino-dife- 

nilmetano, 4 ,4 '-diaminodibenoilo, 3,3'-diamino-difenil- 

metano, 4,4' -diamino-3,3't 5 ,5 ' -tetracloro-difenilmeta- 

no, 4,4'-diamino-egtilbeno, 4,4'-diamino-benzaniluro,

- 2,8-diamino-criseno, 1,4-diamino-naftalina, 2,7-diamino- 

-naftalina, 2,6-diaminp-naftalina, 2,6-diamino-piridina,

3.6- diamino-piracina, 2,6-diamino-benzotiazol, 2-(4'-ami, 

no-fenil)-5-amino-benzotiazol, 2,5-bis-(4'-aminófenil)-  

-oxdiazol, 4,4'-diamino-difenilórea, 4 ,4 ' -diamino-3, 3 ' -  

-dimetoxi-estilbeno, 2- ( 4 ' -aminófenil)-6-amino-benzotia 

zol, 2,7-diamino-fluoreno, 2,7-diamino-difenilenóxido,

2.7- diamino-difenilensulfon, 2,5-b is-(4 '-aminófenil)-tia 

diazol, 2,6-bis-(4'-aminofenil)-triazol, 1,4-diamino-an 

traquinona, 1,5-diamino-antraquinona, 2,6-diamino-pirimi 

dina.

Para la  condensación de los colorantes monoazoi- 

cos (II) o bién (Ila) con las diaminas (III) en disol­

ventes orgánicos de alto punto de ebullición son de men 

ci.onar por e j. los siguientes disolventes que hierven
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5 .

10.

15,

20.

25 ^

30 .

2 ?

por encima de 80°: benceno, tolueno, xlloles, cloroben- 

ceno, o-, m-, p-diclorobenceno, triclorobencenos, nitro 

benceno, quinolina, ácido acático glacial, cidohexano, 

1,2,3,4-tetrahidronaftalina, naftalina, tetracloroetile 

no, di-n-butiláter, anisol, difeniláter, decalina y mez 

olas de estos disolventes.

Como medios de condensación ácidos entran por ej. 

en consideración: ácido acático, ácido prqpiónico, ace­

tato sódico anhidro, cloruro de cinc, cloruro fárrico, 

cloruro de aluminio, ácido clorhídrico, ácido sulfúrico, 

ácido oxálico, ácido fórmico, trifluoruro bórico y ácido 

ortofosfórico.

La reacción de los compuestos dicarboxi-diazoi- 

cos (II) o bián (11a), o bión de sus derivados funcio­

nales, con los componentes diamínicos (III) se efectda 

en proporción de aproximadamente 2: 1. Muchas veces es 

deseable un reducido exceso del componente (II) o bián 

(11a) para hacer reaccionar totalmente el componente 

(III).

Según la  selección de los componentes (II) o 

bián (11a) se pueden sintetizar colorantes simátricos 

y asimátricos de Fórmula ( i) .

Los productos obtenidos segdn el presente proce­

dimiento son valiosos pigmentos colorantes cuyas tona­

lidades de color se encuentran preferentemente en la  zo 

na amarillo hasta rojo tirando a azul. Los colorantes 

se obtienen parcialmente en forma amorfa, principalmente 

sin embargo en forma cristalina con buenos rendimientos. 

Se caracterizan por buena solidez a los disolventes, a 

la  luz y a la  migración así como por buena estabilidad



a la  temperatura y se emplean preferentemente para el 

teñido de materiales sintéticos, tales cono por ej. 

cloruro polivinilico que contenga reblandecedores y 

polimerizados mixtos y de tampón de acrilonitrilo-bu  

tadieno-estirol, lacas, papeles y para la  preparación 

de tintas da impresión y pastas de pigmentación.

En la  patente belga 652 251 ya se han descrito 

colorantes de pigmento con una fórmula generai

/  CO ^ ^  oc \
K-N=N-(A) ^  \N-Rp-Ny )(A)-N=N-K

en la  cual K se define corno resto de un componente de 

copulación arbitrario, A corno sistema aromático o hero 

ciclico y Rg corno resto bivalente de alquilo, arilo, 

aralquilo o hatero.

La patente, sin embargo, no contiene no un solo 

ejemplo para un colorante de la  fórmula general a llí  

indicada y ni siquiera un ejemplo para siquiera uno 

solo de los componentes K, A y Rg. Por lo demás, la  

patente contiene sólo muy pocos datos y éstos muy gene 

ralas sobra el procedimiento para la  obtención de los  

colorantes de pigmento.

En los ejemplos siguientes significan las par­

tes en peso; las indicaciones de temperatura con gra­

dos centígrados.

Ejemplo 1

65 partes de ácido s-amino-ftálico se disuelven 

en 600 partes de ácido clorhídrico diluido (5 : 1) y a



5 .

10.

15.

20.

0-5 ° se diazotiza con una solución da 25 partes de 

nitrito sódico en 100 partes de agua. El nitrito en 

exceso se destruye con ácido amidosulfónico.

La suspensión diazoica se vierte en una solu­

ción enfriada a 5-10° da 100 partes de 2-hidroxi-naf 

toico-(3)-2'-toluiduro en 700 partes de etanol, a la  

lúe se agregó una solución de 100 partes de sosa oaúg 

tica en 200 partes de agua. A continuación se sigue 

agitando aún durante 4 horas a 10-15°) la  mezcla de 

reacción se pone a un pH de 1-2 mediante adición de 

ácido clorhídrico al 10%, el colorante se aspira, se 

lava con agua hasta liberar del áoido y se saoa a 80°. 

Se obtienen así 160 partes de ácido monoazo-o-dicarbo 

xílico.

9,8 partes de este colorante se suspenden en 

500 partes de o-di olor obe nce no, se agregan 50 partes 

de ácido acético glacial y se calienta durante 2 horas 

a 100-120°. Después se agregan 1,22 partes de 1,4-d i-  

amino-2-metil-benceno y se calienta durante otras 10- 

12 horas a 130- 140°. El pigmento se aísla a 50- 60°, 

se lava con 100 partes de o-diclorobenceno caliente a 

50°, en 4 porciones, y se seca en vacío a 80° hasta 

obtener un peso constante. Se obtienen 7,6  partes del 

pigmento disazoico rojo de fórmula

2 7
-  13 -
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2 7 4 6 0 .

ájempl.P. .2.

9,80  partes del colorante azoico de ácido 3**ani 

noftálico diazotado y 2-hidroxi-naftoico-(3)-2' **tolui- 

duro se calientan en una mezcla de 500 partes de o-di- 

clor obenceno y 50 partes de ácido acático glacial du- 

rante 2 horas a 120 . Despuás se agregan 1,98 partes 

de 4 ,4 '-dlamino-difenilmetano y se mantiene durante 

otras 12-15 horas a 120- 130°. El pigmento precipitado 

se aspira a 50- 60°, se lava con 50 partes de o-dicloro 

benceno caliente y se seca en vacio a 80° hasta obte­

ner un peso constante. Se obtienen 7,1  partes del colo 

rante de pigmento rojo tirando a amarillo de fórmula



5 .

10.

15.

El pigmento se destaca por una muy buena soli­

dez a la  luz. Su capacidad de sobrelacado a 130° es 

asimismo muy buena.

Edemolo 3

9,60  partes del colorante monoazoico de ácido 

3-amino-ftállco diazotado y 2-Mdroxi-naftoico-(3)-aM 

luro se suspenden en 250 partes de el orobenceno, se 

agregan 25 partes de ácido acótico glacial y se callen 

ta durante 1 hora a 100°. Despuás se agregan 1,58 par­

tes de 2,7-diamino-naftalina y se calienta durante 

otras 10-12 horas a 120°. El pigmento se aspira a a- 

proxlmadamente 50°, se lava con 50 partes de cloroben- 

ceno caliente a 50° y se seca en vacío a 80° . Se obtiê  

nen 8,25 partes del colorante de pigmento rojo de fór­

mula

Ejemplo A

44,5 partes de ácido 3-amino-ftálico se suspen­

den en 500 partes de agua, se agregan 250 partes de 

Meló y 80 partes de ácido clorhídrico concentrado y



a 0-5° se di azota con una solución de 17,2 partes de 

nitrito sódico en 100 partes de agua. El nitrito en 

exceso se destruye con áoido amidosulfónico.

74 partes de 2-hidroxi-naftoioo-(3) -4 '-cloro- 

$. añil uro se suspenden en 200 partes de etanol, se agre

gan 400 partes de una sosa cáustica al 10% y la  sus­

pensión diazoica de arriba se introduce a 5- 10°, en 

porciones. Tan pronto está terminada la  copulación 

se acidifica con ácido clorhídrico semi-concentrado,

10. el colorante se aspira, se lava neutro con agua y se

seca a 80° . Se obtienen 106 partes del compuesto mong 

azoico, 10,3 partes del compuesto monoazoico obtenido 

se oalientan en 250 partes de o-diclorobenceno y 25 

partes de ácido acático durante 2 horas a 100° . Se 

15. agregan entonces 1,14 partes de hexahidro-feniendiami

na-1,4 y se mantiene durante otras 20 horas a 130-140°. 

El pigmento precipitado se aspira a 40°, se lava con 

o-diclorobenceno caliente y bencina ligera y a 60° se 

seca hasta dar un peso constante. Se obtienen 9,2  par- 

20. tes del colorante disazoico rojo brillante de fórmula
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5 .

10.

Ejemplo 5

10,3 partes del colorante monoazoico de deido 

3-amino-ftálico y 4 ' -eloroaniluro-(3) del ácido 2-hi 

droxi-naft oi co-(3)-4 ' -eloroaniluro se calientan en 

500 partes de o-diclorobenceno y 50 partes de ácido 

acático glacial durante 4 horas a 120°. Se agregan en 

tonces 1,97 partes de 3,6-diamino-oarbazol y se mantie 

ne durante otras 10 horas a 135°.El pigmento precipitg 

do se aspira, se lava con 150 partes de o-diclorobenqe 

no caliente a 50° y se seca en vacío a 80° .  Se obtienen 

10,6 partes del colorante de pigmento rojo, intenso de 

color, de fórmula

Ejemplo 6

90 partes de ácido 3-amino-ftálico se s u s p e n d e n

15. en 1000 partes de agua, se agregan 500 partes de hielo
, o

y 162 partes de ácido clorhídrico concentrado y a 0-5 

se diazota con una solución de 34,5 partes de nitrito  

sódico en 200 partes de agua.

154 partes de 2-hidroxi-naftoico-(3)-4 ' -e t°x i-



18

-añiluro se suspenden en 3OO partes de alcohol, se agre 

ga una solución da 80 partes da sosa cáustica en 200 

partes de agua, se introducen 500 partes de hielo y en­

tonces se introduce la suspensión diazoica de arriba a 

5. 5- 10° y en porciones. Terminada la  copulación se acidi­

fica con ácido clorhídrico semiconcentrado, se aspira, 

se lava neutro con agua y se seca a 80° .  El rendimiento 

en colorante monoazoico asciende a 218 partes. El colo­

rante se transforma en el anhídrido calentando durante 

-{0. 2 horas en 1000 partes de el orobe nceno con 100 partes

de anhídrido del ácido acático a aproximadamente 100°. 

Se aspira, se lava ulteriormente con bencina ligera, se 

seca a 80° y se obtienen 179 partes de anhídrido del á- 

cido monoazo-o-dioarboxílico del p .f .  296- 8°. 10,0 par- 

1$. tes del anhídrido y 2,0 partes de áter 4 ,4 '-diaminodife

nílico se calientan en 500 partes de o-diclorobenceno y 

50 partes de ácido acático glacial durante 12 horas a 

130-140°, a continuación se aspira el pigmento a 60°, 

se lava con o-diclorobenceno caliente y se seca en va- 

20. cío a 80° .  El rendimiento en pigmento de fórmula



asciende a 10,8 partes. El producto posee buena soli­

dez a la  luz y al sobrelacado.

Ejemplo 7

10,5 partes del colorante azoico de ácido 3-ami 

5 . no-ftálico y 2-hidroxinaftoico-(3)-4-etoxi-aniluro se

calientan en 500 partes de clorobenceno con 50 partes 

de ácido acético durante 3 horas a 100°. Después se 

agregan 2,22 partes del diamino-benzblstiazol de la  

fórmula siguiente

10. y se calienta durante otras 12 horas a 130°. El pig­

mento precipitado se aspira a 60°, se lava con 100 

partes de clorobenceno caliente a 50° y a continuación 

con 200 partes de bencina ligera y se seca. El rendi­

miento asciende a 11,1 partes de pigmento rojo de la  

15. fórmula siguiente



Ejemplo 8

19,5 partes de ácido 3-amino-6-metil-ftálico se 

suspenden en 250 partes de agua, se agregan 150 partes 

de hielo y 35 partes de ácido clorhídrico concentrado 

y se diazota con una solución de 7,0 partes de nitrito  

sódico en 40 partes de agua. Se elimina el nitrito en 

exceso con ácido aminosulfónico.

3*!,2 partes de 2-üdroxi-naftoico-(3)-*2'-m etil- 

- 4 ' -eloroaniluro se suspenden en 40 partes de etanol, 

se agregan 160 partes de sosa cáustica al 10% y 100 par 

tes de hielo y a 10- 15° se introduce la  suspensión dia 

aoica. Se sigue agitando durante 1-2 horas a temperatu 

ra ambiente, con ácido clorhídrico semiconcentrado se 

pone a un pH da 2, el colorante se aspira, se lava neu­

tro con agua y se seca a 80° .  El rendimiento asciende a 

- 46 partes de monocolorante.

10,9 partes de este monocolorante se calientan 

en 120 partes de o-diclorobenceno y 20 partes de ácido 

acático glacial durante 4 horas a 120°, después se agre 

gan 2, 12 partes de 4 , 4 '-diamino-dibencilo y se mantiene 

durante 20 horas a 135°. El pigmento precipitado se as­

pira a 50°, se lava con o-clorobenceno caliente a 50° y 

se seca en vacío a 80° hasta obtener un peso constante. 

Rendimiento: 10,2 partes de pigmento disazoico de fónuu



Ejemplo 9

21 partes de ácido 3-amino-b-metoxi-itálico se 

suspenden en 250 partes de agua, se agregan 150 partes 

de hielo y 35 partes de ácido clorhídrico concentrado 

5* y a  0-5° se diazota con una solución dé 7,0 partes de 

nitrito sódico en 40 partes de agua.

30 partes de 2-hidroxi-naftoico-( 3)-2' -metoxi- 

-aniluro se suspenden en 40 partes de etanol, se agre­

gan 160 partes de sosa cáustica al 10% y 100 partes de 

10. hielo y a 5-10° se introduce en porciones la  suspensión 

diazoica de arriba. A continuación se sigue agitando du 

rante 2 horas a temperatura ambiente, se acidifica con 

ácido clorhídrico (1:1), el colorante se aspira, se la ­

va neutro con agua y se seca.

1$. Rendimiento: 45 partes de colorante monoazoico.

10,8 partes de este colorante se calientan en 250 

partes de olorobenceno y 25 partes de ácido acético du­

rante 2 horas a 110°, se agregan 1,22 partes de 1,3-di- 

amino-2-metil-benceno y se mantiene durante otras 10 ho­

ras a 125°. El producto obtenido se aspira a 40°, se la -20.
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va con 100 partes de clorobenceno caliente a 40° y ge 

seca en vacio hasta obtener constancia en el peso. Se 

obtienen 9,4 partes del colorante de pigmento de fór­

mula

5 . Ejemplo 10
10,9 partes del colorante monoazoico de ácido 

. 3-amino-6-metil-ftálico diazotado y 2-hidroxi-naftoico- 

-(3)-2'-oloroaniluro se calientan en 500 partes de tetra  

lina y 50 partes de ácido propiónico durante 3 horas a

10. 120°. Despuás se agregan 2,12 partes de 4 , 4 '-diamino-azo

benceno y se mantiene adn durante 12 horas a 120° . Se as 

pira a 50°, se lava con 100 partes de tetralina caliente 

a 50° y se seca en vacío a 80° hasta obtener peso cons­

tante. Se obtienen 10,2 partes del colorante disazoico 

n= de fórmula



Ejemplo 11

11,4 partes del colorante azoico de ácido 3-ami- 

no-4-cloropftálico y 2-hidroxi-naftoico-(3) naftil-(1^JL 

-amida se oalientan en 500 partes de o-dicloro-benceno 

y 50 partes de ácido acático durante 2 horas a 120°, se 

agregan 2)42 partes de 4,4'**diamino-difenilárea y se man 

tiene durante otras 15 horas a 130- 140°. Se aspira el 

colorante de pigmento precipitado a 50°, se lava ulte­

riormente con o-diclorobenceno caliente y se seca a 80° 

en vacío.

Rendimiento: 11,1 partes de colorante de fórmula

H
O 2
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Trabajando segán los procedimientos indicados 

más arriba pero empleando, en lugar de los componentes 

diazoicos, los componentes de copulación y las diami­

nas a llí  mencionadas los componentes di azoicos y de co 

pulación y las diaminas indicadas en la  tabla a conti­

nuación, empleándose los ácidos 3-amino-ftálicos en 

forma de ácidos libres o como anhídridos, se obtienen 

asimismo valiosos colorantes de pigmento rojo.

Componente diazoico Componente de copulación Diamina

Acido 3-aminoftálico 2-hidroxi-naftoico-(3)- 4,4 ' -diami no-difeniImetano
aniluro

M n 4 , 4 ' -diemino-dif eniléter
tt u 1,4-diamino-hexahidr obenceno
)! t! 1 ,3-diamino-2-metil-benoeno
M )t 4,4' -diamino-difenilórea
? 2-hidroxi-naftoico-(3) -

-2'-toluiduro 4,4'-diamino-difeniláter
M H 4 ,4 ' -diamino-dibencilo
W M 1,4-di ami no-hexahi drobe nceno
W W 4,4'-diamino-difenilárea
!! M 4 , 4 ' -diaminobenzaniluro
!! „ 2,7-diamino-naftalina
M 2-hidr oxi-naft oi co-(3)-

-4 '-cloroaniluro 1,4-diamino-2-metil-benceno
M <t 1,3-diami no-benceno
H w 1 ,3-diamino-2-me til-benceno
M n 4 , 4 ' -diamino-difenilmetano
M M 4 , 4 ' -diamino-difeniláter0 !) 4 , 4 ' -diamino-difenilsulf 6n

W 2, 7-di ami no-naftalina
M 2-hidroxi-naftoico-( 3) -

-4 '-e toxi-aniluro 1,3-diami no-be nceno
W W 1 ,3-diamino-2-me til-b e nceno
W M 1,4-di amino-hexahidro-be nceno
W )! 4,4'-diamino-e stilbeno

w 4 ,4 '-diamino-difenilúrea
M )) 4 , 4 ' -diamino-azobenceno
!) 2-hidr oxinaftoico-( 3) -

-2 '-anisiduro 4 , 4 ' -diamino-difeniláter
W M 4 ,4 ' —diamino-difenilti oáter
W !! 4, 4 ' -diamino-difenilsulfón
t) !t 4 ,4 ' -diamino-difenilmetano
M « 4, 4 ' -diamino-benzaniluro

M 4, 4 ' -diamino-difeniláre a



Aoido 3-amino-6-me 2-bidroxi-naftoico-(3)-
toxi-ftálico " -aniluro 1,3-diamino-benceno

« tt 4)4' **3iami no-difenilsulfon
H tt 4)4 ' -diamino-difenilmetano
t< tt 2)7-diamino-naftalina
H tt 4)4'-diamino-difenilàter
!) 2-hi dr oxì-naf t oi c o-(3)-

-4 ' -c l or oadlur 0 1) 3-diamino-2-metil-benceno
1) M 2)7"diamino-difenilexoxido
M M 4)4 ' -diamino-difenilmetano
M w 4)4 ' -di amino-dif enilàter
M M 2)7-diamino-naftalina
!t 2-bidroxi-naftoico-(3) -

-2'-toluiduro 1 ) 4-di ami no-bexabi dr obe nce no
)) tt 2)7 -di amino-naf talina
M tt 4)4 ' -diamino-difenilmetano
« w 4)4'-diamino-difenilàter
W 2-bidroxi-naftoico-(3) -

-4 '-etoxianiluro 1,4-diamino-2-metil-benceno
!) M 4)4'-diamino-difeniléter
!! M 4)4' -di amino-di fe nil sulf on

Addo 3-amino-6-me 2-hidroxi-naftoico-(3)-
tOXÌ-ftàliCO "* -aniluro 1,4-diamino-bexahidrobenceno

w tt 4)4 ' -diami no-difenilúrea
M tt 2)7-diamino-difenilenóxido
w M 4)4 ' -diamino-difenilsulf on
w M 4)4' -diamino-difenilmetano
M tt 4)4'-diamino-difenilàter
!) tt 2)7-di amino-naftalina
n 2 -d  dr oxi-naft oi c 0-( 3) -

-4'-cloroaniluro 4)4' -di amino-difenil úrea
M tt 4)4'-diamino-difenilsulfon
w tt 1 ) 4-diamino-2-metil-benceno

tt 4)4' -diamino-difenilmetano
!) « 4)4'-diamino-difenilàter
M tt 2 ) 7-diamino-naf talina

Addo 3-Rmino-6- 2-bidroxi-naftoico-( 3) - 1,4-diamino-2-metil-benceno
cloro-ftàlico -aniluro 4)4'-diamino-difenilàter

E tt
2-bidroxi-iñaft oico-( 3) -

4)4' -diamino-difenilmetano

-4' -cloroadluro 4)4' -di*""*! no— -fair! 1 átnv
& tt 4)4'-diamino-difenilmetano
w 2-bidroxi-naftoico-( 3) -

-2'-toluiduro 1,3-diamino-2-metil-benceno
!) tt 4)4'-diamino-difenilàter
w tt 4)4' -di ami no-di f  e nil dre a

Addo 3-amino-4- 2-bidroxi-naft oico-( 3) -
-metoxi-ftàlico -aniluro 1 ) 4-diamino-2-me til-benceno

!) !) 4)4' -diamino-difenilmetano
M tt 4) 4' -diamino-difenilàter
n 2-bidroxi-naftoico-(3) -

-2 '- t  d u i duro 1 ) 3-diamino-benceno
tt tt 4)4' -diamino-dif enilmetano
w tt 4)4'-diamino-difenilùrea



Acido 3-amino-4-me
toxi-ftálico  "" 

w 
#

Acido 3-amino-4-
-cloro-ftàlico  

w
tt
)!

W

tt

tt

Acido 3-amino-ftà 
lico

M
ft
tt
tt

tt

tt

tt
tt
tt

tt

tt

tt
M

tt

tt
tt
tt

t)
tt

tt

tt

2-hidroxi-naft oi co- ( 3) -  
- 4 ' -cloroaniluro

tt
w

2-hidroxi-naft oi c o-(3)- 
-aniluro

tt
w

2-hidroxi-naft oi co-(3)- 
- 4 ' -cloroaniluro 
2-hidroxi-naftoico-( 3) -  
-2'-toluiduro 
2-hidroxi-naftoico-( 3) -  
- 4 ' -etoxi-aniluro 
2-hidroxi-naftoico-( 3) -  
2* -met oxi-anil uro 
2-hi droxi-naft oi c o-(3)- 
(4 * -acetilamino)-aniluro

tt
tt
tt
tt

tt

2-hidroxi-naftoico-( 3) -  
-(4* -benzoilamino) -ani­
luro

M
M
M

W

2-hidroxi-naftoico-(3)- 
-( 2 '-met i l - 4 ' -met oxi; -  
-aniluro

M
M

2-hidroxi-naftoico-(3)- 
-(2*-etoxi)-aniluro

tt
tt

2-hi dr oxi-naft oi c 0-(3)- 
(2* -metil-4' -cloro) ani­
luro

tt
n

2-hidroxi-naft oico-( 3) -  
-(2'-toluiduro) 
2-hidroxi-naftoico-( 3) -  
-(4' -etoxi) -aniluro

t,4-diamino-2-metil-benceno 
4*4'-diamino-difenilmetano 
4*4'-diamino-difeniléter

1,3-diamino-2-metil-benceno 
4 * 4 ' -diamino-difenilmetano 
4*4 ' -diamino-difenildrea

4*4'-diamino-difenilàter

4*4' -diamino-difenilmetano

4*4'-diamino-difenilgulfon

4* 4 '-diamino-difeniláter

t * 4-diamino-benceno 
4*4'-diamino-difenilo 
4*4 ' -diamino-difenilmetano 
2 * 7-di amino-naftalina 
4*4 ' -diamino-2* 2' -didorodife

nilo
4*4 ' —diamino—3* 3' —dimetildife

nilo

1 * 4-diamino-benceno 
4*4' -diamino-difenilo 
4* 4 ' -diamino-difenilmetano 
4*4 ' -diamino-2 * 2 ' -d ici oro-di

fe n ili
4*4 ' -diamino-3* 3' -dimetil-di

fonilo

1 * 4-diamino-benceno 
4*4 ' -diamino-dif e nil 0
4*4' -diamino-difenilmetano

1,4-diamino-benceno 
4,4'-diamino-difenilo 
4 ,4 '-diamino-difenilmetano

1,4-diamino-benceno 
4 * 4 ' -diamino-dif enil 0 
4*4 ' -diamino-2 * 2'-di cloro-di

f  e nilo

4,4' -diamino-dif e nilme tano 

4*4' -diamino-difenilmetano



Acido 3-amino 
-itálico

o

5 .

10.

15.

20.

2-hi dr oxi-naft oi c o-(3)-
-  (4 ' -e t oxi)-ani1 ur o 4,4'-di ami no-di fe nilmetano

" 4 , 4 '-diamino-difenllo

Ejemplo 12

65 partes de ácido 3-amino-ftálico se disuelven 

en 600 partes de ácido clorhídrico diluido (5:1) y a  

0- 5° se diazota con una solución de 25 partes de nitri­

to sódico en 100 partes da agua.

La solución diazoica se copula con una solución 

enfriada a 5-10° de 100 partes de 2-hidroxi-naftoico- 

-(3)-2'-toluiduro en 700 partes de etanol, a la  que se 

ha agregado una solución de 100 partes de sosa cáustica 

en 200 partes de agua. A continuación se sigue agitando 

aún durante 4 horas a 10- 15°, la  mezcla de reacción se 

pone a un pH de 1-2 mediante adición de ácido clorhídri 

co al 10%, el colorante se aspira, se lava con agua hag 

ta liberar del ácido y se seca a 80°. Se obtienen asi 

160 partes de ácido mono-azo-dicarboxílico.

20 partes de este ácido monoazo-o-dioarboxílico 

ó 19 partes del correspondiente anhídrido del ácido mo 

noazo-o-dicarboxilico, cuya obtención se describe en el 

párrafo siguiente, se calientan en 1000 partes de o-di- 

clorobenceno y 50 partes de ácido acátioo glaoial (o en 

1000 partes de ácido acótico glacial) con 5,1 partes de 

2, 2'-dicloro-4 ,4 '-diamino-difenilo durante 20-30 horas 

a 140-150° (al trabajar en ácido acático glacial, bajo 

reflujo). DespuÓs se enfría a 50- 60°, se aspira el pig­

mento precipitado, se lava con 500 partes de cloroben- 

ceno caliente a 80° y se seca en vacío a 80°. El rendi-

25 .



miento asciende a 20-22 partes del colorante de pigmen­

to rojo de la  composición.

Para la  obtención del anhídrido del ácido monoazo- 

-o-dicarboxílico de arriba se suspenden 50 partes de áci- 

5. do monoazo-o-dicarboxílico en 400 partes de clorobenoeno,

se agregan 40 partes de anhídrido de ácido acético y se 

calienta durante aproximadamente 2 horas a 120°, se en­

fría a 20°, se aspira, para retirar el anhídrido del áci 

do acético se lava con 200 partes de metanol y se seca 

10. a 80°. Se obtienen así 42 partes del anhídrido del ácido
o

monoazo-o-dioarboxílico del p.f.  332-5 .

Para la obtención del pigmento se puede trabajar 

también produciendo en forma intermedia primeramente, ba 

jo ausencia de la  disnina, el anhídrido del ácido monoazo- 

-o-dicarboxílico calentando durante aproximadamente 2 ho-15.
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ras con ácido acético glacial en o-diclorobenceno y 

agregando después la  diamina.

El pigmento obtenido según las indicaciones de 

arriba posee una intensidad de color buena hasta muy 

5 . buena, asi como solidez al sobrelacado, a la  luz y a

la  migración. Es, entre otros, adecuado para teñir ma­

teriales sintéticos; por e j. las elaboraciones del pig 

mentó en PVC a temperaturas hasta 70°C y bajo presión 

de larga duración no emigran al PVC sin teñir.

10. Si se trabaja según el procedimiento indicado

en este ejemplo, pero, en lugar del componente diazoi­

co, el componente de copulación y la  diamina a llí  men­

cionados, se emplean los componentes diazoicos y de co 

pulación y las diaminas mencionadas eñ la  tabla a con- 

15. tinuación, empleándose los ácidos aminoftálicos enfor  

ma de ácidos libres o como anhídrido, se obtienen asi­

mismo valiosos colorantes de pigmento rojo.

C o m p o n e n te  d i a z o i c o C o m p o n e n te  d e  c o p u l a c i ó n D i  a m i n a

A c i d o  3 - a m i n o - f t á l i c o 2- h i d r o x i - n a f t o i c o - ( 3) - 2 ' -
4 , 4 ' - d i  a m i n o - d i  f e n i lt o l u i d u r o

M M 3 , 3 '  - d i  e l  o r  0 -4 , 4  ' - d i  a m i n o -  
- d i f e n i l 0

t! M 3 , 3 '  - d i m e t i l - 4 , 4 '  - d i a m i n o -  
- d i f a n i l o

W t! <3 y *3 m o  ̂ 3 oXiJL y 4* 8Lmi
n o - d i f e n i l o

w w 1 , 4 - d i  a m i  n o - b e  n c e  n o
w 2 - h i d r o x i - n a f t o i c o - ( 3 ) - 2 '  y 

4 '  - d i m e t o x i - 5 ' - c l o r o ; - a n i -  
l u r o

4 , 4 '  - d i a m i  n o - d i  f  e  n i l  0

M 2 , 2 ' - d i o l o r o - 4 , 4 ' - d i a m i n o -  
- d i f e n i l 0

M M 3 , 3 ' - d i c l o r o - 4 , 4 ' - d i a m i n o -  
. - d i f e n i l o

W M 1 , 4 - d i a m i n o - b e n c e n o
H 2- h i d r o x i - n a f t  o i c o - (  3)  - 2 '  -

- a n i s i d u r o 4 , 4 ' - d i a m i  n o - d i  f e n i l 0
!) n 2 , 2 ' - d i  e l o r 0 -4 , 4 ' - d l a m i n o -  

- d i f e n i l o
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¡-amino-ftálico

),

W

M
M

M

M

M

W

W

„

M

M

W

M

M

W

M
M

W

M

M

2-hi dr oxi-naft oi c o-(3) -  
- 2 '-anisiduro

t.

w

„
2-hidroxi-naftoico-(3) -  
- ( 2' -metí 1- 3' -e l oro) -  

-aniluro 
w

2-hidroxi-naftoico-(3)- 
- ( 2* -metil-5 ' -cloro)-  

-aniluro
!t

M

2-bidroxi-naftoico-(3) -  
- ( 2 ' , 5 ' -di eloro)-aniluro

M

!!

M

2-hidroxi-naftoico-(3) -  
- ( 2' , 5 ' -dimet oxi-4 ' -cío  
ro) -aniluro ""

M
2-bidroxi-naftoico-(3)-  
-^ n aftil- ( 2' Ĵ T-ami da

M

M

3, 3 ' -dicloro-4 ,4 ' -diamino- 
—difenilo 

3, 3 '-dim etll-4 ,4 '-dlamino- 
-difanilo  

3, 3 ' -dimet oxi-4 ,4 ' -diamino- 
-difenilo

1, 4-di ami no-bencano 
t, 4-di amino-bence no

3,3' -di clor o-4 ,4 ' -di amino- 
-difenilo  

3,3' -dimetil-4,4'-diamino- 
-difenilo

4 , 4 ' -diamino-difanilo

2,2'-dicloro-4,4'-diamino- 
-difenilo  

3,3' -dicloro-4,4 '-diamino- 
-difañilo  

3,3' -dimetil-4 ,4 ' -diamino- 
-difenilo

4,4' -diamino-difanilo

2,2* -di el oro-4 ,4 ' -diamino- 
-difenilo  

3,3'-dicloro-4 ,4 '-diamino- 
-difanilo  

3,3' -dimetil-4, 4 ' -diamino- 
-difenilo  

2,2' -di dL or 0-4 § 4 ' -di amino- 
-difanilo

3,3' -dicloro-4 ,4 ' -diamino- 
-difanilo

1.4- di amino-banceno

4,4'-diamino-difanilo 
2,2 '-dicloro-4 ,4 ' -diamino- 

-difenilo  
3,3' -dicloro-4,4' -diamino- 

-difenilo
1.4- diamino-bencano

Ejemplo 13

9,60  partea del colorante monoazaLco de ácido 

3-amino-ftálico diazotado y 2-hidroxi-naft oico-( 3)-ani 

luro ae calientan en 500 partea de clorobencano y 50 

5 ' partea de ácido acático glacial durante 2 horaa a 100°.
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5 .

10.

- 15.

20.

A continuación se agregan 1,08 partes de 1,4-diamino- 

benceno y se calienta durante otras 12 horas a 120-130°. 

El pigmento precipitado se aspira a 50- 60°, se lava con 

100 partes de clorobenoeno caliente a 60° y se seca en 

vacío a 80° hasta obtener constancia en el peso. Se ob­

tienen 7,2  partes del colorante de pigmento rojo de fór 

muía

El colorante posee buena solidez al sobrelacado 

y a la  luz. Su solidez a la  migración en cloruro poli 

vinílico es excelente. Debido a su excelente solidez 

al calor se puede elaborar el pigmento en polimeriza- 

dos mixtos y de tampón de acrilnitrilo-butadieno-esti 

rol.

Ejemplo 14

10,3 partes del colorante monoazoico de ácido 3-

-smino-ftálico diazotado y 2-bidroxi-naftoico-(3) -4 ' -

-cloroaniluro se calientan en 250 partes de o-dicloro-

benceno y 25 partes de ácido acético glacial durante

2-3 horas a 120°, después se agregan 1,08 partes de 1,4-
o

-diaminobenceno y se mantiene durante 8 horas a 130 .



El pigmento se aspira a 60°, se lava con 100 partes ce 

o-dielorobenceno caliente y se seca en vacío. Se obtie 

nen 9)2 partes del colorante diazoico rojo brillante de 

fórmula

El pigmento posee excelente solidez al sobrela­

cado, a la  luz y a la  migración. Su estabilidad al ca­

lor es asimismo excelente de manera a aproximadamente 

240 se puede elaborar en polimerizados mixtos y de ta­

pón de acrilonitrilo-butadieno-estirol, sin descompo­

nerse .

Ejemplo 15

90 partes de ácido 3-amino-ftálico se suspenden 

en 1000 partes de agua, se agregan 500 partes de hielo 

y 162 partes de ácido clorhídrico concentrado y a 0-5° 

se diazota con una solución de 34,5 partes de nitrito  

sódico en 200 partes de agua.

154 partes de 2-hidroxi-naftoico-( 3) -4' -etoxi- 

-aniluro se suspenden en 3OO partes de alcohol, se agre
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ga una solución de 80 partes de sosa cáustica en 200 

partes de agua, se introducen 500 partes de hielo y 

entonces se introduce la suspensión diazoica de arri­

ba a 5-10°, en porciones* Terminada la copulación se 

5. acidifica con ácido clorhídrico semi-concentrado, se

aspira, se lava neutro con agua y se seca a 80°. El 

rendimiento en colorante monoazoico asciende a 218 par 

tes. El colorante se transforma en el anhídrido calen­

tando durante 2 horas en 1000 partes de olorobenceno 

10 . con 100 partes de anhídrido del ácido acátioo.

Se aspira, se lava ulteriormente con bencina l i  

gera, se seca a 80° y se obtienen 179 partes del anhí­

drido del ácido monoazo-o-dicarboxílico, p .f. 296- 8°.

10,0 partes del anhídrido y 1,84 partes de 4,4 '- 

1 5 . diamino-difenilo se calientan en 500 partes de o-diclo

robenceno y 50 partes de ácido acático glacial durante 

12 horas a 130- 140°, el pigmento precipitado se aspira 

a 60°, se lava con 100 partes de o-dlclorobenceno ca­

liente a 50° y 100 partes de bencina ligera y se seca. 

20. Se obtienen 9,2 partes del colorante disazoico rojo de

fórmula



el pigmento posee muy buena solidez a la  luz y al sobre 

lacado.

Ejemplo 16

10,5 partes del colorante monoazoico de ácido 

5 . 3-amino-ftálico diazotado y 2-hidroxi-naftoico-(3)*4 '*- 

-etoxi-aniluro se calientan en 500 partes de cloroben- 

oeno y 50 partes de ácido acático glacial durante 4 ho­

ras a 120°, despuós se agregan 2 ,1 2  partes de 3 , 3 '-dime 

t i l -4 ,4 '-di ami no-dife nilo y se mantiene durante otras 20 

10. horas a 130-135°. El pigmento precipitado se aspira a 

aprox. 60°, se lava con 100 partes de clorobenceno ca­

liente y se seca en vacío a 80° hasta obtener constancia 

en el peso. Se obtienen 10,8 partes del colorante de pig 

mentó rojo brillante de fórmula

15. Ejemplo 17

21 partes de ácido 3-amino-6-metoxi-itálico se 

suspenden en 250 partes de agua, se agregan 150 partes 

de hielo y 35 partes de áoido clorhídrico concentrado y 

a 0-5° se diazota con una solución de 7,0 partes de ni-



5.

10.

15.

trito  g6dico en 40 partes de agua.

30 partes de 2-hidroxi-naftoico-(3) - 2 ' -metoxi-  

-aniluro se suspenden en 40 partes de etanol, se agre­

gan 160 partes de sosa cáustica al 10% y 100 partes de 

hielo y a 5 - 10° se introduce la  suspensión diazoica de 

arriba en porciones. A continuación se sigue agitando 

durante 2 horas a temperatura ambiente, se acidifioa 

con ácido clorhídrico ( 1 : 1), el colorante se aspira, se 

lava neutro con agua y se seca. Rendimiento 45 partes 

de colorante monoazoico, 10,8  partes de este colorante 

se calientan en 250 partes de olor obenceno y 25 partes 

de ácido acático glacial durante 2 horas a 110°, se agre 

gan 1,08 partes de 1 , 4-diamino-benceno y se mantiene du­

rante otras 10 horas a 125°. Se aspira el producto preci 

pitado a 40°, se lava con 100 partes de olorobenceno ca­

liente a 40° y se seca en vacio a 60° hasta tener cons­

tancia en el peso. Se obtienen 9,4 partes del colorante 

de pigmento de fórmula

Ejemplo 18

20. 10,9  partes del colorante monoazoico de ácido



3-amino-6-m etil-ftálico diazotado y 2-hidr oxi-naf toico-

-(3)-2'-cloroaniluro se calientan en 500 partes de tetra

lina y 50 partes de ácido propiónico durante 3 horas a 
o

120 . Después se agregan 2̂ 53 partes de 3,3'-dicloro-4, 

4'-diamino-difenilo y se mantiene aún durante 12 horas 

a 120°. Se aspira a 50°, se lava con 100 partes de te -  

tralina caliente a 50° y se seca en vacío a 80° hasta 

tener peso constante. Se obtienen 10,2 partes del colo­

rante disazoico de fórmula

Ejemplo 1q

1 1 ,4  partes del colorante azoico de ácido 3-amino- 

4-cloro-ftálico diazotado y 2-hidroxi-naftoico-(3) -^naf- 

t i l - ( 1)j^7 amida se calientan en 500 partes de o-dicloro- 

-benceno y 50 partes de ácido acético glacial durante 2 

horas a 120°, se agregan 1,84 partes de 4,4'-diamino-di- 

fenilo y se mantiene durante otras 15 horas a 130- 140°.

Se aspira el colorante de pigmento precipitado a 50°, se 

lava con o-dielorobenceno caliente y se seca a 80° en va
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Rendimiento: 11,1 partes de colorante de fórmula

Si se trabaja segán los ejemplos de arriba, pero 

en lugar de los componentes diazoicos, los componentes 

de copulación y las diaminas a llí  mencionados se emplean 

5 . los componentes diazoicos y de copulación y diaminas in­

dicados en la  tabla, empleándose los ácidos 3-amino-ftá- 

licos en forma de ácidos libres, o como anhídridos, se 

obtienen asimismo valiosos colorantes de pigmento rojo.

Componente diazoico Componente de copulación Diamina

Acido 3-amino-ftálico 2-hidroxi-naftoico-(3)-  
añiluro

4,4'-díamino-difenilo

)! M 4,4' -diamino-2,2 ' -di el or o- 
-difeniloM M 4,4'-diamino-3,3'-dicloro-

di f  añil oH M 4,4'-diamino-3,3'-dimetil-
difenilot t 2-hidroxi-naftoico-(3)-  

4-' -cloroaniluro
4,4'-diamino-difenilo

M tt 4,4'-diamino-2,2 '-d icioro-
difeniloM M 4,4' -diamino-3,3 ' -di el oro­
di f  enti oM t! 4,4'-diamino-3,3'-dimetil-
difenilo
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Acido 3-amino-ftálico

x
x

M

X

X

X

X

X

X

X

X

X

X

X

Acido 3-amino-6-mè- 
toxi-ftàlico

X

X

M

0

X
X

X

X

X

X

X

X

2-hidroxi-nafto ico-(3)- 
2'-cloro-aniluro

X

X

X

2-hidroxi-naft oico-(3)- 
4 '-etoxi-aniluro

X

hidroxi-naft oi co-(3)- 
n aftil-( 1) /-amida

X**

X

X

X

2-hi dr oxi -naft oi co-( 3) -  
3'-nitraniluro

X

X

X

2-hidroxi-naftoico-(3)- 
aniluro

X

X

X

2-hidroxi-naftoico-( 3) -  
4'-cloroaniluro

X

X

X

2-hi droxi-naft oico-( 3) -  
2'-toluiduro

X

X

X

X

1 ,4-diamino-benceno

4*4' -diamino-difenilo 
4*4' -diamino-2* 2 ' -d ici or(̂ - 

-difenHo
4*4'-diamino-3 * 3 ' -dimeti1 -  

-difenilo
1 .4- diamino-benceno

4*4' -diamino-2  * 2 ' -di cl or o- 
-difenilo

1 . 4-  diamino-benceno

4*4'-di amino-di fe nilo 
4* 4' -diamino-2 * 2 ' -dicloro- 

-difenilo  
4*4'-diamino-3 , 3 *-dimetil- 

-difenilo  
4*4' -diamino-3 * 3' -dimet oxi- 

-difenilo  
4-diamino-benceno

4* 4'-diamino-difenilo 
4* 4' -diamino-2 ,2  ' -dicloro- 

-difenilo  
4*4' -diamino-3,3' -dimetil- 

-difenilo
1 . 4- diamino-benceno

4*4'-diamino-difenilo 
4*4'-di amino-2,2 '-di clor o- 

-difenilo  
4*4' -diamino-3,3 ' -dimetil- 

-difanilo
1 .4- diamino-benceno

4*4'-diamino-difenilo 
4,4'-diamino-2 , 2 ' -di cl oro- 

-difenilo  
4*4' -diamino-3 , 3 ' -dimetil- 

-difenilo
1 .4- di amino-be noe no

4*4'-diamino-2 , 2 ' -dici or o- 
-difenilo  

4*4' -di amino-3 ,3  ' -di cl or o- 
-difenilo  

4,4'-diamino-3 , 3 ' -dimetil- 
-difenilo

4*4'-diamino-difenilo



-  39

Acido 3-amino-6- 
metoxi-ftàlico

Acido 3-amino-4- 
cloro-ftàlico

2-hidroxi-naftoico-(3) 
4 '-atoxi-aniluro

2-hi dr oxi-naft oic o-(3) 
aniluro

2-hidroxi-naft oi c 0- ( 3) 
2 ' - t  d u i duro

2-hidroxi-naftoico-(3) 
4'-cloro-aniluro

2-hidroxi-naft oico-( 3) 
4 ' -et oxi-anil uro

Acido 3-smiD-0- 6- 
m atil-ftàlico

2-hidroxi-naftoico-(3)
aniluro

" 2-hidroxi-naftoioo-( 3)
4 ' -cloroaniluro

n n

„ ))

n w
Acido 3-amino-6- "
cloro-ftàlico

w w

H <!

1.4- di ami no-bence no

4)4'-diami no-difonilo
4,4' -di amino-2,2  ' -di d  oro-di -

fonilo
1.4- diamino-benceno

4,4' -diamino-difenilo
4,4' -di ami no-2,2 ' -di cl oro-di-

fonilo
4,4'-diamino-3,3'-dimetil-di-

fenilo
1.4- diami no-be nceno

4,4'-diamino-2,2'-dicloro-di-
fenilo

4,4'-dlamino-3,3'-dimetil-di-
fenilo

4,4'-diamino-difenilo
1.4- di amino-he noe no

4,4'-di amino-2,2 '-di cloro-dife
nilo

4,4'-diamino-3,3'-dimetil-di-
fenilo

4,4'-diamino-difenilo
4,4' -diamino-difenilo

4,4'-diamino-2,2 '-dicloro-di-
fenilo

4 ,4 ' -diamino-3,3'-dimetilo-di-
fenilo

1.4- diamino-benceno
1.4- diamino-benceno

4 ,4 ' -diamino-difenilo
4,4'-di amino-2,2 '-di cloro-di-

fe nilo
4 ,4 '-diamino-3,3 '-d im etil-d i-

fenilo
1.4- diamino-benceno

4,4'-di ami no-2,2 '-di cloro-di-
fenilo

4 ,4 ' -diamino-3,3' -d im etil-d i-
fenilo

4 ,4' -diamino-difenilo
1.4- di ami no-be nce no

4,4'-diamino-difenilo
4,4'-diamino-2,2 '-di cloro-di-

fonilo
4,4'-diamino-3,3 ' -dime t i l -d i-

fe nilo
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Acido 3-amino-6- 
cloro-itálico

M
2-hidroxi-naftoico-(3) 

aniluro
M

M M

W M

" 2-hidroxi-naftoico-(3)
2'-toluiduro

M w
!) ))

1.4- diamino-benceno

4,4'-diamino-difenilo 
4 y 4 '-diamiño-2 , 2 '-di clor o- 

-difenilo  
4,4' -diamino-2,2' -dimetil- 

-difenilo
1.4- diamino-benceno

4,4'-diamino-difenilo 
4,4'-di ami no-2,2 '-di cloro- 

-difenilo

N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza del in­

vento, así como la manera de realizarlo en la  práctica, 

debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen- 

5. te indicadas, son susceptibles de modificaciones de de­

talle en cuanto no alteren su principio fundamental. 

Tambián se hace constar que el invento corresponde a 

una s Solicitudes de Patentes, presentadas en Alemania 

con fechas 27 de agosto de 1965, No. F 47.014 IVc/¡22a, 

10. y 11 de marzo de 1966 No. F 48 .637  IVo/22a; acogiéndose 

por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios 

Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la  

esencia del referido invento y por lo que se solicita  

Patente de Invención por 20 años en España, sobre: "PRO 

15. CEDIiRlENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES AZOICOS"; ca 

motorizándose por lo siguiente:

1§"Procedimiento para la  obtención de coloran

tes azoicos", caracterizado porque compuestos azoicos 

de fórmula
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R-HNOC .OH

COOH

COOH

5.

en la cual R significa un resto aromático, X un sustitu­

yante y m un número entero de 0 hasta 3, o derivados fun 

cionales de estos ácidos dioarboxílicos, se hacen reac­

cionar con compuestos diamínicos de fórmula

en la  cual A significa un resto carbocíclico o un resto 

heterocíclico, en proporción molar de aproximadamente 

2:1, enpresenoia de medios de condensación ácidos y aquí 

se seleccionan los componentes de manera que los coloran­

tes finales queden libres de radicales sulfónicos.

28.- Procedimiento según la  reivindicación 1, ca­

racterizado porque como compuesto dicarboxi-azoico se em 

plea un compuesto de fórmula

HgN-A-NHg,

R

.COOH

COOH
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en la  cual R̂  significa hidrógeno, cloro, metilo, nitro, 

etoxi o metoxi, Rg hidrógeno, cloro, metilo o metoxi y 

hidrógeno o cloro, o los derivados funcionales de es­

te ácido dicarboxílico.

g, 3§.-Procedimiento según la  reivindicación 1, ca­

racterizado porque se emplean aquellos compuestos diami- 

nicos de fórmula

HgN-A-NHg

en los cuales A significa un resto carboeíclico satura­

do o sin saturar, de uno o varios núcleos, en el cual,

10 , en el caso de restos de varios núcleos, ástos o bián se

ciclizan o bián se enlazan entre si directamente a tra- 

vás de enlaces carbono-carbono o a travás de miembros 

de puente alifáticos u otros.

4s.-  Procedimiento según las reivindicaciones 1 

1$. * a 3, caracterizados porque como compuesto diaminico se

emplea el 1-4-diamino-benceno, el 2,2*-dicloro-4,4'-di- 

amino-difenilo, el 4,4'-diamino-difenilmetano, el 4 ,4 '-  

-diamino-difenilo, el 4,4'-diamino-difeniláter, el 4 ,4 '-  

-diamino-difenilsulfon o la  2,7-diamino-naftaliña.

20. 53.- Procedimiento según las reivindicaciones 1

a 4, caracterizado porque la  condensación se efectúa en 

un disolvente orgánico de elevado punto de ebullición, 

preferentemente que hierva por encima de los 80°, prefe­

rentemente en mono-, di- ó triclorobencenos, xilolenos, 

25. nitrobencenos, tetralina, decalina o quinolina, a tempe­

ratura más elevada.
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6§.- Procedimiento según las reivindicaciones 1 

a 5, caracterizado porque la  condensación se efectúa en 

presencia de ácido acético y/o ácido propiónico como me 

dio de condensación.

78.- "Procedimiento para la  obtención de coloran­

tes azoicos") tal y como queda sustancialmente descrito 

en la  presente Memoria.

Esta Memoria consta de 43 hojas escritas a máqui­

na por una sola cara.

Madrid 2 ? AGO. W  

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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