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MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia presente invencidn se refiere a nuevos pigmen-
tos de quinoftalona, procedimiento para gu preparacion,
procedimientos para colorear y pigmentar materiales orga-
nicos utilizando los nuevos pigmentos y, como producto
industrial, el material coloreado y pigmentado con cstos
pigmentos.

Se ha cncontrado que se obtienen nuevos y valio~
sos pigmentos de quinoftalona, intensos e insolubles, de

la formula

| BAD ORIGINAL
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en la cual

Y1, Yé, Yg e YA gsignifican, independientementﬁfiﬁ

entre si, hidrdgeno, cloro, bromo, el

grupo nitro o metilo y

% - significa hidrdgeno, los grupos fenilo,

metilo o »CONHZ—,

al condensar el anhidrido tetracloroftdlico con un com-

puesto de guinaldina de la formula

YA (11)

.en la que

Yy, Yo, Y3 e YA y Z ticnen el mismo sigpifica~

do que se indica en la formula I,

a
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El nombre del compucsto de origen, quinoftalona,
corresponde a la denominacion empleada cn "Chemical Abs-
tracts” y, para mayoi facilided, se prescnta agui por la

férmula IIT que comprende tambien lasg estructuras limi-

~
LY

tes mesomeras dc las formulas IV, V.
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In condensacidn del aphidrido tetracloroftalico
con un compucsto dc quinaldina de la formula II a qui~
noftalona de¢ la formula I, segun 1a presontc invencion,
se efeotia en general, calentando los participantes en
la reacecidn, con prefercncia en un disolvente orginico

anhidro, inerte respccto a ambos componentcs de la reac-

(111) -



15.

20.

25.

-4 -

340068 !

cidén, como por ejemplo, nitrobenccno, mono-clorobenceno, 2o

o~diclorobenceno, dcido acctico glacial o dimetilforma- .
mida, con prcfencia ¢ btemperaturas ontre 502 y cl punto
de cbullicidn de la mezcla reaccionante, con ventaja,

en presencia de un agente de condcnsacion. Como agente

v
das e

de condensacion puede servir, por cjemplo, el cloruro

de zinc anhidro, El producto de la rcaccidn obtonido se »...

aigla por procedimicntos usuales, por ejemplo, por fil- ° °

PR

“
4

tracion o por eliminacidn del disolvente orgdnico por . .
destilacidn o por arrcstrc con vapor do agua, pudicendo
purificarse mas por lavado del residuo con disolventos
organico y agua o por recristalizacidn.

Una modificacion del proczdimiento segun la in-
vencidn para preparar pigmentos de gquinaftalona dc la
férmula I, consiste en condcnsar cn preschcia dc anhi-
drido acdtico en Zcido acético, un compuesto de quinal-
dina de 12 formula II con cl aphidrido tctoftalico co-
mercial que estd formado por una mezcla do deido y anhi-
drido tereftalico, con lo cual, durnnte la condensacion,
del dcido tereftalico se forma él correspondicnte anhi-
drido, Para cllo, sc h2a dc cmplear suficicnte cantidad
dc anhidrido aod%ioolpara garantizer lo transformacion
del deido tetraclorqfﬁ?lico én su anhidrido y la f£ija-
cidn dcl 2gua que se fofm&. Bn general, la condensacion

puede ser realizada & mcnos temporatura que con cl-cm-

pleo como disolventes, del nitrobenccno, o-diclorobence-
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no o dimetilformemida, por sojomplo, & tomperaturas de 50 1 °°

AL

hasta 120%. ¥l producto dc la condcnsacidn pucde aislar-

sc por £iltrado, wt? - sando Qicﬁg@filtrado como disolven~ :
tos para una condcnsacidn dltcricr, por adicion do una  “va -
5. cantidad correspondicnte de anhidrido‘acetics.
los pigmentos proparados scgun la inveneidn pre- -+
sontan,»scg&n scan log, sustituycntcs do 1a molceula dc ’
quinoftalont y el proceso de condicionamicnto cmplcado, ~ -
tonos puros de color, desdo amarillo o anaranjado, de ;7
10, unn ¢levada e improvista intonsidad y brillo, junto a
unag propicdadcs optimns 4o solidez.
Para rcducirlos a un” forma finampente dispersn
gc disuclven, por cjemplo, on un deido concentrado y se
preeipitan diluycndo las soluciones con agua, bajo agi-
15. tacion imtensa., Como disolvontes cntian en considera~
cion, por cjcmplo, el dcido sulfurico concentrado o los
acidos polifosféricos o los acidos carboxilicos alifati-
cos como el dcido di- o tri-coroacetico, Sin cmbargo,
1la pulverizacion fina pucde conscguirse tambidn, por
20. hidrdlisis acida dec sus salos de metal alealino ch solu-
cidn acuosa o también, molidndolas cn presencia dc sa-
lcg inorgdinicas u orgdnicas, eliminables despucés con di-
gsolventes y, cventualmente, disolventcs organicog, aci-
dos o bases, como agentes auxiliarcs de la molicnda,
25. Pueden emplearse disolventes orgfinicos solidos o

liquidos a tomporatura ambicnte. ITos colorantecs pigmen-
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les como barnices, lacag, lacas sccadas on cstufn, colores o

a

Cl

para ¢l cstampado, caucho, plasticos a2 base d¢ polimeros -
I
sintéticos cn forma ¢ fibras, pcliculas o en masa, papcl .

M -

o toxtiles, utilizendo los nucvos pigmoutos d: la formula

T finamcnte dispersados; obtcnibles scgun la invencidn.

Como cjomplos dc plisticos dc polimcros sintoticos,
pigmentablcs con cl proccdimicnto scgun la invencion, so  °- .-

-
Y.,

-

eitan: policloruro dc vinilo, polictileno, polipropileno &."

otros poliolefinas, policstirol y copolimeros decl policsti- .-
rol, cclulosa rcgonerada, asi como cl caucho matural y cl
sintético., -
Los préductos pigmcntados thanidos con c¢stos pig-~
mentos s¢ tistlngucn dc los obtonidos con los pigmentos
comparablcs dc gquinoftalonn, dc anilog? constitucidn, como
por cjcmplo, la 4'-mctil~4,5,6,7~tet:abromoquinoftalon&,
4-amino—4,5,6,7-totfabromoquinoftnlona. 6-ctoxi~4,5,6,7=tc~- .
tracloroquinoftalona, 4~-mctoxi~4,5,6,7~totracloroquinofta~
1ona-y 4'-anilino=4,5,6,7-tctracloroquinoftalona, por sus
excclentes propicdades do solidesz, prrticularméntc por su
clevada intcnsided de color, pufcza do'mntiz y bucn® soli~
doz o la luz, caracterizdandosc por sus intcnsos y brillan-
tcs tonos desde 01 amArillo hasta cl amrranjado junto con
bucnas solidcccs a lg;}gz& al rcbarnizado, A la migraeidn
y 2 los disolveéntes, por cjemplo, tricloroctileno, toluol,
2-ctoxictanol o metilentilcctons y a2dem2s, por su resisten-

cia al calor. In cxeclente rosistencic 2 ga luz y al ealor,
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junto con la intensidad y brillantez de los meticus so mani%;Ab
ficgtan cspocinlmente, cn los preforidos pigmentos de qui~- “f'

noftalona de la formu”a I en"la“vual, 7 significa el grupo :;ﬁ
metilo o o1 ~CON, ¢ Yy, Y, Ty e ¥, hidrégono o bicn do -
los 4 sustituyentes Y, uno o dos de ¢1los gignifican cloro,

EI.

bromo o los grupos nitro o metilo. .
Tos siguicntes’ cjemplos sirven para aclarar cl in{fa’
vento con mds detalle, aungue sin limitarsc., Bn cllos par=

tes y porcentajes sc reficren al peso. Ians tempeoraturas ss-.

dan cn grados Celsius.

Ejemplo 1

S¢ ealienta durante 1 hora bajo reflujo, uns suspen—
sion de 100 g d¢ anhidrido tetracloroftdlico y 32 g ac 2,4~
dimotil—duinoli o en 190 ce de dimetilformamidn. Una ves
enfrada la mezela rcaccionante, cl producto dc condonsacion
precipitado se filtrn, se lava con etanol y se¢ scea, dsi se
obticnen 47,2 g de 4'-motil-4,5,6, T-tetracloroquinoftalona
quc precipita por rccristalizacion c¢n nitrobcnceno cn formo
de cristales pardos dc punto dc fusion 356-3582., E1 produc-

to corresponde a4 la formula
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Después de pulverizar los cristoles con una conbi- {
dad nueve veces mayor gue su peso, dc un? mezeln de aceta-
to gddico y sulfeto sédico y del tratamicnto operatorio >y
usnal pore la molienda, sc obtiecne un- colorante pigmenta- .

5, rio amnrillo brillante, finamentc disporso. ILos colores
de imprcnta obtenidos con <1, dan sobrc papel, una impre~
gidn amarillo-verdos2 con bucnas solidcecs gonernles. S
Ejomplo 2
30,8 g dec anhidrido totracloroftalico sc introdu—:;it
-10. ccn on una solucidn do 21 g dc T-cloro=-2,4~-dimctilquinoli~
na chn 120 ec dec nitrobecnecno. In mezela sc cnlicnta lucgo,

- agitando, bajo refrigcrante de reflujo, durantce 1 hors, Dog-
puds dec enfriar 1o mezela ch reaccion, ¢l producto de con-
densacldén scparado sc filtra, se lava con nitrobenecno y

15. ctanol y s¢ scea. Sc obticnon 34,6 g de 4'-metil-T'-cloro-
4,5,6,7-tctracloroquinoftalons ¢n cristales aciculares ama-
rillos. EL producto correspondc a la siguicntc férmula

Cl

20.

. [

+ y puedc ser rocristalizado c¢n nitrobcnccno. Punto de fu~
25. sidn 3552, Dcspuds de pulverizar los cristales con nucve

veccs su peso de und mezcla de sulfato sodico nnhidro y de
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ncotato sddico, cn presencia de un2 pegquefin contidad de xi~-: )

.....

lol y de cfectuar Ins opcracioncs usudles dc la molicnda,

ge obtiene un pigmento nmarillo«vivo, finomente disperso.

Con 61 sc obtlcncn tintas dc 1mprcntﬂ que dan sobre pupel, ‘f

improsioncs de oolor r‘muc:l.il.lo--vc::'élos:o de bucna belStuﬂCl

a2 1a luz. Con ol mismo pucden tefiirsc las hojas de poli~

cloruro dc vinilo en ‘tonos brillantcs de color amirillo

verdoso, dc muy bucncs resistencias al ealor y a 1a luz., .-

Sc obtienc un pigmcnto do propicdades andlogns, si. .

ch lugar dc la 7~cloro-2,4~dim0tilquinolina, se¢ cmplean
cantidades cquivoleontcs de T-bromo-2,4~dimetilquinolina y
s¢ procedc, por lo domds, como s¢ indica ch ol parrafo 1
decl cjemplo.

Bjemplo 3 ‘

A 121 g de anhidrido tetracloroftilico so agrega
una suspensioén dc 40,4 g de 8-nitro-2,4-dimetilquinolina
en 180 cc de nitrobenccno y 1o mezela obtcnida se calicn-
t2 @ reflujo durante 15 minutos. Dospucs de cnfriar 1a
mezela renccioninte, cl producto de condensacidn preeipi-
tado se filtrn y so 1lave con nitrobehecno ¥ stonol y sc
gced. Sc obticne do este modo 85 g de 4'-metil-8'-nitro-
4,5,6,7=tetracloroquinoftalona dc 1o férmula

f’H3 o1
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como polvo pardo., Rendimicnto: 90% dcl tcérico. Degpuds

de rceristalizacidn cn nitrobcnceno, sc obticme el pimon-—
to en form2 de cristales ancranjados cciculares con un
punto de fusidn por cncima de 3609,

Dospuds de claborr el producto como se indic2 cen
el ejemplo 1, sc obticnc un colorante pigmentario ~narapn- °
jnrdo, fincmente disporsado. Ins tintas de imprenta con
¢l preparadns, producchn sobre papcl intcnazs y brilinntos';_“
impresiones anaranjado-amarillentas de cxeclonte solidez *
a 1z lus. Iﬂé hojas dc policloruro d¢ vinilo sc tificn con
¢1l, de color narﬁnjn amirillonto brillantc, con exceclentc
solidecz 2l calor y a 1o  luaz.

Ejemplo 4

Un2 suspensidn dc 316 g de cnhidrido tctraclorof-
tdlico y 157 g dc 2,4~dimctilquinolina sc calicntan a re-
flujo en 1050 ce de ncido acctico glacial y 102 cc dec an-
hidrido fedtico, durante 6 horas. El producto de 1o rcac-
cidén sc filtrn en calicnte, se lava con acido acético ca-
liente, luego con alecanol y se scea a 602,

S¢ obticncn asi 345 g dd 4'-metil~-4,5,6,7~tctra-
cloroquilnoftalona cn form? dc¢ cristalcs pardo-cmirillen-
tos, con un punte do fusién dc 354-358°, Fl pigmento cs

iddntico al del ejemplo 1.~
ﬁhﬁjéﬁplo 5
Una suspension de 1280 g dc anhidrido tetraclorof-

tdlico y 777 g de mononitro-2,4-dimetilquinolina cn bruto
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(una mezela aproximndamente 231 de los dorivados 6~ y O-

mononitro) sc calicnta 2 reflujo durcnte 23 horas cn 5250
ce do deido acdtico glacial y 500 ce do anhidrido acetieo.,
Bl producto dc 12 rcmcceidn que proeipite, se¢ filtren luég9i
on ealicnbc cn £iltro dc BuchuoTr y 86 pone ch suspensién’
on 4200 cec dc feido acitico glacial calicnte durante 15
minutos, sc filtra on'oalionto, sc lava bicn con nguo yf:
s¢ soen,

De cote modo sc obtiecnen 1650 g d¢ uno mezela do -
4'-metil-6'~nitro~4,5,6, 7-totracloroguinoftalonn y 4'-&@}}

t11=8" ~nitro-4,5,6, T-tetracloroquinoftalona de la £érmala

Cl

cn agujas amarillo oro, con un punto dc fusion de 3002,
Dcspués de 1n pulverizacidn con un? mezela de aco-
tato sodico y sulfnto sddico, se obticne un colobante pig-
mentnrio que incorporado o tintas de impranfa, da unns im-
preeionce intcnsts y brillantes do color amnrillo rojizo
que posec cxcelentes propicdndcs gencralcs de solidesz.
Ejemplo 6
I2 meczcla cn bruto de pigmentos de quindftalona

segun ¢l cjcmplo 5, c¢s purific2da hirvidndoln con cinco
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veces su pego de nitrobenecno y se filtra 1a soluecidn cn-

friada, Con cste tratamicnto los proporcioncs reelprocas

ch pcego dc ~mbos componintcs duv 10 mczeln, no sc Xltcran |

K

¢scneiclmente. .
Ins cgujes amrillo-anaranjndag obtenidas sc diges
persan fincmente por disolucidn y precipitncion ¢n deidos’
sulfirico conccntrado. Sc obticnc un pigmento con progfé&
dndes amilogns a lns dcseritas cn ¢l cjomplo 5, cl Cuﬂlyf'
incorporado ~ tintas de imprente, producc lmpresioncs hri.
llantcs d¢ color nmarcnjn, con muy buchds propicdndes gene=

s
- ,9

rales de solidez. e
Ejemplo 7

207,6 g de anhidrido totracloroftilico comercial’
(contenicndo un 8% de ~nhidrido tetracloroftelico) se in-
troduccn cn 228 ce dc¢ nitrobonceno, 4 1t mezcla resulton-
tc sc agrogan 89,9 g de 2,4~dimctil-T-cloroquinelin?, mcz=
cln quc sc calicnta lucgo 2 reflujo durantce 2 horcs. Dose
puds de cnfricr In mezelz 7 1252, ¢l producto dc condcnsa-
o;én que sc sopara sc filtrn, sc leve con nitrobohecno Vg
ctanol y sc¢ scen, ‘

Sc obticnen asi 189 g de 4'-metil-4,5,6,7,7' -ncn~
tacloroquinoftnlbn&. El pigmento cs iduntico ~l deserito

en ¢l cjemplo 2,

Ejcmplo 8
Una solucidn de 30 g do 2,4-dimctil-5,8-dicloro~

quinolin? en 60 cc d¢ nitrobenccno sc introducen en unn
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susponsidn de 45 g de anhidrido tetrncloroftdlico en nitro-
bonceno. 4 12 mezela cn reaceidn sc ngregan otros 120 ce
de nitrobencono y 12 mezc “be"cvlientﬂ a reflujo durante

3

30 minutos. Unt vez fria, el producto de 1n OOHdCHSuClOH'

_-nn

scparado s¢ filtra, sc lava con nltrobvnceno y ct2nol y- s¢
seca, De estc modo se obticnen 21 g de 4'-metil-4,5,5',6,~

7,8'-cxacloroquinoftalona de 1la férmula e

Cl CH

k

Cl

(Y\i 0N
\CO/ 47*\3
Cl
como polvo amarillo brillante con un punto de fusidn sﬁﬁé;
rior o los 3609,

Despuds de pulverizar con.cloruro ctileico sc obtic~
ne un colornnte pigmentorio amarillo vivo, finamente dis-
perso que, incorporndo @ una tintade imprento, proporciona
sobre papcel impresionses amirillo~veordosas de¢ solidez totnl
caractoristica,

Ejemplo 9

20 g dc 2~metil=-4~fonilquinolina disueltos cn 6 ce
de nitrobchnecno se afiaden a 52,5 g de anhidrido tetraclo~
roftdlico y la mezela reaccionante se calienta 2 reflujo
durante 1 1/2 horas. Despuds de enfriar la mezela, el pro-
ducto de la reanccion que se separa, se filtra, se lava con

nitrobenceno y etonol y se seel,
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Sc obticnen fosi, 41 g de 4'~fcnil-4,5,6,7-tctraclo-

roguinoftalona de¢ 1n f£ormula

e

I-:” ‘ :',) .;
\\L cL BN

. | .
i/ Y%L _co.\?,,,g\\\ c1 e
NVA TN HEp!

) COMNI™S,
B : o1 v
c1

que cristnliza ecn nitrobenccno eh agujos cmorillas co@'ﬁﬁ‘
punto dc fusidn por encime de 3602, e

Dcespuds de pulverizar con cloruro sddico sc oﬂtig&
ne un pigmonto amarillo brillantc que nl utilizorlo on- ann
tintn de imprento do sobre popel impresioncs amarillo ver-
dosas de solidcz total corncteristica,

Se callienta a reflujo, agitando, durante 18 horas,
un? mezela de 46,5 g de nmido~guinnldina, 143 g de 2nhidri-
do tectracloroftalico, 28, cc de anhidrido acdtico y 1000 ce
de deido acdtico glacial, con 14 que se forma unt parte cris-
talina do color neranja. Sc cnfrin hastn 1002, sc filten y
12 torta filtradg sc lava con 100 cc do deido acctico gla-
cial, El filtrado se trata lucgo, con 46,5 g de amidogui~
naldina, 71,5 g do anhidrido tetraclorftdilico, 28 cc do
aphidrido acético y suficicnte deido acdtico glacial pnra

que el volumehn reaccionantc alcance 1000 cc; acto scguido,
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como sc ha descrito antes, sc¢ calientz a reflujo, con lo que
¢l producto dc la recccidn nucvamcnte formodo ¢s aislado y
lavado con deido acdtico glieintw Bste proccso sc ropite de

2 a

nuevo con las mismns cantidndes, sc aiszl: por filtracidh whnn
\ :o L]
vez mis, ¢l producto formado y sé lava con deido aceéticd gln-

e AN
.

cinl,

Se¢ juntan los ‘tres tortos asi obtenidas, so laven -
con agua cxonto de scido acdtico, se agitan 1/2 hora en-gnn
solucidn calicnte de carbonnto sddico, sc filtrn, sc lawa..
hrgta noutralidad con cgut y s¢ scen 2 602, So obtiondm§Q8
g de 4'~amido~4,5,6,7~tctracloroquinoftalona cn cristalcgi

-

acicularcs amarillo-anaranjados, con un punto de fusidn de,
mnis de 360°%. h

El pigmcnto finamecnte dispcrsp,Aobtcnido por pulve-
rizacidn con cloruro sédico, aplicado en una tinto de impren-
ta, da sobre papcl improsioncs amarillo anaranjados de muy
bucna sgolidez a 12 luz. -

Ejemplo 11

15,7 & de anhidrido tetracloroftclico sc disuclven
cn 75 cc do nitrobcnecno calentando a 1802, sc trata cn ¢l
término do 5 minutos con una solucidn afiadida gota o gota,
de 9,38 de 4=-nmidoquinaldina cn 50 ce d¢ nitrobonceno y,
acto soguido, la mozel: reacclonantc so mantienc cn agita-
cidn bajo reflujo, durante 2 horas., Im pasta crisﬁaiizn
amarilla resultante sc filtra a 10092, se lava 1a torta con

ctanol y se¢ scea a 602,
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Se obticnon 12,3 g dc 4'-~mido-4,5,6,7-tctracloro-

quinoftalonn dc 1n férmuln:

CONH, c1 L

/ ‘ e

N o Cl 70
d \"/ﬁ co I\/ L
I J J=d¢ 1
\\\./‘\N/ NIAN/ZAN :
B } N
c1

on formn d¢ cristalcs aciculares, dc color amarillo vende-,

s0 coh un punto dc fusidn por encim? dc los 360%, E1 pxio~-,

2 g

ducto roprcscnta otra forma de compucsto de quinoftalon ..

LI

scgin ¢l cjomplo- 10 y proscnte anilogas propicdzdes. ...

Ejcmplo 12
10 g del producto amarillo-ncranja obtonido en 12

rcaceidn dcl cjemplo 10 sc poncn ¢n suspensidn sn 1000 ce

de una solucidn acuosa Al 5% de hidrdxido sodico, se ealicn-
ta o 802 bajo ngitacidn cnorgica y lucgo sc mantienc @ csta
tomperatura durantc 20 horas. In dispersion rojo formnda,
dec 12 scl sddica de 1 4'-nmido-4,5,6,7=tctroeloroquinofta-

t
lont se deja cacr, gotr a gotn, con deido aedtico agitando

~ fuertcmento, 1n susponsidn amnrilla obtonido sc £iltro, sc

aya ¢on ogul ndhtrn ¥y sc scex. Do cstc modo se obticne un
pigmento dc intcnso~gg}p{1amnrillo, fincmente dispersable,
quc posce anilogns propicdades colorantcs que ol producto
deserito on el ojomplo 11,

S¢ 1llega al mismo producto final, si en lugar dcl
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producto amnrillo-naranja del cjomplo 10, sc utilizan los

crigtiles amneillo-verdosos del cjemplo 11, en el procedi~

micnto citado mds arriba, opvramdo por lo demds, dol modo

indiendo en ol cjomplo,

% Ao
LI R

Ejomplo 13 saan

10 g dcl producto de la rcreeidn amarillonnaranjﬁ
obtenido segun ¢l c¢jemplo 10 sc disuclven nﬁadiendolosﬁgbh
jo ngitneidn, 2 una mezela de 50 ce de nitrobonceno y 150
ce de dcido sulfurico al 96%, o tcmperatura ambiontc. . Ia-
golueidn de color rojo intenso obtenida me introduce gota.
2 gota, bajo fucrie agitncidn, cn un intervalo de 30 miﬁﬁ—
%03, on 2000 ¢g do motanol, s¢ filtra 1o mass cristalinm..
am2rillo-verdosa scparada, sc lava con matanol y con agur
hagta neutralidnd y so sce2 o 609%. Bl pigmento osi obteni-
do, dc¢ color 2mrrillo vivo intcnsb, finamente dispcrso, po-
gco lag mismos propicdades colorantcs que ¢l pigmonto obte-
nido scgun el c¢jcmplo 11,

Sc obticnc un producto con anflogas propicdndes cutn-
do sc cmplonn las mismng onntidedes do eristalcs nmarillo-
verdosos obtenidos scgun ¢l cjemplo 11, ¢n lugar dcl pigmen~
to dcl cjemplo 10, proccdimicnto, por lo demds, como sc¢ des-
eribe on ¢l c¢jomplo.

_ Bjcmplo 14

16,7 g de 6~cloro-4-amidoquinaldint s¢ inftroduccn cn

und solucidn a 140¢ dc 42,9 g dc anhidrido tetracloroftilico

cn 300 ce de nitrobonecno., In mezela en retecidn se cnlicn-
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t2 n reoflujo, ~gitando durnntc 2 horns, con lo cual, ¢l pro-
ducto dc 17 condensncidn sc scprza paulatincmentc, cn forma

de ngujns annranjedes.

Después del cafricmicnto de 12 mezcla on relcciony”

, &8

hasta 1002 sc filtra y ¢l producto sc lava, succsivamentd,.

con 50 cec de nitrobonccno, 200 ce de ctnnol y 200 cc dc guns

a continuncidn sc scea a 602, S¢ obticnen 80 g do 4'-amido-

4,5,6)T7-pentacloroquinoftalont de 12 formula i
CONH, o1 .
| i o
. A Cl
L A1 »
= -
N * .
Cl/\/o\‘\l‘\]'/ N O 4 ..,
' { Cl
H |
b1

en forma de polvo cristalino pardo—ﬁnaraﬁjﬂdo con un punto
de fusidn por cneima dc 3602.

®l pigmento finnmentc disperso, preporcdo por solu—
cidn y procipitacidn del compucsto scgun ¢l cjcmplo 13, apli-
cado o tintns de imprcnta, proporeciona sobre papel impresio-
ncs amarillo-anaranjades de buch® solidez 2 12 luz,

Ejomplo 15 '

S¢ ealiapta 2 rceflujo, ~gitnndo durantc 4 horas, unt
suspchnsidén de 17;12 g dc 4=-cmido-6,8~dimutilguinaldina, 25,2
g do anhidrido tctrocloroftdlico y 7 cc do onhidrido acético
en 250 cc de deido acdtico glacial. In mezcla reacciontnte

amarilla sc cafria o 1002, sc filtra el producto de 12 cone
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dongacidn separado y 12 masa filtredn se lava con Qcido fco-
tico glacial y con agun. Dospuds de scenr o 602, 8¢ obtic~

ncn 25, g de 4iamido—6',8'~&ih¢ti1—4,5,6,7~totracloeoqu%no;f—

talona crigtalinn, amorilla, de 12 férmule: .

\ .

HC, XL\
NN ! .
I H /CO\/ A
| " .
N C0 A~ :
C, "
Hy
con un punto dc fusidn supcrior 2 log 3602, o

10 g d¢ cste producto son claborados como se iﬂgégn
ch ¢l ejemplo 13, Sc obticnc un pigmento cmorillo intcénso
quc, incorporado & tintis de imprent o bicn & hojns de po-
licloruro dc vinilo, proporcion” impresioncs o bicn colofn-
cioncs de¢ color amrrillo intcnso con excelcentes propicdrndcs
de solidesz,

Bjoemplo 16

2 g de 4'-mctil-4,5,6,7-tctracloroquinoftalona fina-
mente dispersadn, obtenidn scgun el cjomplo 1, sc cmpaston
cn molino Engelmonn con 5 g do barniz do imprunta de 12 si~
guicntc composicidns

29,4% dc ncoitc dc linnzn consistonte (300 Poisc)
67,2% 6w i " (20 poisu)
2,1% dc octonto du cobalto (8% dc cobalto) y
1,3% dc octoato dc plomo (24% de plomo)
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y lucgo, con nyudn de un clichd para proccdimicnto tipogrn-
. . . 2 : -
fico, sc imprime con 1 g/m” sobrc popcl couchd. Se obtionc

un impreso amrrillo intunso con bucnt golidez gencral, -, Sg

obticnon impresioncg izuzlmcente buchis con les pigmcntos. .
preparados, scgun 10 invencidn, indicados cn 1o siguicntd
- .

Tabla I: ’

TABLL I <
Ejcmplo Piguento Color de -1
n2 impresion.
17 4'motil~7" -cloro~4,5,5, T~tctra~ amarille, ¥er
clorogquinoftalona dosec - - .
18 4'-mctil-6'~nitro-4,5,6,T-tctrn amarillo "
cloroquinoftalonn e
19 4" —petil-0' —nitro~-4,5,6, 7-tetra amarillo ant
cloroquinoftalonn - ranjado -
20 4'=mctil~4,5,6,7,8"-cxaclorogqui 2mnrillo
noftalonn
21 4'-nnido-4,5,0,7~tctracloroqui~- amcrillo and
noftalona (segun cjemplo 10 ranjado
22 4t -nnido=4,5,6, 7~tctraclorogui~ amarillo
noftalons (scgun cjemplo 12%
23 4'—amido~4,5,6,7T-pentncloroquif amarillo ona
talont (segun cl cjemplo 14% ronjrdo -
24 4t -metil-4,5,6,7", 7' ~peutcloro cmarillo ver
%%inoftalonn (scgun ¢l cjemplo doso
25 4'~mnido~6',8'-dinctil~4,5,6,7" annrillo
~tetraclorequinoftnlona
26 4'—2mido-T',8"'-dinctil-4,5,6, 7~ amtrillo
totracloroquinoftalona
27 LY -fenil-4,5,6,7-tctracloroqui~ conrillo

noftalons
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In 4'-nctil-4,5,6, 7T-tetracloroguinoftzlona finamen~

te dispersc, obtenide scgun-cl-ejemplo 1, se incorpora 2
un? mezele de 1o siguientc coﬁpoéicidn:
100 partes de “Geon 1217 . clorur; de polivinilo, St

60 partes dc dinlfanilftalato

3 partcs de cgtabilizador "Ferroclere 900" ,5:«
("Geon y Forroclerc" son mareas de fobriea rogistmdas?.

En cuanto al "dialfanilftalato®, s¢ trata de un

»nya

didstor obtenido con deido ftdlico y uns mezcla de olocho-

- -
> a

les conocida comercizlmente bajo ¢l nombre de "alfnnolﬁei.

S¢ preparan dog coloracioncs decl pigmento, 2 sqbbf,
una de ellag, de tono lleno, cmpleando un 1% de pigmcnfﬁ"
de quinoftnlonn con regpecto al conteonido de cloruro de po-
livinilo de 12 mezele, y 1o otrn fobajadn, utilizondo un
0,1% dc pigmento dc quinoftalona y 1% do bidxido de titanio,
siendo ombos poreentajcs veferidos 2l contenido de cloruro
de polivinilo de 1o mezela, Ias hojas so preparan do 1o mo-
ner2 usutl, mcezcelando previamente los componentes, clabordn-
dolos lucgo en cl lamintdor mezelador, durantc 18 minutos a
1702, hastn obtener una coloracion homogenea y, acto segui-
do, s¢ cgtira en hojas cn la enlandrin, con un csgpesor de
capa de 0,4 mm,

Despucs se comprucha 1o golidez 2 la luz, a 1o mi-
gracidn y 1a resistencia al calor de las hojns, In solidez

a la luz sc mide exponicndo lasg hojas cn un fadcometro y
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compardndolas eventualncnte, con 1t csenle de czulce pore 1o
na (168), scgun ol British Standard 1006 (1961). In resisten

cin al calor sc determinn por enlentamicato de las hojag a
120% durantc 30 minutos y = 180% durante 15 minutos. ~ If re-

”

5. sistonecin o la migraceidn so mide prensmndo cnda hoja a'$5¢,
durontc 24 horng, 2 unt prcmion de unos 450 g, sobre uR2 ho-
ja du cloruro de polivinilo pigmentida de blanco, o,
Los resultados dc¢ los cnstyos rcalizndos so dancn
1n adjunta tabla 2 b2jo ¢l ejomplo 28, Se citan, adema, los
10. rosultados correspondichtos a cnsayos con otros pilgmentos do
quinoftalonz, scgun 12 invencion. ST
Pigmcnto deo ] .
Ejcm~ quinnftolona Tono de Solidez o  Resisten~  Solidez o
plo scgun cl c- color la luz cia al g o migra-
jemplo lor cion
28 1 amarillo buena buena bucna
29 2 amarillo~ muy buena muy
verdosgo bucna buen
30 5 aparillo- bucna auy bucna
anaranja- buana
do
. 1]
31 8 aparillo- buena nuy nuy
vérdoso bucna. bucna
32 10 . amerillo bucna vxeclonte nuy
* - bucna
33 14 amorillo- cxcclente  cxeolente  cxeclunte
anaranja-
do
34 15 aparillo cxcclenfe c¢xcelonte  oxeclento
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Tos pigmentos de quinoftalona, scgun 1o invencion,
finamentc dispersedos, scgun el ejemplo 1, indieados en 12

adjunta tabla 3, sc incowmporan o un barniz de cstufa del

-~ -

modo siguicntos ’ Lo

Para cade cjcmplo sc prepﬁ}a una pasta que coh@tﬁ
de: 1 parte de pigmento -y 3 partes de “Uresin BR. El cor-
tado sc obticne, cn cada caso, por mescla de 50 part&ézdc
un solucidn al 60% dec "Bockosol 3246" en xilol, 30 partcs
de "Super Beckamin 15177, 10 partes de xilol y 10 parteg, de
metileellosolve. El barniz sc prepara lucgo, dé la mapora
usual, aplicandosc un rocubrimicnto de cada prucha, ?OEEO
cartén o sobre hoja de nluminio., E1 ticmpo de horneqdhfes
do 30 minutos 2 un? temporatura de 1209, R

S¢ prceporan dos coloraciones del pigmento, a saber,
un2 mezela a2l 3% quo conticne 0,3 pnrtes de pigmento cn 10
partes do mczelr totnl y otrn contcnicndo 0,03 partes do
pigmento y 1 partc de bidxido de titanio cn 10 partes de 1o
mezcla total,

In solidez 2 la luz sc cnsay” del modo deserito con
el cjemplo 28. EL grado dc¢ resistencin al calor se mide
tambidn como sc¢ indice en el ejemplo 28, In soliduz al re-
barnizado se determinn robarnizando las hojas sobre earton
con 20% do bioxido dw titonio y tratando de muevo, en estu-

fa, o 1202 durante 30 minutos.
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BRI 3
pigmcnto do ]
Ejem=- quinoftzlonn Tono do S0lidcz o Resistuen-  Solidez 21
plo scgun ¢l color 1o luz cia ol ¢z  rcbarniza-
¢jemplo lor do
35 1 amnrillo buena auy ‘ buens
buenn [
a,,a
36 2 2marillos buena oy , bucna
verdoso bucna .
37 5 amarillo- bucha bucna ,fbuena
rojizo ,
38 8 amarillo- muy bucna muy
vordoso buena .. bucna
39 10 amarillo bucna cxeclentc | muy
‘*buend
40 14 amarillo- bucna muy cxeclente
. rojizo bucha P
41 15 amarillo rauy cxeclente oxcclente
buena
Ejemplo 42

3 g de 4'-amido-4,5,6",7-pentacloroquinoftalona (for-
ma rojizn) ee incorpornn a 1000 g de unn masa de caucho, pre-
viamcnte preparada mediante 20-~25 pasos, sin cnlentar, por un
laminador mezelador de dos cilindros, de 1o mezcla siguicnbe:

1000 g d¢ cnucho naturnl, eelular, clziro
750 g de crota levigado
100 g d

(64

éxido-de zine
30 g dc bioxido de titanio (Rustiox CR)
7,5 g dc mcfﬁnptobenzotiﬁzol

1 g de disulfuro dc tetrametiltiuram
10 g dec deido estearico

20 g de aczufre.
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El caucho pigmentado se vuleaniza lucgo, durantc 10

minutos a2 110-120%, cn unt prenst etlontnda por vapor, & und

. 2 .
prosion de 14 kg por cam, . §e¢ obticnce un caucho colorgado dc

amarillo intcnso, . o
3¢ ohticncn rcsultados nn&logos al cmplecy log-ais-
mtg cantidades de los pigmentos de guinoftnlonn indicddos en
1n siguivnte t2bln,4, procedicndo, por lo demds, comafén‘el
cjomplo. ~?~

TABL: 4 s

e at

Ejenplo  Pignmento de guinoftalona Color del cauchg’

scgun ¢l cjenmplo ~-
43 1 amrilleo
44 5 amarillo rojizo
45 10 : ) a2marillo verdo~o
46 15 ~marillo
Ejomplo 47

16 g dc 4'-nctil-4,5,6,7=tctraclorogquinoftalona, ¢n
forma do torta prcnsada humeds, contenicndo 20% de colordn—
tc y 2 g de dinnftilactano-disulfonato sodico, seo pulverizan
durante 48 horcs c¢n un molino dec boles,

In dispersion que rosulta, sc incorpora, agitnndo; a
10.000 g ds masa de viscosd, contunicndo 7,5% de colulosa,
se purgs el nirce durantc 5 horas & la presion de 500 mm de
moercurio y lucgo s¢ hila cn una miquins do hilar de labora-

torio, de 4 toberas,
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Despues de lavar y scear, so obticne une fibra ama-

rilla brillante con buchns propicdades doc solides.
Sc obticncn resultados similorcg cmplcondo los mig~
mas contidades de los pigmentos citados ¢n la tabla B “siguichn

te y proccdicnde, por lo demds, comuv quedn descrito cr ¢l

cjemplo, san
TABLL 5 o

Bjemplo Pigmonto de quinoftzlona, Color decl matér;al
segun ol cjoemplo hilado saas™
48 2 amarillo verédé5
49 10 amarillo verdoso

muy brillante,,

50 14 cmarillo rojizo
muy brillante

51 15 aparillo
nuy brillante

Ejemplo 52

Un dispcrsion, sreparada scegun cl cjcmplo 1, de
4'-mctil-4,5,6,7-tetracloroguinoftnlonn, se trata con sufi-
ciente cantidad dc¢ un agentc fensioactivo no ionogeno, de
modo que sea cstable ¢n ua color de cmulsion de aecctato de
polivinilo, 3 g dc,pigmento, como dispersion cstabilizada,
sc¢ neczclan co£‘300 g do pintura blanca, conh lo gue resulta
unn pigmontacidn d¢\c§lor amrrillo elaro. Por aplicacion
sobre cartdn blanco sc producc un rocubrimicnto amarillo
claro, intcnso, con buenis propiedades de solidez.

S¢ obticnon resultados analogos proccdicndo como se
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deseribe en ¢l cjoemplo, pero cmpleando las mismts cantidadces
9

de los pigmentos citadus cn 12 siguicntc table

TABTA 6
e — .
5. Ejcmplo Pignento de quinoftalona, Color dcl meep-
scgun ¢l cjcmplo brimiento
53 2 aparillo verdoso
' intenso -,
54 5 amorillo rojizo
intenso
55 10 apnrille verdoso
10. intenso
56 14 amarillo rojizo
intengo - -
57 15 amarillo intenso

15,
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NOTa

4 P2

eserito ¢l objeto del prescnte invento, =+ »°

Yu ot

1Y)

se declaran nucvas y de propia invoncidn, las siguicntos
reivindicaciones, con prioridad de lo solicitud de phatente

britanica n® 23307/66 del 25 de Mayo dc 1966. o

-

5. 1. Procedimicnto para la proparacidén de pigmentos

de quinoftalona solubles cn agua de la férmula I *° ;

“a ,3

PRt

10, //)\\?/jA\\ L- i ;ﬁfj\\ (1)

15. on la que
Y19 YQ{ Y3.e Y4 significa in@epondientomonte en~
* tre si, hidrégono, cloro, bromo, cl grupo
nitro ‘o cl grupo netilico,
2  sigmifica hidrégeno, ¢l grupo pentilico,
20, metilico o ~CONH,-,

2
caracterizado porquc sc condensa anhidrido del deido
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totracloroftdlico con un compucsto d¢ quinaldina de la

férmula II

[ESCERE T t. -

" Yl' Z .
2
\.,’/ ' .A" .., b,
[{
L] [ . (I1)
AN N '
v/ )
S o
en la que ‘ N

. . v “m

TRoY YS’ T,y Z tienen la significacidn indi-

cada antoriormente.

2, Proccdimicnto scgun la reivindieacidn 1, carac-
terizado por la gtilizacién de un derivado de quinaldina
de la férmula IT, on 1a que % significa ol grupo metili~
o 0 ~CONHy~ o Y., ¥y, Y3 ¢ ¥, significon hidrdgeno o
uno o dog Y significan cloro, bromo, cl grupo nitro o

el grupo metilico,

3. Proccdimionto, segin las rcivindicaciones
1y 2, caracterizado por la utilizacidn do cloruro de cine

oxento de agua comd agente de condensacidn,

4. Proccdimionto segun la reivindicacidén 1,
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QUe en una alternativa ds roalizacidn sc caracteriza por-
que se condensa anhidrido del deido tetracloftdlico usual
on ¢l mercado en prosencia de anhidrido do acido acéfiso
on deido acdético glacial con un compuesto de quinalhiéﬁ

?

de la férmula I, “

4

0

4. Proccdimicnto para la preparacidn de pigmentos

RPN

de quinoftalona sclubles cn agua .

Scgun se describc y reivindica on la presen~

> 2

to memoria descriptiva que consta de 31  hojas foligdas

y escritas a mdguina por una sola carea. ST

Madrid, a 2.

D.a.

PRSP

Fismedos JOSE RODRIGUEZ

.
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