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P A T E N T E  

, DE

I N V E N C I O N  .-Y

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPAMCION DE PIGMENTOS DE QUI-' 

NOFTALONA SOLUBLES EN AGUA", a favor de la firma suiza J.R. 

GEIGY, A.G., residente en BASILEA (Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA '

La presente invención se re fiere  a nuevos pigmen­

tos de quinoftalona, procedimiento para su preparación, 

procedimientos para colorear y pigmentar materiales orgá­

nicos utilizando los nuevos pigmentos y, como producto 

5. industrial, e l  material coloreado y pigmentado con estos

pigmentos.

Se ha encontrado que se obtienen nuevos y va lio ­

sos pigmentos de quinoftalona, intensos e insolubles, de 

la formula

8AD OFHGÍNAL



5.

- 2

(I)

en la cual

10.

15.

Y1' Yg, Y3 e Ŷ  significan, independientemente--- 

entre s i, hidrógeno, cloro, bromo, e l "  

grupo nitro o metilo y

Z * s ign ifica  hidrógeno, los grupos fen ilo , 

metilo o -CONHg-, -

a l condensar e l anhídrido tetracloro ftá lico  con un com­

puesto de quinaldina de la formula

2 0 .

.en la que

Yi Z

(II)

Y-], Yg, Yj e Ŷ_ y Z tienen e l mismo sign ifica 

do que se indica en la formula I,
25.
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10.

15.

2 0.

25.

El nombre 3el compuesto de origen, quinoftalona, 

corresponde a la denominación empleada on "Chemical Abs­

tracts" y, para mayor facilijdad.^j30 presenta aquí por la 

fórmula I I I  que comprende también las estructuras lím i­

tes mosomcras de las fórmulas IV,¡ V.

( I I I )

(IV )

N*'
(V)

la condensación del anhídrido tctracloro fta lico  

con un compuesto do quinaldina de la fórmula I I  a qui- 

noftalona do la fórmula I, según la presente invención, 

so efeotua en general, calentando los participantes en 

la reacción, con preferencia en un disolvente orgánico 

anhidro, inerte respecto a ambos componentes de la reac-
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5.

10.

15.

20.

25.
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ción, como por ejemplo, nitrobcnccno, mono-clorobencono, 

o-diclorobenceno, acido acético g lac ia l o dimctilforma- 

mida, coa prcfencia temperaturas catre 50- y e l puato 

de ebullición do la mezcla rcaccioaante, coa ventaja, 

en presencia de un agente de condensación. Como agento 

de condensación puede servir, por ejemplo, e l cloruro 

de zinc anhidro. El producto de la reacción obtenido se 

a ísla  por procedimientos usuales, por ejemplo, por f i l ­

tración o por eliminación del disolvente orgánico por 

destilación o por arrastro coa vapor de agua, pudicado 

purificarse mas por lavado del residuo con disolventes 

orgánico y agua o por recrista lización .

Una modificación del procedimiento según la in­

vención para preparar pigmentos do quinaftalona do la 

fórmula I, consiste en condensar en presencia de anhí­

drido acético en ácido acético, un compuesto de quinal- 

dina de la formula I I  con e l anhídrido tcto fta lico  co­

mercial que está formado por una mezcla de ácido y anhí­

drido tere fta lico , con lo cual, durante la condensación, 

del ácido tere fta lico  se forma e l correspondiente anhí­

drido. Para e llo , se- ha do emplear suficiente cantidad 

de anhídrido acético para garantizar la transformación 

del ácido tetracloro ftá lico  en su anhídrido y la f i j a ­

ción del agua que se forma. En general, la condensación 

puede sor realizada a menos temperatura que con e l  em­

pleo como disolventes, del nitrobenccno, o-diclorobence-
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no o dimetilformamida, por ejemplo, a temperaturas do 50 

hasta 120^. El producto de la condensación puede aislar 

se por filtrado, u t í " '3ando g,icho  ̂filtrado  oomo disolven 

tos para una condensación d ltoriór, por adición do una 

cantidad correspondiente de anhídrido^adeticó.

Los pigmentos preparados según la invención pre­

sentan, según sean los, sustituyentcs do la molécula do 

quinoítalo'na y e l proceso de condicionamiento empleado, 

tonos puros de color, desdo amarillo o anaranjado, do 

una elevada e improvista intensidad y b r illo , junto a 

unas propiedades óptimas de solidez.

Para reducirlos a una forma finamente dispersa 

so disuelven, por ejemplo, en un ácido concentrado y se 

precipitan diluyendo las soluciones con agua, bajo ag i­

tación intensa. Como disolventes entran en considera­

ción, por ejemplo, e l ácido sulfúrico concentrado o los 

ácidos polifosfóricos o los ácidos carboxilicos a l i fa t i -  

cos como e l ácido d i- o tri-coroacctico, Sin embargo, 

la pulverización fina puede conseguirse también, por 

h idró lis is acida de sus sales de metal alcalino en solu­

ción acuosa o también, moliéndolas en presencia do sa­

les inorgánicas u orgánicas, eliminablos después con d i­

solventes y, ovcntualmcnte, disolventes orgánicos, ác i­

dos o bases, como agentes auxiliaros de la molienda.

Pueden emplearse disolventes orgánicos solidos o 

líquidos a temperatura ambiente. Los colorantes pigmen-
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5.

-10.

15.

25.

les como barnices, lacas, lacas secadas en estufa, colores * / ' 

para e l estampado, caucho, plásticos a baso de polímeros 

sintéticos en forma fibras, películas o en masa, papel

0 tex tiles , utilizando los nuevos pigmentos de la formula

1 finamente dispersados, obtenibles según la invención.

Como cjomplos de plásticos de polímeros sintoticos^"'" 

pigmcntablcs con e l procedimiento según la invención, se 

citan: policloruro de v in ilo , polictilono, polipropileno y/ . 

otras poliolefinas, po lics tiro l y copolímcros del po liosti-,..* 

ro l, celulosa regenerada, asi como e l caucho natural y e l 

sin tético.

Los productos pigmentados obtenidos con estos pig­

mentos se tistinguon de los obtenidos con los pigmentos 

comparables de quinoftalona, de análoga constitución, como 

por ejemplo, la 4'-mctil-4,5,6,7-tetrabromoquinoftalona, 

4-amino-4,5,6,7-tctrabromoquinoftnlono. 6-otoxi-4,5 ,6 ,7- t e - . 

tracloroquinoftalona, 4-motoxi-4,5 ,6,7-totracloroquinofta- 

lona y 4'-anilino-4,5,6,7-totracloroquinoftalona, por sus 

excelentes propiedades de solidez, particularmente por su 

elevada intensidad de color, pureza de matiz y buena s o li­

dez a la luz, caracterizándose por sus intensos y brillan ­

tes tonos desdo e l amarillo hasta e l anaranjado junto con 

buenas solideces a lnjLúz, a l robnrnizado, a la migración 

y a los disolventes, por ejemplo, tric loroctilcno , toluol, 

2-etoxictanol o motilontilcotona y ademas, por su resisten­

cia a l calor. La excelente resistencia a ¡la luz y a l calor,
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junto con la intensidad y brillantez do los matices so mani^

finstan especialmente, on los preferidos pigmentos do qui- ^

noftalona de la forma "a I  en''Ia**cual, Z sign ifica  e l  grupo ^
'' ' . 

metilo o e l  -CONHg o Y], Y2, Ŷ  e Y^, hidrógeno o bien do -

los 4 sustituyontcs Y, uno o dos de e llos  significan cloro, 

bromo o los grupos nitro o motilo.

Los siguientes'ejemplos sirven para aclarar e l in-J 

vento con más detalle, aunque sin lim itarse. En e llos  par-̂  

tes y porcentajes se refieren  a l peso. los temperaturas se­

dan en grados Celsius.

Ejemplo 1

Se calienta durante 1 hora bajo re flu jo , uns suspen­

sión de 100 g de anhídrido tetracloro ftá lico  y 32 g de 2,4- 

dimotil-quinolina en 190 cc do dimetilformamida. Una voz 

enfrada la mezcla reaccionante, e l  producto do condensación 

precipitado so f i l t r a r s e  lava con etanol y se soca. Asi se 

obtionon 47,2 g de 4'-motii-4,5,6,7-tetracloroquinoftalona 

que precipita por rccrista lizacion  en nitrobcncono en forma 

de crista les pardos do punto de fusión 356-3583. El produc­

to corresponde a la fórmula

01
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-10.

15.

20.

25.

Después de pulverizar los crista les con una canti-  ̂.* 

dad nuevo veces mayor que su peso, do una mezcla de aceta- 

to sódico y sulfato sódico y del tratamiento operatorio
' .j ̂  t

usual para la molienda, so obtiene un colorante pigmento-  ̂

r io  amarillo b rillan te, finamente disperso. Los colores 

do imprenta obtenidos con e l, dan sobre papel, una imprc-  ̂

sión amarillo-verdosa con buenas solideces generales.

Ejemplo 2 - ^

30,8 g do anhídrido tctracloro fta lico  so introdu- . * 

con on una solución do 21 g de 7-cloro-2,4-dimotilquinoli- 

na en 120 cc de nitrobcnccno. la mezcla se calienta luego*,

- agitando, bajo refrigerante de re flu jo , durante 1 hora. Des­

pués de en friar la mezcla en reacción, e l  producto de con­

densación separado se f i l t r a ,  se lava con nitrobcnccno y 

ctanol y se seca. Se obtionon 34,6 g do 4 '-m otil-7 '-c loro- 

4,5,6,7-totracloroquinoftalona en cristales aciculares ama­

r i l lo s .  El producto corresponde a la siguiente fórmula

' y puede ser recristalizado en nitrobcnccno. Punto do fu­

sión 3559. Después de pulverizar los crista les con nueve 

veces su poso de una mezcla de sulfato sódico anhidro y de
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acetato sódico, en presencia de una pequeña cantidad do xi-1  ̂ . 

lo l  y de efectuar las operaciones usuales de la molienda, 

so obtiene un pigmento amarillO'-vd.vo, finamente disperso.

Con e l se obtienen tintas de imprenta que dan sobre papel,' 

impresiones de color amarillo-verdoso de buena resistencia 

a la luz. Con e l mismo pueden teñirse las hojas de p o li-  

cloruro do v in ilo  en tonos brillantes do color amarillo ' 

verdoso, do muy buenas resistencias a l calor y a la luz.

Se obtiene un pigmento do propiedades análogas, s i/ , 

en lugar de la 7-cloro-2,4-dimotilquinolina, se emplean 

oantidados equivalentes de 7-bromo-2,4-dimetilquinolina y 

so procedo, por lo demás, como so indica en o l párrafo 1 

del ejemplo.

Bjemplo 3

A 121 g do anhídrido tetracloro ftá lico  se agrega 

una suspensión de 40,4 g do 8-nitro-2,4-dimetilquinolina 

en 180 cc de nitrobcncono y la mezcla obtenida se calien­

ta a reflu jo  durante 15 minutos. Después do Gnfriar la 

mezcla reaccionante, e l  producto do condensación precipi­

tado se f i l t r a  y se lava con nitrobcnccno y etanol y se 

seca. Se obtiene do esto modo 85 g de 4 '-m otil-8 '-n itro- 

4,5,6,7-tetracloroquinoftalona de la fórmula
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10.

15.

2 0 .

3 4 0 9 6 8
como polvo pardo. Rendimiento: 90% del teórico. Después . . 

de recrista lización  en nitrobonccno, se obtiene e l pimen- '** 

to en forma do crista les anaranjados acicalares con an 

panto do fasión por encima de 360-. * '

Dospaós de elaborar e l prodacto como se indica en 

e l  ejemplo 1, se obtiene an colorante pigmentario anaran­

jado, finamente dispersado. las tintas de imprenta con ' ' 

é l  preparadas, prodaccn sobre papel intensas y brillantes - 

impresiones anaranjado-amarillentas de excelente solidez ' - . 

a la laz. las hojas de policloraro de v in ilo  se tiñen con 

é l, de color naranja amarillento b rillan te, con excelente 

solidez a l calor y a.la  laz.

Ejemplo 4

Una saspensión de 316 g do anhídrido tctracloro f- 

tá lico  y 157 g de 2,4-dimctilqainolina se calientan a ro- 

f la jo  en 1050 ce de acido acético g lac ia l y 102 ce de an­

hídrido acético, darantc 6 horas. El prodacto de la reac­

ción so f i l t r a  en caliente, se lava con acido acético ca­

lien te, laego con alcanol y se seca a 603.

Se obtienen asi 345 g dó 4 '-m etil-4 ,5 ,6 ,7-tetra- 

cloroqailnoftalona en forma de crista les pardo-amarillen­

tos, con an panto do fasión de 354-358S. El pigmento es 

idéntico a l del ejemplo 1.-

Éjcmplo 5
Una saspensión de 1280 g de anhídrido tctracloro f- 

tá lico  y 777 g de mononitro-2,4-dimotilquinolina en brato



(una mezcla aproximadamente 2:1 de los derivados 6- y 8- 

mononitro) so calienta a re flu jo  durante 23 horas en 5250 

ce de ácido acético g lac ia l y.5C)(? ce do anhídrido acético.- 

El producto do la reacción que precipita, se f i l t r a  luego- 

en caliento en f i l t r o  de Buohnor y se pone en suspensión, 

en 4200 ce de ácido acético g lac ia l caliente durante 15 

minutos, se f i l t r a  en caliento, se lava bien con agua y -- 

se seca. ' ' '

De esto modo se obtienen 1650 g de una mezcla de- -' 

4'-metil-6'-nitro-4,5,6,7-totracloroquinoftalona y 4'-me-.' 

til-8 '-n itro-4,5,6,7-tetracloroquinoftalona de la fórmula

en agujas amarillo oro, con un punto de fusión do 300-.

Después de la pulverización con una mezcla de aco- 

tato sódico y sulfato sódico, se obtiene un colocante pig­

mentario que incorporado a tintas de imprenta, da unas im­

presiones intensas y brillantes de color amarillo ro jizo  

quo posoc excelentes propiedades generales do solidez.

Ejemplo 6

la mezcla en bruto do pigmentos do quinóftalona 

según e l ejemplo 5, es purificada hirviéndola con cinco
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veces su peso do nitrobcnccno y so f i l t r e  la solución en­

friada. Con este tratamiento las proporciones reciprocas 

en poso do ambos componentes de la mezcla, no se altcrap  ̂

esencialmente. ' ''

5. las agujas amarillo-anaranjadas obtenidas so dia-*-*"

persan finamente por disolución y precipitación on acidóI* 

sulfúrico concentrado. Se obtiene un pigmento con propio-, 

dados análogas a las descritas en e l ejemplo 5, e l  cual^- 

incorporado a tintas de imprenta, produce impresiones b r i-  

-10. liantes de color naranja, con muy buenas propiedades genp-̂

rales de solidez. -----

Ejcmplo 7

207,6 g de anhídrido to tracloro ftá lico  comercial 

(conteniendo un 80% de anhídrido to trac lo ro ftá lico ) se in- 

15. troduccn on 228 ce de nitrobonceno. A la mezcla resultan­

te so agrogan 89,9 g de 2,4-dimctil-7-cloroquinolina, mez­

cla que se calienta luego a re flu jo  durante 2 horas. Des­

pués de enfriar la mezcla a 125°, e l producto de condensa­

ción que se separa se f i l t r a ,  se lava con nitrobonceno y 

20. ctanol y se seca.

Se obtienen asi 189 g do 4'-m otil-4,5,6,7,7 '-pen- 

tacloroquinoftalóna. El pigmento es idéntico a l descrito 

en e l ejemplo 2.  ̂ '

Ejemplo 8

25. Una solución de 30 g de 2,4-dimctil-5,8-dicloro-

quinolina en 60 oc de nitrobonceno se introducen en una



suspensión do 45 g de anhídrido tetrnclorofta lico en nitro-

benceno. A la mezcla en reacción se agregan otros 120 cc

do nitrobencono y la mezcla *'sc "calienta a re flu jo  durante^

30 minutos. Una vez fr ía , e l producto de la condensación*'
\  *  *  *

separado se f i l t r a ,  se lava con nitrobencono y otanol y**se-* 

seca. De este modo se obtienen 21 g do 4'**nietil-4,5?5'¡6¡- 

7,8'-oxacloroquinoftalona de la fórmula

C1

01

C1

como polvo amarillo brillante con un punto de fusión supe­

r io r  a los 3603.

Después de pulverizar con cloruro calcico se obtie­

ne un colorante pigmentario amarillo vivo, finamente d is­

perso que, incorporado a una tintado imprenta, proporciona 

sobre papel impresiones amarillo-vordosas de solidez to ta l

característica.

Ejemplo 9

20 g do 2-metil-4-fonilquinolina disueltos en 6 cc 

de nitrobencono se añaden a 52,5 g de anhídrido tetraclo- 

ro ftá lico  y la mezcla reaccionante se calienta a re flu jo  

durante 11/2 horas. Después de enfriar la mezcla, e l  pro­

ducto de la reacción que se separa, se f i l t r a ,  se lava con 

nitrobencono y otanol y se soca.
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Se obtienen asi, 41 g de 4 '-fen il-4 ,5 ,6 ,7 -totraclo- 

roquinoftalona de la fórmula

5.

10.

15.

20.

25.

que cris ta liza  en nitrobcnccno en agujas amarillas con, na 

punto de fusión por encima de 3609. _

Después de pulverizar con cloruro sódico se obtie- 

no un pigmento amarillo brillante que a l u tiliza r lo  en-una 

tinta de imprenta da sobre papel impresiones amarillo ver­

dosas de solidez to ta l característica.

Ejemplo 10

Se calienta a re flu jo , agitando, durante 18 horas, 

una mezcla de 46,5 g do amido-quinaldina, 143 g de anhídri­

do tctraclo ro fta lico , 28, ce de anhídrido acético y 1000 ce 

de deido acético g lac ia l, con lo que se forma una parto cris­

talina do color naranja. Se enfría hasta 1009, ge f i l t r a  y 

la torta filtrad^  so'lava con 100 ce de ácido acético gla­

c ia l. El filtrad o  se. trata luego, con 46,5 g do amidoqui- 

naldina, 71,5 g de anhídrido te trac lo rftd lico , 28 ce de 

anhídrido acético y suficiente acido acético g lac ia l para 

que e l  volumen reaccionante alcance 1000 ce; acto seguido,
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como so ha descrito antes, so calienta a re flu jo , con lo que

e l producto de la reacción nuevamente formado es aislado y

lavado con acido acético gla-cindrr Este proceso so repito do

nuevo con las mismas cantidades, so a ísla  por filtra c ión  una
 ̂ * * *

vez más, o l producto formado y só lava con acido aceticd*gla- 

c in l.

Se juntan las 'tres  tortas así obtenidas, se lavah'- 

con agua exenta do acido acético, so agitan 1/2 hora enana 

solución calionto do carbonato sódioo, so f i l t r a ,  se lava,, 

hasta neutralidad con agua y se soca a 609. so obtionel 308 

g de 4'-amido-4,5,6,7-tetracloroquinoftalona en crista les" 

aciculares amarillo-anaranjados, con un punto de fusión* de„ 

más de 3609.

El pigmento finamente disperso, obtenido por pulve­

rización con cloruro sódico, aplicado en una tinta de impron­

ta, da sobro papel impresiones amarillo anaranjados do muy 

buena solidez a la luz.

Ejemplo 11

15,7 g de anhídrido tctracloro ftá lico  se disuelven 

en 75 ce do nitrobenccno calentando a 1809, se trata en e l 

termino do 5 minutos con una solución añadida gota o gota, 

do 9,3g de 4-amidoquinaldina en 50 cc de nitrobenccno y, 

acto seguido, la mezcla reaccionante so mantiene on agita­

ción bajo re flu jo , durante 2 horas. la pasta cris ta liza  

amarilla resultante se f i l t r a  a 1009, se lava la torta con 

etanol y se soca a 609.
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Se obtienen 12,3 g de 4'-amido-495,6,7-totracloro-

quinoftalona de La fórmula:

CONHg ci \
/ ' * *

i j! L  << it j

H ! C1
C1 '

en forma de crista les acicularos, de color amarillo verdo­

so con un punto de fusión por encima do los 360°. El pr̂ Or", 

ducto representa otra forma de compuesto de quinoftalona;-.. 

según e l ejemplo-10 y presenta análogas propiedades.

Ejemplo 12

10 g del producto amarillo-naranja obtenido en la 

reacción del ojomplo 10 se ponen en suspensión en 1000 ce 

de una solución acuosa a l 5% de hidróxido sodico, se calien­

ta a 803 bajo agitación enérgica y luego se mantiene a esta 

temperatura durante 20 horas. If- dispersión roja formada, 

de la sal sódica do la 4'-amido-4,5,6,7-tetracloroquinofta- 

lona se deja caer, gota a gota, en acido acético agitando 

fuertemento, la suspensión amarilla obtenido se f i l t r a ,  se 

lava con agua neutra y so soca. De este modo se obtiene un 

pigmento do intenso color amarillo, finamente dispcrsablc, 

que poseo análogas propiedades colorantes que o l producto 

descrito en e l  ejemplo 11.

Se llega a l mismo producto fin a l, s i en lugar del
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producto amarillo-naranja del ejemplo 10, se u tilizan  los 

crista les amarillo-verdosos del ejemplo 11, en e l procedi­

miento citado mas arriba, operando por lo demás, dol modo, 

indicado en e l ejemplo. "

Ejemplo 13 ' ^

10 g del producto de la reacción amarillo-naranja 

obtenido según e l ejemplo 10 se disuelven añadiondolos.bp- 

jo agitación, a una mezcla de 50 ce do nitrobcnceno y 1-50 

ce de ácido sulfúrico a l 96%, a temperatura ambiente. ..La- 

solución de color rojo intenso obtenida se introduce gota, 

a gota, bajo fuerte agitación, en un intervalo do 30 minu­

tos, en 2000 co de motanol, se f i l t r a  la masa cristalina- 

amarillo-verdosa separada, se lava con mctanol y con agua 

hasta neutralidad y se seca a 60-. El pigmento así obteni­

do, de color amarillo vivo intenso, finamente disperso, po­

seo las mismas propiedades colorantes que e l  pigmento obte­

nido sogun e l ejemplo 11.

Se obtiene un producto con análogas propiedades cuan 

do se emplean las mismas oantidados de cristales amarillo- 

verdosos obtenidos según e l ejemplo 11, en lugar dol pigmen­

to dol ejemplo 10, procedimiento, por lo demás, como se des­

cribe en e l ejemplo.

Ejemplo 14

16,7 g de 6-cloro-4-amidoquinaldina su introducen en 

una solución a 140- de 42,9 g do anhídrido tctracloro ftá lico  

en 300 ce de nitrobcnceno. la mezcla en reacción se enlien-
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5.

- 10,

ta a re flu jo , agitando durante 2 horas, con lo cual, e l  pro­

ducto de la condensación so sopara paulatinamente, en forma

de agujas anaranjadas.
, "„** * Después del enfriamiento de la mezcla en reaccioné

hasta 1009 se f i l t r a  y e l producto se lava, sucesivamente,''

con 50 ce de nitrobcnccno, 200 ce de otanol y 200 ce de 'a;gua;

a continuación se soca a 609. ge obtienen 80 g do 4'-amido-

4,5,6¡'7-pontacloroquinoftalona de la formula

15.

25.

en forma de polvo cristalino pardo-anaranjado con un punto 

de fusión por encima de 3 6 09 .

El pigmento finamente disperso, preparado por solu­

ción y precipitación del compuesto según e l  ejemplo 13, a p li­

cado a tintas de imprenta, proporciona sobre papel impresio­

nes amarillo-anaranjadas do bucha solidez a la luz.

calienta a re flu jo , agitando durante 4 horas, una 

suspensión de 17,12 g de 4-amido-6,8-dimutilquinaldina, 25,2 

g do anhídrido totracloro'ftálico y 7 ce de anhídrido acético 

en 250 ce de ácido acético g lac ia l. la mezcla reaccionante 

amarilla se enfría a 1009, se f i l t r a  e l producto de la con-
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donsación separado y la masa filtrada  so lava con àcido ace­

tico  g lac ia l y con agua. Después de secar a 609, se obtie­

nen 25, g do 4-amido-6',8'-dimJtÍ'l-4,5,6,7-tetracloooquinolf- 

talona cristalina, amarilla, de la formula: ' .1

en e l ejemplo 13. So obtiene un pigmento amarillo intenso 

que, incorporado a tintas de imprenta o bien a hojas de po- 

licloruro de v in ilo , proporciona impresiones o bien colora­

ciones de color amarillo intenso con excelentes propiedades 

de solidez.

2 g de 4'-m ctil-4,5,6,7-^otracloroquinoftalona fina­

mente dispersada, obtenida según e l ejemplo 1, se empastan 

en molino Engclmann con 5 g de barniz de imprenta de la s i ­

guiente composición:

29,4% de aceite de linaza consistente (300 Poise)

67,2% " " " " " (20 poiso)

2,1% de octoato do cobalto (8% do cobalto) y 

1,3% de octoato de plomo (24% de plomo)

con un punto do fusión superior a los 3609. "Jj*

10 g de este producto son elaborados como se indica

Ejemplo 16
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y luego, con ayudo do un cliché para procedimiento tipogra-

fico , se 2 , imprime con 1 g/m sobre papel couchc., Se obtiene

un impres o amarillo intenso con buena solidez general. Se

obtienen impresiones igualmente buenas con los pigmentos. .

5. preparados, según la invención, indicados en let siguicntjd

Tabla 1: -

T.A.B L*i- 1

10.

Ejemplo
n̂ Pigmento Color de -lá 

impresión.

17 4 'm otil-7 '-cloro-4,5 ,6 ,7-totra- 
cloroquinoftalona

amarilioJver 
doso ' - -

18 4 '-m etil-6 ' -n itro-4 ,5 ,6 ,7-tctra 
cloroqu i  noftalona

amarillo '/I

19 4 '-m ctil-8 '-n itro-4,5,6,7-totra 
cloroquinoftalonn

amarillo ana 
ranjado

15. 20 4 '-m etil-4,5 ,6 ,7 ,8 '-oxacloroqui 
nof talona

aaiarillo

21 4 '-nmido-4,5 ,6,7-tetracloroqui- 
noftalona (s- ĝun ejemplo 10)

amarillo ana 
ranjado "

22 4 '-amido-4,5 ,6 ,7-tctracloroqui- 
noftalona (según ejemplo 12;

amarillo

20.
23 4' -amido-4,5,6,7-pe n*(;ac loroquif 

talona (según e l ejomplo 14)
amarillo ana 
ranjado

24 4' -m ctil-4 ,5,6,7' ,,7' -pcntacloro 
quinoftalona (según e l  ejemplo 
2) '

amarillo ver 
doso

25 4'-amido-6',8 '-dimetil-4,5,6,7' 
-to tracloroqulnoftalona

amarillo

25.
26 4'-am ido-7',8 '-dim otil-4,5,6,7-

totracloroquinoftalona
amarillo

27 4 '- fo n il-4 ,5 ,6,7-totracloroqui- 
nof talona

amarillo
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Ejemplo 28

Lo 4'-nctil-4,5,6,7-tetracloroquinoftalona finamen­

te dispersa, obtenida sogun'--cl'-&jcmplo 1, se incorpora a
*-

una mezcla do la siguiente composición: "

100 partes de "Geon 121" . cloruro do po liv in ilo .

60 partes de d ia lfán ilfta la to  . "J*

3 partes do estabilizador "Forreelere 900"

("Geon y Forroelere" son marcas de fabrica rogistadas').

En cuanto a l "d ia lfan ilfta la to ", se trata de un  ̂ - 

dicstor obtenido con deido ftd lico  y una mezcla de alcohp-- 

los conocida comorcialmonte bajo e l  nombre de "alfanol".- .

Se preparan dos coloraciones del pigmento, a saber*, 

una de ellas, de tono lleno, empleando un 1% de pigmento* 

do quinoftalona con respecto a l contenido do cloruro de po­

liv in ilo  do la mezcla, y la otra rebajada, utilizando un 

0,1% de pigmento do quinoftalona y 1% do bióxido do titan io, 

siendo ambos porcentajes referidos a l contenido do cloruro 

do po liv in ilo  do la mezcla. las hojas so preparan do la ma­

nera usual, mezclando previamente los componentes, elaborán­

dolos luego en e l laminador mezclador, durante 18 minutos a 

170 ,̂ hasta obtener una coloración homogénea y, acto segui­

do, se estira en hojas en la calandria, con un espesor do 

capa do 0,4 mm.

Después se comprueba la solidez a la luz, a la mi­

gración y la resistencia a l calor de las hojas. la solidez 

a la luz se mido exponiendo las hojas en un fadeometro y
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comparándolas cvcntualmcntc, con la escala do azules para la­

na (168), según o l British Standard 1006 (1961 ). la resisten 

ció o l calor se determina por calentamiento de los hojeas, a 

120- durante 30 minutos y a 180- durante 15 minutos. ' Lt re- 

5. sistoncia a la migración so mide prensando cada hoja a--1*5-,

durante 24 horas, a una presión de unos 450 g, sobre una ho­

ja de cloruro de po liv in ilo  pigmentada do blanco. .j*,".

Los resultados de los ensayos realizados so dan*en 

la adjunta tabla 2 bajo e l ejemplo 28. Se citan, adorna,̂  los 

10. resultados correspondientes a ensayos con otros pigmentos do

quinoftalona, según la invención.

TñBLA 2

Ejem­
plo

Pigmento do 
quinaftolona 
según o l o- 
ricmnlo

Tono de 
color

Solidos a 
la luz

Resisten­
cia a l ca 

lor

Solidez a 
la migra­

ción

28 1 amarillo buena buena buena

29 2 amarillo-
verdoso

muy
buena

buena muy
buena

30 5 amarillo-
anaranja­
do

buena muy
buena

buena

31 8 amarillo-
verdoso

buena muy
buena.

muy
buena

32 10 amarillo buena excelente muy
buena

33 14 amarillo-
anaranja­
do

excelente excelente excelente

34 15 amarillo excelente excelente excelente



Los pigmentos do quinoftalona, según la invención, 

finamente dispersados, según e l ejemplo 1, indicados en la 

adjunta tabla 3, se incorporajia un barniz de estufa <3̂ 1 

modo siguiente: „

Para cada ejemplo se prepara una pasta que consta 

do: 1 parte de pigmento y 3 partes do "Uresin B". El cor­

tado se obtiene, en cada caso, por mésela de 50 partos-de 

una solución a l 60% de "Bockosol 3246" en x i lo l ,  30 portes 

do "Super Bcckamin 1517", 10 partes de x i lo l  y 10 partes, do 

m ctilccllosolve. El barniz so prepara luego, de la maneja 

usual, aplicándose un recubrimiento de cada prueba, sobro 

cartón o sobro hoja de aluminio. El tiempo do horneado.ea 

do 30 minutos a una temperatura do 120-.

Se preparan dos coloraciones dol pigmento, a saber, 

una mezcla a l 3% que contieno 0,3 partes de pigmento en 10 

partos de mezcla to ta l y otra conteniendo 0,03 partes de 

pigmento y 1 parte de bióxido de titan io en 10 partes de- la 

mezcla to ta l.

la solidez a la luz se ensaya del modo descrito en 

e l  ejemplo 28. El grado de resistencia a l calor se mide 

también como se indica en e l ejemplo 28. In solidez a l re ­

barnizado se determina rebarnizando las hojas sobro cartón 

con 20% do bióxido de titan io y tratando de nuevo, en estu­

fa, a 120B durante 30 minutos.
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pigmento de
Ejem­
plo

quinoftalona 
según e l 
ejemplo

Tono de 
color

Solidez a 
la luz

Resisten­
cia a l ca 
lor

Solidez al 
rebarniza­
do .

35 1 amarillo buena muy
buena

buena

36 2 amar i  l io - 
verdoso

buena muy
buena

, b.ucna

37 5 amarillo-
ro jizo

buena buena , "püona

38 8 amarillo-
verdoso

muy
buena

buona muy
buena

39 10 amarillo buena excelente , l  muy
'-buena

40 14 amarillo- 
- ro jizo

buena muy
buena

excelente

41 15 amarillo muy
buena

excelente oxeele nto

Ejemplo 42

3 g de 4'-amido-4,5 ,6 ',7-pcntacloroquinofta lona (fo r-

rna ro jiza ) so incorporan a 1000 g de una masa de caucho, pro-

víamento preparada mediante 20-25 pasos, sin calentar, por un

laminador mezclador de dos cilindros, de la mezcla siguiente:

1000 g do caucho natural , eelular, claro

750 g de creta lovigada 

100 g de óxido-de zinc 

30 g de bioxido de titan io (Rostiox CR)

7,5 g de mereírptobenzotiazol 

1 g do disulfuro de tetrametiltiuram 

10 g de ácido esteárico 

20 g de azufre.
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El caucho pigmentado so vulcaniza luego, durante 10

minutos a 110-120^, en una prensa calentada por vapor, a una
?presión de 14 kg por cm*,_. .Sp obtiene un caucho coloreado do 

amarillo intonso. ' ' ' '
\ " t '

So obtienen resultados análogos a l emplear las-mis­

mas cantidades do los pigmentos do quinoftalona indicados en 

la siguiente tabla ,4, procediendo, por lo demás, comorpnel 

ojomplo. —

TAB LA 4 - a

Ejemplo Pigmento de quinoftalona 
según e l ejemplo

Color del caucho'

43 1 amarillo ' '* '

44 5 amarillo ro jizo

45 10 * amarillo verdo-o

46 15 amarillo

Ejemplo 47

16 g de 4'.-motil-4?5,6,7-totracloroquinoftalona, en 

forma do torta prensada húmeda, conteniendo 20% de coloran­

te y 2 g de dinaftilaetano-disulfonato sodico, so pulverizan 

durante 43 horas en un molino do bolas.

La dispersión que resulta, so incorpora, agitando, a 

10.000 g do masa de viscosa, conteniendo 7,5% do celulosa, 

se purga e l aire durante 5 horas a la presión de 500 mm de 

mercurio y luego se hila en una máquina do h ilar do labora­

torio, do 4 toberas.
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5.

10.

15.

2 0 .

25.

Después de lavar y socar, ŝ . obtiene una fibra ama­

r i l la  brillante con buonas propiedades de solidez.

So obtienen resultados similares empleando las mis­

mas cantidades de los pigmentos citados en la tabla 5 3tguien 

te y procediendo, por lo demas, como queda descrito cnc^l

ejemplo. ' ; *
TABLA 5

-=A.

Ejemplo Pigmento de quinoftalona, 
según o l ejemplo

Color del material 
hilado

48 2 amarillo verdoso

49 10 amarillo verdoso 
muy b r illa  ntc_

50 14 amarillo rojizo" 
muy brillante

51 15 amarillo 
muy brillante

Ejemplo 52

Una dispersión, preparada según e l ejemplo 1, de 

4'-motil-4,5,6,7-tctracloroquinoftalona, se trata con su fi­

ciente cantidad de un agente ^ensioactivo no ionogeno, de 

modo que sea establo en un color de emulsión de acetato de 

po liv in ilo , 3 g de,pigmento, como dispersión estabilizada, 

se mezclan con 300 g de pintura blanca, con lo que resulta 

una pigmentación dee^co.lpr amarillo claro. Por aplicación 

sobre cartón blanco se produce un recubrimiento amarillo 

claro, intonso, con buenas propiedades d¿ solidez.

So obtienen resultados análogos procediendo como se
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describo en e l ejemplo, pero empleando las mismas cantidades 

de los pigmentos citados en la siguiente tabla

TABLA 6

Ejemplo Pigmento de quinoftalo-na, 
según e l ejemplo

Color del recu­
brimiento

53 2 amarillo
intonso

verdoso

54' 5 amarillo
intonso

ro jizo

55 10 amarillo
intenso

verdoso

56 14 amarillo
intonso

ro jizo

57 15 amarillo intenso

15.



N O T A

i) ' ' *^escrito el objeto del prosonto invento, *,*y  
se declaran nuevas y do propia invención, las siguio33tcs 
reivindicaciones, con prioridad do la solicitud de patente 
británica nB 23307/66 del 25 de Mayo de 1966.

5. 1. Procedimiento para la  preparación de pigmentos

de quinoftalona solubles en agua de la  fórmula I

15. en la que

Y-̂ , Yg, Yj o Ŷ ¡ s ign ifica  independientemente en- 

tre s í, hidrógeno, cloro, bromo, e l grupo 

n it r o o e l grupo metílico,

Z s ign ifica  hidrógeno, e l grupo pontílico,

20. m etílico o -CONH -̂,

caracterizado porque se condensa anhídrido del ácido
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totracloroftá lico con un compuesto 3c quinaldina 3e la

fórmula I I   ̂ -

2. Procedimiento según la  reivindicación 1, carac­

terizado por la  u tilización  do un derivado de quinaldina

de la fórmula I I ,  en la  que Z sign ifica  ol grupo m etíli­

co o -CONHg- c Y^, Yg, Y  ̂ e Y  ̂ significan hidrógeno o 

15. uno o dos Y significan cloro, bromo, o l grupo n itro o

o l grupo metílico.

3. Procedimiento, según las reivindicaciones

1 y 2, caracterizado por la  u tilización  do cloruro do cinc 

exento de agua como agento do condensación.

20.
4. Procedimiento según la  reivindicación 1,
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que en una alternativa ds realización se caracteriza por­

que so condensa anhídrido dol ácido to traclo ftá lico  usual 

on e l mercado en presencia de anhídrido do ácido acótilo 

on ácido acético g lac ia l con un compuesto de quinaldipp,

5, de la  fórmula I I .  ^

4. Procedimiento para la  preparación de pigmentos 

do quinoftalona solubles en agua

Según se describe y reivindica on la presen^' 

te memoria descriptiva que consta de 31 hojas foliadas 
o', y escritas a máquina por una sola cara. ^
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