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Es conocido que las pastas acuosas de pigmen 

tos de la  serie de los ácidos arilpararosanilinsulíóni- 

cos de la  composición general.

les  arileno, X^, Xg y Xg sign ifican átomos de hidrógeno 

o de halógeno, o grupos alcohilo, a looxi o n itro, no -  

pueden ser transformadas por un procedimiento técnioo 

de secado, en polvos de pigmento de color intenso, u ti- 

lizab les  en la  técnica de aplicación.

A causa de su pronunciada propiedad h id ró ii- 

la , las tortas comprimidas húmedas de estos colorantes a 

secan para formar aglomerados duros, los  ouales ya no -  

pueden ser descompuestos por la  so lic itac ión  mecánica - 

normal al tritu rar en la  amasadora de tres rod illos  para 

la  producción de las correspondientes pastas de estam­

pación. Por lo  tanto, los colorantes secos, ta l como es­

tán, son inservibles para la  u tilizac ión  de tintas de im 

presión.

Estas dificultades se describen en numerosas 

publicaciones (E.K. Fischer, Am. Ink. Maker 2¡5 (1945),

cuaderno 12! patente USA 2*153.515; patente alemana -

-  2 -
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590.812 K it te l, "Pigmente", página 569).

Para la  u tilización  de los colorantes citados 

en calidad de pigmentos es sin embargo requisito necesa­

rio un procedimiento de secado. Por lo  tanto, se descri­

bieron diferentes rodeos con el f in  de superar las d i f i ­

cultades al secar. El método más usual lo contituye el dej 

nominado procedimiento de "Flush". De acuerdo con este? - j 

se llega , segdn es conocido, por amasado de las pastas de! 

pigmento acuosas con barnices de aceite de linaza, a pas-¡ 

tas de Flush anhidras de los pigmentos colorantes emplea-; 

dos en aceite de linaza con un contenido de colorante de j 

aproximadamente 40%.
¡t

Sin embargo, este procedimiento hace necesario! 

un alto lujo técnico. Sus defectos consisten sobre todo - 

en la  neoesidad de emplear grandes máquinas amasadoras — 

que trabajan de manera discontinua, que están sometidas a 

una alta abrasión. Además, las propiedades del barniz de j

aceite de linaza empleado, cuya proporción es de 60% en ¡
¡

peso de la  pasta de Flush obtenida, no pueden ser aoomoda-j 

das a la compatibilidad don los  barnices de estampación yj 

aditivos empleados para la fabricación de pastas de estam!

pación. !
!

Se ha encontrado ahora que los  ácidos arilparaj 

rosanilinsulfónicos de la fórmula general !
*3
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en que R̂  y R  ̂ s ign ifican  enlaces directos o radioalea -  

arileno, sobre todo radicales fenileno o naftileno,X^, Xg 

y X sign ifican átomos de hidrógeno, cloro o bromo, grupos 

n itro, sulfonamido o alcohilo o alcoxi de 1 a 3 átomos de 

carbono, significando X  ̂ o X  ̂ solamente átomos de hidróge­

no en el caso en que R̂  o Rg representan enlaces directos, 

pueden ser transformados en pigmentos fácilmente dispersa- 

bles de a lta  intensidad de color y blandura de grano, aña­

diendo a las suspensiones acuosas de los pigmentos, prepa­

rados según un procedimiento conooido, de la  fórmula antes 

indicada, que se obtienen por adición de ácidos minerales 

a las soluciones acuoso-aloalinas de los colorantes c ita ­

dos, una emulsión acuosa de aglutinantes de procedencia 

vegetal, animal o s in tética  a temperaturas entre aproxima­

damente 60BC y aproximadamente 100se, preferiblemente entra 

aproximadamente 80 se y aproximadamente 90SC, y mezolando 

íntimamente« La duración de la  agitación se encuentra ge­

neralmente entre 5 minutos y una hora, y preferiblemente 

entre 15 y 30 minutos. Convenientemente, e l tratamiento -  

posterior se realiza  filtrando con succión lo s  pigmentos , 

lavándolos con agua, secándolos finalmente a temperaturas 

por debajo de 100se, preferiblemente entre aproximadamente 

50 y aproximadamente 709C.

Emulsiones acuosas apropiadas, que se aplican 

según e l invento son, por ejemplo, emulsiones acuosas de 

aceites secantes y/o aceites no secantes, ta les como por 

ejemplo aceites de linaza, aceites de madera, aceites de 

soja, aceites de semilla de algodón, aceites de t a l l ,  acei 

tes de cacahuete, aceites de peseado, aceite de ricino o - 

o de ricineno, aceites minerales para husos y aceites poli

10
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}
{

merizados* Preferiblemente, ee u tilizan  aceites de linaza ¡ 

o aceites de pescado crudos, cocidos u oxidados por corrien 

te de aire, o mezclas de estos aceites. De igual manera, - 

son apropiadas emulsiones de barnices de resina. Como bar­

nices de resina se han de entender soluciones de resinas 

naturales y/o sintéticas, así como de otros formadores de j 

película naturales o sintéticos de aceites minerales, aceijt 

tes sintéticos o aceites vegetales, asi como mezclas de -  ! 

estos* En este caso, según la finalidad de u tilización  de {

los pigmentos, los aceites o barnices de resina preceden- i
!
i

tómente citados pueden ser reemplazados parcial o totalicen 

te por aceites minerales de fraccionamiento preciso con un!

punto de ebullición entre aproximadamente 200 y aproxima- <
!

demente 400se* )

En calidad de emulgentes para estas emulsiones ¡ 

acuosas pueden servir productos aniónicos o no ionógenos, ! 

Ejemplos de compuestos aniónicamente activos son carboxilaí 

tos tales como palmitato de sodio, jabón de Marsella, sa­

les  de productos de acilación de ácidos aminocarboxílicos
i

y sarcósidos acidados con ácidos grasos, sulfates tales -  ¡ 

como sales de aceites de ricino sulfatados de ásteres o - i

amidas de ácidos oarboxílicos sulfatados, sulfatos de a l- ¡1
coholes grasos primarios y secundarios con 12 a 18 átomos ¡

de carbono, sulfatos de alcoholes polivalentes alcohiladosj
!

que además pueden estar esterificados o eterificados, y -  j 

sus productos de sustitución y sulfatos de alcanolaminas 

aciladas, sulfonatos, por ejemplo de ácidos grasos, sus -

ásteres y amidas, y de alcoholes grasos, éteres y n itr ilo s ,
}

áoidos alcohilsulfónioos primarios y secundarios, sulfona-i 

tos con enlaces del tipo de áster, éter o amida, sulfona-
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tos de esteres y amidas de ácidos policarboxílicos y áci­

dos sulfónicos aromáticos e hidroaromáticos de bajo peso í

molecular, ácidos a r il-  y a lcoh ila ril-su lfín icos  y sus - 

derivados, ácidos sulfámicos de pso molecular superior y 

sus sales, y ácidos sulfín ioos de peso molecular superior 

y sus sales. En calidad de compuestos no ionogenos se cons^ 

deran: polialcoholes sustituidos, agentes tensioaotivos a 

base de monosacáridos y polisacáridos, acetilen -g lico les  

de peso molecular superior,exidos de alcohileno de peso - 

molecular superior, po lig lico l-á teres  sustituidos (aductor 

deexidos de etilen o ), ta les como alcoh ipolgllcoláteres, a l 

coh ilíen ilp o lig lico lá teres  y a c ilp o lig lico lá teres  con 12 

¡ a 18 átomos de carbono en el radical aloohilo, aminas gra­

sas oxietiladas, asi oomo sulíatos de po lig lico lá teres  sus 

titu idos.

Las emulsiones acuosas son añadidas en cantida­

des ta les que en 100 partes en peso de polvo colorante aca 

bado están contenidas preferiblemente aproximadamente 10 a 

50 partes en peso de aglutinante anhidro.

Según e l presente procedimiento se obtienen pig 

mentós con un contenido de colorante hasta de aproximadamei 

te 80 a 90%, que pueden ser dispersados con extraordinaria 

fac ilidad  en los aglutinantes usuales en la industria de - 

las tintas de estampación y por lo  tanto proporcionan es­

tampados mucho más detallados que los secados de manera ñor 

mal. La ventaja lograda de esta manera puede ser medida de 

terminando la  dureza de los granos o la  blandura de lo s  gra 

nos, a saber determinando e l número de los pasos a travás 

de la  amasadora de tres rod illos  que son necesarios para - 

lograr un tamaño de partículas de 5 mieras.

1 ''

o -
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El método de Flash descrito en la b ib liografía  j

para pigmentos no paede ser aplicado a la clase de coloran'
t

tes del presente invento, ya qae esta clase concierne a *- 

pigmentos h idrófilos qae contienen granos de ácidos salió 

nico, qae reaccionan con agentes hamectantes actiónicamen j 

te activos, disociando sa extractara en forma de sales in j 

ternas. La consecaencia es qae en presencia de an agente j 

hamectante catiónicamente activo safre considerables per- ! 

didas de intensidad de color. Además, frente a los disolvente 

tes enamerados en las citas bibliográficas indicadas, son ¡ 

extraordinariamente sensibles, siendo activas ya cantidadep

de anos pocos tantos por ciento de disolventes. La sensi- ¡
j

b ilidad se maestra de naevo en ana disminución may pronun ¡ 

ciada de la  intensidad de color. !

El presente procedimiento es también especial- ! 

mente apropiado para un modo de trabajo continuo. ¡

La u tilización  de estos polvos en lagar de pas*-¡
i

t8S de Flash contituye un avance técnico en la industria ' 

de las tintas de estampación por el hecho de qae pueden - 

ser transformados con cualquier aglutinante en tintas de 

estampación para la  impresión o ffse t o de huecograbado, y j 

por lo  tanto pueden ser empleados de manera universal. !

Otras ventajas con relación a las pastas de - i 

Flash son la  más fá c i l  manipulación, la mejor aptitud de i
j

los polvos para ser dosificados? la  cantidad de ser alma- j 

cenados durante más tiempo, y por lo  tanto la independen- i 

cia de variaciones indeseables de viscosidad. [

Ejemplo 1.- 1.100 partes en peso de la  torta comprimida - ¡ 

húmeda al 18% en peso de ácido trifenilpararosanilin-monoj 

salfónico de la fórmala, !
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( que corresponden a 200 partes en peso de colorante al 

100%) son mezcladas con 2000 partes en peso de agnao Dea 

pu.es de añadir 80 partes en peso de le j ía  de sosa a l 48%, 

la  mezcla es calentada hasta 90 a 100 2(3, siendo separado 

por destilación e l disolvente todavía presente- A p a rtir  

de la  solución roja obtenida se precip ita de nuevo e l co 

lorante con 122 partes en peso de ácido clorhídrico con­

centrado, se mantiene durante 15 minutos a 90-1009C, des 

pues se enfría hasta 5590 y se ajusta a un valor de pH 

de aproximadamente 4 a 5 con le j ía  de sosa dilu ida. Acto 

seguido, se anadeuna emulsión de 34,4 partes en peso de 

aceite de linaza oxidado por corriente de a ire, 17,6 par 

tes en peso de un aceite mineral de fraccionamiento pre­

ciso que hierve entre 300 y 33090, y 8 partes en peso de 

un emulgente a base de saroósidos acilados con ácido gra 

so 8n 800 partes en peso de agua, y se agita vigorosamen 

te durante aproximadamente 15 minutos. Subsiguientemente 

se f i l t r a  con succión, se lava hasta dejar lib re  de sal 

y se seca a 60se. Se obtienen aproximadamente 260 partes 

en peso de un polvo colorante azul al 80% en peso que, a

-  8 -



10

15

20

25

30

9 o9 o 68

i
t
i ) i
i

diferencia de los secados de manera normal, puede ser i n - }
¡

corporado con fac ilidad  en barnices de estampación*

Ejemplo 3«*- 1*330 partes en peso de la  torta comprimida -

hámeda aproximadamente al 15% en peso de ácido trimeta-to-¡
!

lilpararosanilin-mono-sulfónico de la  formula, ¡

NH ¡

}

° " 3  i
¡

son mezcladas con 2000 partes en peso de agua. Después de {
!

añadir 80 partes en peso de le j ía  de sosa al 48%, se ca- i 

lien ta  a 80-902C hasta que todo el colorante se ha disuel j 

to. A partir de la solución roja obtenida se precipita de j 

nuevo el colorante con 122 partes en peso de ácido clorhí-j
i

drico concentrado, se mantiene durante 15 minutos e apro- i

ximadamente 80 20, después se enfría hastam 50 se y se ajus !

ta a un valor de pH de aproximadamente 4,5 con le j ía  de so¡
"í

sa diluida* Acto seguido, se añade una emulsión de 32 par-}
i

tes en peso de aceite de pescado oxidado por corriente de j 

aire, 20 partes en peso de aceite de esperma de ballena y ¡ 

8 partes en peso de un emulgente a base de un alcohol } 

so sulfato en - 800 partes en peso de agua, y se agita vi-j 

gorosamente durante aproximadamente 15 minutos* Subsiguienj
, í

temente se f i l t r a  oon succión, se lava hasta dejar lib re  j 

de sal y se seca a 50 a 6020. Se obtienen aproximadamente ¡
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260 partes en peso de u.n polvo de pigmento v io le ta  al 80% 

en peso que, a diferencia del colorante secado de manera 

normal, puede ser incorporado, con mucha facilidad  en bar­

nices para estampaciones*

Ejemplo 5°- 1-000 partes en peso de la  torta comprimida - 

húmeda aproximadamente al 20% en peso de ácido tripara- 

cloro-feril-pararosanilin-monosulíánico de la  formula,

son mezcladas con 2000 partes en peso de agua* Después de 

añadir 80 partes en peso de le j ía  de sosa al 40% se callen 

ta a 90-95 BC hasta que se ha disuelto todo e l colorante.A 

partir de la  solución obtenida, e l colorante es precipita 

do de nuevo por adición de 122 partes en peso de ácido - 

clorhídrico concentrado. Subsiguientemente, se mantienen 

durante 15 minutos a 90 se, después se enfría hasta 50 SO y 

se ajusta a un valor de pH de 4 a 5 con le j ía  de sosa di­

lu ida. A continuaoion, se añade aúna enulsion de 35 parte!! 

en peso de aceite de esperma de ballena, 17 partes en peso 

de un aceite mineral a lifá tic o  de fraccionamiento preciso 

con un punto de ebullición  entre 280 y 310 se, y 8 partes

-  10 -
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en peso de un emulgente a base de sulfato de parafina en ¡ 

800 partes en peso de agua, y se agita vigorosamente« F i - } 

pálmente, se f i l t r a  con succión a través de un f i l t r o  gi** ! 

ratorio se lava y se seca a 50-60 se. Se obtienen aproxima ! 

damente 260 partes en peso de un polvo de pigmento azul **

al 80% en peso que, a diferencia del colorante secado de 

manera normal, puede ser incorporado con mucha facilidad  

en barnices para estampaciones«

Con el producto se obtienen estampados azules 

verdosos de color intenso«

i
i
i)
i
!

En lugar del ácido tri-para-cloro-fenil-pararo-;
!

sanilin-monosulíónico se puede tratar con e l mismo éxito ;
t

e l ácido tri-para-nitrofenil-pararosanilin-monosulfónico« ¡

Con el pigmento obtenido en este caso se logran impresio- i
i

nes azules vigorosamente ro jizas« !

Ejemplo 4«- 1000 partes en peso de una torta comprimida - j 

húmeda aproximadamente al 20% de ácido tri-m eta-an isil- ! 

pararosanilin-monosulfónico de la  formula, j

OCM

!
j

¡
i
!

-  11 -  !!
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añaden 80 partes en peso de l e j í a  de sosa a l 40% y se ca­

lien ta  a 90-95 se hasta que se &a disuelto todo e l coloran­

te. A partir de la  solución obtenida e l colorante es preci 

pitado de nuevo por adición de ácido mineral, es mantenido 

durante 10 minutos a 90se, después se añade una emulsión a 

base de 52 g de un aceite mineral a lifá t ic o  de fracciona­

miento preciso con un punto de ebullición entre 310 y 330 SC 

y 8 partes en peso de un emulgente a base de un alcohol pa-

; rafín ico secundario sulfatado en 600 partes en peso de agua
i
! se agita vigorosamente y se mantienen durante otros 10 minu
)
¡tos  a 90ec. Subsiguientemente se enfria hasta 50SO, se f i l -

I tra con succión, se lava con agua y se seca a 50-60 SC. De es 

ta manera se obtiene un polvo azul a l 80% e l cual, a d ife ­

rencia de un producto secado de manera normal puede ser -  

transformado con mucha fac ilidad  en tintas de estampaciones 

con alta riqueza.

Ejemplo 5.- 200 partes en peso de ácido tri-para-sulíamido

feni-pararosanilin-monosulfónioo al 100% de la  fórmula,

y

30
9.8.68 12 -
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son mezcladas en forma de una torta comprimida húmeda con ; 

2000 partes en peso de agas* Acto segaido se añaden 80 i 

partes en peso de le j ía  de sosa al 48% y se calienta a 90S¡3 

hasta qae se ha dísaelto totalmente el colorante. A partir! 

de la solacion obtenida el colorante es precipitado de nae! 

70 en forma finamente dividida por adición de ácido clorhíj

drico concentrado, se mantiene darante 15 minatos a 90-10Cj3C
i

despaés se añade ana emalsión de 26 partes en peso de aceij 

te de pescado oxidado por corriente de aire; 26 partes en ; 

peso de aceite de linaza y 8 partes en peso de un emalgent'e
! i
i a base de an alcohol graso secandario salfatado en 500 par

tes en peso de agaa, se agita vigorosamente y se mantiene !
!

darante otros 10 minatos a 90 SQ. Sabsignientemente se en- i 

fr ía  hasta 50se, se f i l t r a  con sncción, se lava con agaa y 

se seca a 50-ó02C. El polvo colorante obtenido paede ser i 

incorporado con macha facilidad  en barnices de estampación 

De esta manera se obtiene ana pasta de estampación de bar!

niz de color especilamente intenso. ;
i

Ejemplo ó*- 1*100 partes en peso de ana torta comprimida ¡ 

húmeda al 18% de ácido trifenil-pararosanilin-mono-salfd-i 

nico ( sr 200 partes en peso al 100%) son mezcladas con - {

2000 partes en peso de agaa, despaés de lo caal se añaden!
!

80 partes en peso de le j ía  de sosa al 48%, se calienta has
{

ta 90-100 so, y a l mismo tiempo se separa por destilación j

e l disolvente todavía presente. A partir de la  solación ¡

roja obtenida, se precipita de naevo e l colorante con 122¡

partes en peso de ácido clorhídrico concentrado, despaés ¡

de lo caal se mantiene darante 15 minatos a 90-100se acto!

segaido se enfría hasta 55se y se ajusta a an valor de pHj

de aproximadamente 4 a 5 con le j ía  de sosa dilaida. Aoto i
-  13 - !
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segnilo se ansie una emulsión le 34,4 partes en peso le 

colofonia balsamica, 17,6 partes en peso le aceite mine­

ra i le fraccionamiento preciso que hierve entre 300 y 330áC 

8 partes en peso le un emulgente a base de sarcósidos aci 

lados con ácidos grasos en 800 partes en peso de agua, y 

se agita vigorosamente durante aproximadamente 15 minutos« 

Subsiguientemente se f i l t r a  son succion, se lava oon agua 

hasta quedar lib re  le sal, y se seca a 60so. Se obtienen 

aproximadamente 260 partes en peso de un polvo colorante 

azul al 80% el cual, a diferencia del secado de manera ñor 

mal puede ser incorporado con fac ilidad  en barnices para 

estampación.

15

Si en el ejemplo anterior, en lugar le  solofo- 

nia balsámica se u tiliza  la misma cantidad de una resina 

sin tética , que se ha obtenido por acción de 10 partes de 

formaldehido sobre 200 partes de colofonia balsámica fun­

dida, se obtiene el mismo resultado.

Esta solicitud- -lúe corresponde a la  presentada

20

en la  República Federal Alemana, e l día 12 de Agosto de -  

1.967, bajo e l Ne F53219 IVa/22f (ahora NSBL5 92 876.4), 

se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Es­

tatuto sobre la  Propiedad Industrial.

25

30
9.8.68

- N O T A -

Los puntos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sea objeto de esta so lic itud de Patente 

de Invención en Espada por VEINTE años son los siguientes:

-  14 -
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1.*- Procedimiento para la transformación de 

cidos aril-para-rosanilinsulfónicos de la fórmala general,

5 i

en la caal R y R significan enlances directos o radicale 
1 ¿

arileno, X^, Xg y Xg sign ifican átomos de hidrógeno, cloro

0 bromo, grupos n itro, salfonamido, o alcohilo o alcoxi de

1 a g átomos de carbono, significando X  ̂ ó Xg sólo átomos

de hidrógeno en el cago en que R ó Rp representen enlaces
1 ^

directos, en pigmentos fácilmente dispersables de alta in­

tensidad de color y blandura de grano, caracterizado por - 

que a las suspensiones acuosas de los pigmentos preparados 

según procedimientos conocidos de la  fórmula antes indica­

da, que se obtienen por adición de ácidos minerales a las 

soluciones acuoso-alealinas de los colorantes citado, se 

a¿sde una emulsión acuosa de aglutinantes de procedencia 

vegetal, animal o sin tética a temperaturas entre aproxima 

ásmente 60 y aproximadamente 100 SO y ge mezclan intimamen­

te o

2.- Procedimiento según la reivindicación 1, -30
9.0.68
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caracterizado poraue se aSaáe una emulsión acuosa de un =
i

aceite de linaza crudo, cocido u oxidado por corriente de! 

a ire . ¡

3 .- Procedimiento según la reivindicación 1, ca
!

racterizado porque se añade una emulsión acuosa de un acei_ 

te  de pescado crudo cocido u oxidado por corriente de aire, 

4 .- Procedimiento según la reivindicación 1, ca* 

recterizado porque se añade una emulsión acuosa de un acei 

te  mineral.

10 5.- Procedimiento según las reivindicaciones 1 á 

4, caracterizado porque lag emulsiones acuosas añadidas 

contienen, en calidad de emulgentes, productos aniónica- ¡ 

mente activos o no ionógenos. j
i

6<- Procedimiento para la transformación de áci =

15 dos aril-para-rosa-nilinsulfónicos !
i

Tal y como se ha descrito en la Memoria que!

antecede y con los fin es que se han especificado.
* ! 

Esta Memoria consta de d iec iseis  hojas es- !

critas a máquina por una sola de sus caras. j

20 Madrid, if n i 
" 0  480. 9 3 , i 

P.A. i

9.8.68
;

m e .-
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