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‘pare solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 afios
;

la nombre de FARBWERKE HOEGHST ARTIENGESELLSCHAFT
VORMALS MEISTER LUCIUS & BRUNING

a i
]
‘entidad alemana

con domicilio en Franl:furt/lﬂain Repéblica Federal
Alemens,

;por: "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN
PIGMENTO MONOAZOICO" (Clase Internacional CO9b)
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El presente invento concierne a un pigmento mo-
noazoico de la férmula '

Y == H
\_/ TN/ VAR ‘
1d CO-NE~/ .y

en su nueve modificacidén ,B y qQue estd caracterizado por un
espectro de difraccién de rayos X por medlo de radisciénm
de Ou-K, , que con éngulos de brilloe de 3,79, 4,52, 13,12 i
Y 13,52 tiene méximos de elevada intensidad y con 6,12 y ;
8,22 tiene méximos de intensidad medis y com 6,42, 7,32, :
7,58, 9,72, 10,79, 11,32, 11,79, 12,02 y 14,19 tiene méxi~
mos de- pequefie intensidad con valores de tolerancia de 0,1;!,
asl como también & un procedimiento para su prepaiacién en
el cual se somete de manera conocida a diszotacién a 1-am.:_l._3
no~2-nitrobenceno, se copula sn presencia de un agente di_s_:;
persante con la solucidn slcaline de 5-(2' ,3'-oxinaftoilam_:i;
no)-bencimidazolona, se aisla el pigmento obtenido y a co_x_;i
tinuacidn se caliénta en suspensién ascuoso~-alcohéliesa, que'%
contiens uns sal de una smina grasa con Scidos oarboxilicoé
inferiores. .
Se puede obtener ls nueve modificacién ‘6 8610 sj;
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ige adoptan las dos medidas adiclonales arriba indieadas,
'es decir es necesario tanto afiadir durente la éOpulaeién
fun agente dispersante éomo tembién tratar ultericrmente el
{pigmento asl obtenido por calentamiento en suspensién acqg

:so-alcohdliea que contiene una sal de una amina grasa con

.?éc;dds qarboxilicos’inferiores. Ta sola adicifn de wn agqg

gte dispersante proporcions un producto que mueatra un es- .
?peetro de difraccidén de rayos X todavia no caracteristico,
:y 86lo por el subsiguiente tratamiento térmico final se ob
'biene ls nueve modificseibn ﬁ :

A En ¢elidad de agentea dispersantes entran en oon
sideracién aloohilaulfonatOS ¥ alcohilarilsulfonatqs .de.ca
dena larga, tales como por edemplo dodeoilbencenosulfonato,
sec-aloansulfOnatos (Mersolate )y diﬂsoPrOPilnaftalénsulfo
nato.o diisobutilnaftaléngulfquyo;q-dinaftilmetansulfOna-,
to asf como tembién ésterés mixtos de geido” orto-fosférico:
conr poliglicoles (peso molecular entre 200 y 2000) y élcéhg
leg grasos de cadena larga saturados o insaturadds, que e
tdn oxetilados con 1 a 4 unidades de 6xido de etileno, téa=
les como por ejemplo.los ésteres de deido ortofosférico, po
liglicol (peso molecular 300) y el producto de reaccién de-
un mol de éxido de alcohileno.y un mol de aloohol laurilico.

Le diazotacién de l-amino-2-nitrobenceno 86 ‘efeo . -
tha de acuerdo con procedimientos conocidos. Ia subgiguien:
te copulacién se lleva a cabo afiadiendo 2 la solucién diazoi



.

10

15

20

25

l6.2.72

ca la solucibn alecalina del componente de copulacidn, pre-
feriblemente con temponamiento, E1l pigmento bruto obtenido
‘es alslado mediante filtrecidén con succidn o exprimiendo y
2 continuacibn es calentado en alcohol acuoso, por eaemplo
Een una suspensién acuosa al 10-90%, preferiblemente al 20~
j--60% de isopropanol, en presencia de una sal de una amlna
grasa de cadena larga con un écido carboxilico inferior, é
5temperatura elevada, preferiblemente a 120-1802C, En cali;
‘dad de sales de amines gresas de cadena larga con dcidos %
‘carboxilicos inferiores entran en consideracién por ejem—%
plo los acetatos de laurilamina, estearilamina, oleilaminé.
0 aminas grasas de sebo, V
Un colorante monoazoico de la f£érmula arriba iné
dicada se puede obtener también si se copula 5-(2',3'-ox;i
naftoilamino)-bencimidazolona con el 1-amino—2-nitrobenceé
no citedo en la memoria de patente alemana 1.217.008, co-%
lumna 2, liInea 36, y se trata ulteriormente el producto ob
%enido por subsiguiente calentamiento con alcohol acuosoai
ﬁl colorante asi obtenido - denominado en lo que sigue mo{
dificacién « - muestra un espectro de difraceién de ra-z
yos X por medio de radiacién de Cu-K. , con méximos de eig
vada intensidad com 3,52, 4,22 y 13,52, mdximos de intensi
dad media con 5,62, 7,09, 8259 y 9,42 y mdximos de pequefis
intensided con 10,12, 0,69, 10,92 y 12,18, Este colorante:

posee en general buenas propiedades de solidez, pero mues-
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Itra un matiz de color marrén turbio poco interesante en la
téonica de los colores.

% También en el caso de la wtilizacién de otros com
%ponenfeS'diaZOicos gue contienen grupos nitro conocidos de
%la memoria de patente alemana erriba citade, tales como pdr
;ejemplo el l-amino-2-metoxi-5-nitro-benceno citado en el .
;Ejemplop4, el l-amino-2-metil-4-nitrobenceno citado en loé
‘Ejemplos 5, 6, 7Ty 11, y el l-amino-2-nitro-4-acetaminoben
%ceno, el l-amino-2-metoxi-4-nitrobenceno, el 1-amino-24mei
;toxi—4-nitro-5~metilbeneeno,-el 1-emino-2,5-dimetoxi—4-ni~
trobenceno y el l-amino-2-metoxi-3-metil-5-nitrobenceno, to
‘dos ellos citados en los Ejemplos de las tablas, se obtie;
ﬁen colorantes con un tono de color rojo azulado o burdeos.
%urbio. Parecla por consiguiente que una propiedad géneral
he componentes diazoicos que contienen grupos nitro era la
de proporcionar pigmentos de color burdeos tirbic por copu
lacién con oxinaftoilamino-bencimidazolona. :
Por lo tanto, resultd sorprendente que este colo
rante en su nueva modificacién 13 tuviera un tono de color
pardo neutro muy deseable. Este posee solideces sobresa- :
lientes, especialmente solideces frente a la luz, frente a
las condiciones climéticas y frente a la emigracién. Es es
fable frente al calor y estable frente a la influencia de .
productos quimicos, tales como por ejemplo disolventes, dci
dos y dlcalis, Ademds de ello la nueve modificacién f? po-
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‘see una mejor solidez frente a la descoloracién o les tem~
pératuras elevadas que la correspondiente modificacién a({

El colorente de acuerdo con el invento pusde ser

utilizado para las més diferentes aplicaclones de pigmen- |

t0s, por ejemplo para la produccién de tintas de impresi&d

o estampacidn, pera la preparacién de colores de barnices |

¥y colores pera pinturas en dispersién o para tefiir caucho,
materiales. sintéticos, resinas naturalss y sintéticas. Bl
colorante es apropiaedo ademds para la estampaoibén con pig-
mento sobre un substrato, especialmente unae fibfa textil,?
asl como sobre otras estructures de forme plens, tales co-i
mo por ejemplo papel. Tembién se puéde utilizar el oolorag%
te para otros fines de empleo, por ejemplo para tefir seda’
sintética de viscosa.o &teres de celuloss o ésteres de o=
lulosa, poliolefinas} poliemidas, poliuretanos, poli(te~ i
reftalatos de glicol) o poliacrilonitrilo en la masas de q;%
latura o para tefilr papel. - ' ;

Ejemplo 1, o

18,3 partes en pesd de l-amino-2-nitrobenceno son
diezotadas con utilizacién de 80 pertes en volumen de éci~§
do ‘clorhidrico 5 N ¥ 20 partes en volumen de solueidn 5 N ?
de nitrito de sodio. Se .clarifica la solucién y =6 elimina .
oon dcido emidosulfénico un eventual excesc de doido nifqg;
80, Ia solucibn de.sal de dimzonio es mezclade & 520 con‘SQ
partes en volumen 46 ‘solucidén de amcetato de sodio"4 N y co@

]

1
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%46 partes en volumen de una solucidn acuoss al 10% en peso
:de la sal s6édica de 4cido diisobutil-naftalensulfénico. Se
iajusta con lejfa de sosa diluida a un valor de pH de 4,0 y
fluegb se deja afluir a 102C, menteniendo constante el va~

‘lor- del pH ajustado, la solucién de 35,8 partes en peso de
;la sal sédica. de 5-(2',3'-oxinaf%oilamino)-bencimidazolpna
@ajo buena agitacién, se agita posteriormente durante 2 ho
}as a la temperatura ambiente y se calienta a 90-959C du=~

rante 30 minutos por introduccién de vapor de agua. Iuego

~ se filtra con succién en caliente y se lava con agua.

, La torta de colorante himeda obtenida es mezcla-
da con 440 partes en- volumen de isopropanol, 40 partes en
volumen de une solucidn acuosa al 10% en peso de acetato de
oleilamins y una cantidad de ague tal que en total se pre-
senten 880 partes en-volumen de disolvente y se agita du- '
rante 6 horas & 1509C en el autoclave. A continuacién se
filtra con succidén, se lava a fondo con agua, se seca a
652C y se reduce a tamafio de polvo, Se obtienen 47 partes
en peso de un polvo de pigmento de color pardo, que en el
diagrama de difraccidén de rayos X muestra los éngulés de
brillo caracteristicos de la fase ;3 .

Si 5 partes en peso del pigmento de la fase B
obtenido de acuerdo con este ejemplo se trituran con 95 par
tes en peso de una mezela de barniz de secado en estufa,
consistente en 40 partes en'peso de resina alefdica de ri-
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cino, 20 partes en peso de una solucidén al 50% de resina -

-de melamina 'en butanol, 32,5 partes en peso de xileno,.6
‘partes en peso’de etilglicol y 1,5 partes en peso de éster

butilico de 4cido glicélico, para formar un barniz tefiido:

de color pardo, se pulverizs éste sobre una chapa de aluqi

nio y se seca en estufa durante 30 minutos .a 1409C, se ob-

tiene uwna tinecién de.color pardo con una excelente solidei
;frente al sobrepintado y excelente solidez frente g la luzg
¥y o las condiciones climdticas.’ . :

A partir de 18,3 partes en peso de‘l~amin0-2—ni{

trobenceno se prepara de manera conocida la. solucibn de s§1

de diazonio, se ajusta ésta, a 5 hasta 109C, con una solu-

cién de acetato de sodio 4 N a un valor de pH de 4,0, y se

mezcla con 40 partes en volumen de una solucién acuosa al .

10% en peso de un éster obtenido a partir de un-mol de dei
do ortofosférico un mol de poliglicol (peso molecular 300)
y el producto de reaccién de un mol de 6xido de etileno y ;
un mol de aleohol laurilico. 4 159C se vierte luego, tal co
mo se indica en el Ejemplo 1, la solucidn alcalina de 35, 8
partes en peso de 5- (2',3'-oxlnaft01lamino)-benclmldazolo-
na, se callenta a continuacién con vapor de agua a-902C y !
se deja durante 30 minutos a esta temperatura. Iuego se fii
%ra con suceidn en caliente y se lava con agua. la torta é;
filtracibn hémeds (232 partes en peso) es mezclada con 4402

'
4
1




10

15

20

16'Q 2’0 72

1

iartes en volumen de etanol, 80 partes en volumen de una so
ﬁucién acuosa al 5% en peso de acetato de oleilamina y 160'
bartes en volumen de agua y .se calienta durante 7 horas a
iSOQC; A continuacién se filtra con suceibn, se lava con
agua, se seca a 652C y se reduce & tamafio de polvo. De es~
te modo se obtienen 45 partes en peso de un pigmento de co
ior pardo, que -se corresponde en sus propiedades con el'pig
ﬁento obtenido de acuerdo con el Ejemplo 1.

| Si se mezclan en una amasadora de rodillos 67 par
tes en peso de poli(ecloruro de vinilo), 33 partes en peso .
de ftalato de dioctilo, 2 partes en peso de un estabiliza-
dor orgénico de estafio y 0,1 partes en peso del pigmento
asi obtenido durante 8 minutos a 1309C y se transforms en -
ﬁna l4mina, se obtiene una tincidn de color pardo con buen
poder cubriente, excelente solidez freate a.la 1uz‘y'exce-
lente estabilidad frente a la emigracién.,

Esta solicitud que corresponde a lg presentads en
la Reptiblica PFederal.Alemena, el 4 de Marzo de 1.971, bajo
el N¢ P 21 10 349.1, se acoge a los beneficios del articu-
lo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial. |
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propie ¥y nueva que se pre
sentan para-que sean Objeto de esta solicitud de Patente de
Invencién, en Espafia, por VEINTE afios, son los smguzentes.

1.~ Pigmento monoazoico de la férmula

H
/¥ Ngo

‘en su nueva modificacién ﬁ;,~caracterizado por un espectﬁo

de difracci6n de réyos X mediante radiscién ds Cu-K , que
con éngulos de brillo de 3,79, 4,5%, 13,12 ¥ 13,59 tiene |
méximos de elevada intensidad y con 6,12 y 8,290 tiene méxl
mos ds intensidad media y con 6,49, ,39 7,58, 9,7¢, :
'10,79, 11,392, 11,79, 12,02 y 14,12 tiene méximos de peque;
fia intensidad. : f
: 2,~ Procedimiento para la preparacién de un pig—

mento monoazoico de lg férmuls

- 10 -
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en su nueva modificacién [ , que tieme un espectro de di-~

’

rraceidn de rayos X mediante radiacién de Cu-K, con méxif
mos de elevads intensidad con 4ngulos de brillo de 3,79,
4,59, 13,12 y 13,59, mdximos de intensidad media con éngusf
los de brillo de 6,12 y 8,22 y méximos de pequefia intensi-.
dad con dngulos de brillo de 6,42, 7,3, 7,52, 9,72, 10,79,
11,39, 11,79, 12,092 y 14,19, caracterizado porque se some-
ﬁe a diazotacién a l-amino-2-nitrobenceno, se copula en pre
sencia de un agente dispersante con la solucién alcalina de
5~(2',3'-oxinaftoilamino)~bencimidazolona, se aisla el pig
mento obtenido ¥y 8 continuaci6n se calienta en suspensién V
gcuoso-alcohélica, que contiene una sal de una amina grasa
de cadena larga con 4oidos carboxilicos inferiores.

3.~ Utilizacién del .pigmento segiin la reivindics
c¢ibn 1, para teflir o estampar materiales sintéticos, resi-
nes naturales y sintéticas, caucho, papel, seda de viscosa,
ésteres de celulosa 0 éteres .de celulosa, poliolefinas, po.
liuretanos, poliacrilonitrilo, o poli(tereftalatos de gli-

col), asi como para la produccién de tintas de impresién o

-11 =~
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estampacibn, colores para barnices 0 colores pera pinturas
-en dispersién. :

4.~ Procedimiento para la preparacibn de un pig-i-

‘mento monoazoico.

b

Tal y como se ha deserito en la Memoria que ant_g:

‘cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de doce hojas eseritas a mé-é
guina por una sola cara.

wedria, 3§ FEBSR

P. A. i

- 12 -
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