
PATENTE BE INVENCION

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION BE COLORANTES POLIAZOICOS

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residente 
en Leverkusen-Bayerwerk, República Federal Alemana.

El objeto de la presente invención es un procedí 
miento para preparar colorantes poliazoicos insolubles en 
agua de fórmula

X(0-0C-D-N=N-K)m (i),
en la que K significa restos iguales o diferentes de un 
componente de copulación, X significa un resto alifdtico,
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libre de grupos hidroxilo, en caso dado interrumpido por 
heteroátomos, o un resto aromático-carbocíclico, aromátioo- 
heterocíclico o aralifático, D significa un- resto aromá ti co- 
carbocíclico o aromá tico-he terociclico, y m repi-esenta los 
números 2 ó 3.

Restos K adecuados son, por ejemplo, los restos de 
componentes de copulación de la serie benceno, naftaleno, 
acilaoetoamida, pirazolona, aminopirazol, piridiná, quinoli­
na y pirimidina. Restos X preferentes son los restos, susti­
tuidos una a tres veces en el correspondiente resto acilo, 
de 2-hidroxinaftalen-3-carboxil-arilamida, aoetoacetoaril-- 
amida, j-aiil-5-pirazolona o 1-alquií-5-pirazolona, siendo 
suBtituyentes, especialmente preferentes en el resto arilo, 
preferentemente el resto fenilo, los grupos alquilo, alcoxi, 
alquilsulfamilo y alquilsulfonilo, en cada caso con 1 a 4 átô  
moa de carbono,' alquilcarbonilamino y alcoxicarbonilamino, 
en cada caso con 2 a 5 átomos de carbono, átomos de halógeno, 
tales como flúor, cloro y bromo, grupos fenoxi, fenilsulfoni- 
lo y fenilsulfamilo, grupos feniloarbonilamino, en caso dado 
sustituidos por halógeno, a Cg-alquilo y a Cg-alcoxi, 
grupos ciano, nitro, carbamilo, fenilcarbamilo y trifluor- 
metilo.

Como restos X entran en consideración los miembros 
de puente descritos en la patente US 3*467.643* '

Restos X libres de grupos hidroxilo, adecuados, son, 
por ejemplo, los restos alifáticos de cadena recta o ramifi­
cados, saturados o insaturados, 2- ó 3-valentes, con 2 ó 
bién 3 & 18 átomos de carbono, que pueden estar interrumpi­
dos preferentemente por -0-, -S-, -NH-, =N-alquilo 6 - N , 
asi como los restos de cicloalquileno con 5 a 7 átomos de i
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carbono.
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Restos X aromático-carbociclicos adecuados son-r pre­

ferentemente, los restos fenileno, difenileno y naftilenb, que 
como sustituyentes pueden llevar átomos de halógeno, tales 
como cloro y "bromo, los grupos alquilo y alcoxi con 1 a 2 áto­
mos de carbono, ciano, nitro, trifluormetilo y otros sustitu­
yentes usuales en la química de los colorantes.

Como ejemplos sean mencionados

!i



Restos X aralifátioos adecuados son, preferentemen­
te, los restos de alquilenfenilenalquileno o fenilenalquílen- 
fenileno con 1 a 4 átomos de carbono en la cadena alquileáo. 

Como ejemplos sean.mencionados:

5.

t



Restos X heterociclicos adecuados son, por ejemplo:

10.

15-

Restos D aromático-carbociclicos adecuados son los 
restos fenileno, naftileno y antracenileno, que en caso dado 
pueden estar sustituidos por halógeno, tal como flúor, cloro 
y hromo, grupos alquilo, alcoxi y alquilsulfamilo, en cada 
caso con 1 a 4- átomos de carbono, grupos alquilcarbonilo, 
alquiloarboniloxi, alcoxicarbonilo yalquilcarbonilamino, en 
cada caso con 2 a 5 átomos de carbono, grupos fenoxi, sulfa- 
milo, fenilsulfamilo, carbamilo, fenilcarbamilo, fenilcarbo- 
nilamino, CN-, CF^- y NOg.

Dentro del margen de fórmula (I) se han de conside­
rar como preferentes aquellos compuestos que corresponden a 
la fórmula

C0-0-
( I I )

m

en la que X̂  significa un resto alifático, libre de grupos 
hidroxilo, di- o trivalente, en caso dado interrumpido por 
-0-, -S- ó - N ^  con 2 ó bién 3 a 18 átomos de carbono, un
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resto fenileno, naftileno o difenileno, en caso dado sustituí

, * 4 4 4 H

do por cloro o metilo, o el resto *,

significa el resto de un componente de copulaoión de la'* 
serie 2-hidroxinaftalen-3-oarboxil-arilamida, acetoacetoaril- 
amida ó 1-aril-5-pirazolona, R̂  y Rg significan hidrógeno" o" 
grupos alquilo, alcoxi o alquilsulfamilo, en cada caso coñ^'
1 a 4 átomos de oarbono, grupos alquiloarbonilamino, alco'xir 
oarbonilo o alquilcarbamilo, en cada caso con 2 a 5 átomos,de 
carbono, átomos de halógeno, grupos nitro, fenoxi, ciano, 
trifluoimetilo, fenilcarbonilamino, oarbamilo, fenilcarbami- 
lo y fenilsulfamilo, pudiendo los restos R̂  y Rg ser también 
los miembros restantes de un resto bencénico anillado y m re­
presenta los números 2 6 3*

Bajo los compuestos de fámula (II) se han de des­
tacar como especialmente adecuados aquellos de fórmula

N
K1 m

en la que X^, t,, R^, Rg y m  tienen el significado indioado 
en la fórmula (II), dentro del margen de la fórmula III, a 
su vez, tienen preferencia aquellos colorantes que correspon 
den a la fórmula



en la que , R^, Rg y m tienen el significado indicado en -
la f(Simula (III), R^ y significan hidrógeno, un resto.al­
quilo o alcoxi, en cada caso con 1 a 4 átomos de carbono, un 
átomo de halógeno, especialmente cloro o bromo, un resto, 
alquilcarbónilamino o alcoxicarbonilo, en cada caso con 2 a 
5 átomos de carbono, un resto fenoxi, nitro, cíano, trifluor- 
metilo, carbamilo, asi como un resto fenilcarbonilamino, - 
feniloxamido o fenilcarbamilo, en caso dado sustituido por 
oloro, bromo, restos C^- a Cg-alquilo, a Cg-alcoxi, pu- 
diendo y R^ foimar también los miembros restantes de un 
anillo anillado, preferentemente de un anillo bencénico, R̂  
significa hidrógeno, cloro, bromo o un resto alquilo o bien 
alcoxi, en cada caso con 1 ó 2 átomos de carbono e Y signi­
fica hidrógeno, cloro, bromo, un resto alcoxi con 1 a 2 áto­
mos de carbono, un grupo ciano o nitro, o de fóimula

(111b)

m
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en la que R^, Rg, X^ y m tienen el significado arriba mencipj 
nado y Rg, Ry y Rg tienen el mismo significado que los restas 
^3* Hj. y R^, o de fórmula *

en la que R^, Rg, X^ y m tienen el significado indicado en -, - 
la fóimula (II), Z significa un grupo hidroxi o amino, R^ sig 
nifica un resto alquilo, alcoxioarbonilo o alquilcarbamilo, 
en cada caso con 1 a 4 átomos de carbono, un resto carbamilo, 
fenilcarbamilo o ciano y R^Q significa hidrógeno o un resto 
fenilo, que, en caso dado, puede estar sustituido por restos 
alquilo o alcoxi, en cada caso con 1 a 4 átomos de carbono, 
átomos de halógeno, especialmente cloro o bromo, restos 
alquilcarbonilamino o alcoxioarbonilo, en cada caso oon 2 a 
5 átomos de carbono, grupos fenoxi, nitro, sulfamilo o fenll- 
carbonilamino, o bien un resto a Cg-alquilo que puede estar 
sustituido por cloro, bromo, grupos hidroxi, ciano, asi como 
grupos alquilcarbonilo, alquilcarbonilamino y alcoxioarbonilo 
con 2 a 5 átomos de carbono.

Los nuevos colorantes de fórmula (I) se obtienen si 
a) aproximadamente 1 mol de una amina de fórmula

(HgN-D-CO-O-)^X (IV)

que ha sido diazotada m veces, se combina con m moles de un 
compuesto de copulaoión de fórmula

X -  H (V)



ó b) m moles de un haluro de ácido colorante-carboxilico de 
fóimula .

K-N=N-D-CO-halógeno (VI) /

se condensa con aproximadamente 1 mol. de un compuesto hidroxi
de fórmula . '

X ( - OH ) ,̂ (VII) 'm
En las fórmulas (IV) a (VII) tienen D, X, X y m, 

siempre que sean componentes de la fórmula en cuestión, el 
significado indicado en la fórmula (I), halógeno significa 
en la fórmula (VI) preferentemente cloro o bromo. .

Compuestos dihldroxi y trlhidroxi (VII) adecuados 
son, por ejemplo: etandiol-(l,2), propandiol-(l,3), butan- 
diol-(l,4), hexandiol-(l,6), propandiol-(l,2), butandiol- 
(1,3), buten-(2)-diol-(l,4), butin-(2)-diol-(l,4), hexandiol- 
(2,5), 2,5-dimetilhexandiol-(2,5), 3^etilpentandiol-(2,4), 
2,2-dimetilpropandiol-(l,3) octadecandiol-(1,12), 1-cloro- 
proandiol-(l,2), sulfuro 2,2'-dihidroxidietilico, 2,2'-di- 
hidroxidietil-éter, trietilenglicol, disulfuro 2,2'-dihidro­
xidie tilico, N-rmetil-dietanolamina, ciclohexandiol-(l,4),
1.4- bis-hidroximetilciclohexano, 4,4'-dihidroxi-diciclohexil- 
dimetilmetano, bis-hidroximetilbencenos, 4,4'-bis-hidroxi- 
metilbifenilos ó 4,4'-Ms-hidroximetil-difenil-éteres, que 
pueden estar en caso dado sustituidos por halógeno, tal como 
cloro o bromo, grupos nitro, alooxi inferior o alquilo 1,4 y
1.5- bia-hidroximetllnaftaleno, 1,4-bls-hldroximotil-2,315,6- 
totraolorobenceno, 4,4'-bís-hidroximetilestilbeno, 1,4-bís-
(2'-hidroxietoxi)-benceno, 4,4'-bis-(2'-hidroxi-etoxl)-dife- 
nil-sulfona, 1,3- ó 1,4-dihidroxíbenoenos, 4,4'-dihidroxi- 
bifenilos ó bis-4-hidroxlfenilmetaños, que pueden estar en



caso dado sustituidos por halógeno, tal como cloro o bromo,, 
restos nitro, acllamlno, al.coxi, alquilo, nitrílo o tririoor-- 
metílo, por ejemplo, 1,3- y 1,1-dHilth-tssn'cticono, 
dihidroxibenceno, 2,3)5,6-tetr-acloro-1,4-dihidroxlbencenoJ
2,5-dibromo-1,4-dihidroxibenceno, 4,4'-dihidroxibifenilo,
4,4' -dihidroxi-difenilmetilmetano, 2,2-bis-(4'-hidroxifañil') - 
propano y 2,2-bis-(3,5-dicloro-4-hidroxi-fenil)-propano, di- 
hldroxinaftalenos, por ejemplo 1,4-, 1,5- y 1,ó-dihidroxináf- 
taleno, y también propantriol-(l,2,3), butantriol-(1,2,4.)*,,..* 
1,1,1-trishidroximetiletano, hexantriol-(l,2,6), 1,1,1-trl.s- 
hidroximetilpropano, tris-(2-hidroxietil) -amina, tris-(2-M- 
droxipropil)-amina, N-acetil-2-amino-2-hidroximetil-propan- 
diol-(l,3) y 1,3,5-trihldroxibenceno.

Las diaminas y triaminas de fórmula (IV) son en 
parte conocidas. Estas se obtienen según procedimientos co­
nocidos, por ejemplo, bien por reacción de 2 ó bien 3 moles 
de un haluro de ácido nitrocarboxílico adecuado, preferente­
mente el cloruro, de fórmula

OgN-D-COHal (VIII)

en la que D tiene el significado arriba indicado, con 1 mol­
de compuesto dihidroxi o trihidroxi y ulterior reducción 
catalítica de los grupos nitro, o bien por reacción básica­
mente catalizada de compuestos de fórmula

M
0

o
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con compuestos di- o tribidroxi de fórmula (VII), tal y como , 
se ha descrito por ojemplo, en J. Org. Chem.; 24, 1214 (1959). 
Los compuestos de fórmula (IX) se obtienen vost.n.,joumnont;o por 
fosgenaoión de ácidos o-aminocarboxilicos adecuados. Véase 
por ejemplo', Houben-Weyl, "Metiloden der org. Chemie", tomo , i
VIII, pág. 112 y "Organic Synteses Col. Vol. III, pág. 488'.*
En algunos casos se logra también la eeterización acidameiite 
catalizada o bien re-esterización de los ácidos aminocarboxí- 
licos correspondientes con compuestos di-, 6 bien trihid^óxá. - 
(VII) alifáticos en una proporción molar de 2:1 ó bien 3:1'<- * 

Haluros de ácido nitrocarboxilico (VIII) adecuado^ 
son, por ejemplo: el cloruro de ácido 2-nitrobenzóico, cloru­
ro de ácido 2-nitro-4-clorobenzóico, cloruro de ácido 2,4-di- 
nitrobenzóico, cloruro de ácido 2-nitro-5-metilbenzóico, clo­
ruro de ácido 2-nitro-4-trifluormetilbenzóioo, cloruro de 
ácido 2-nitro-4-metoxibenzóico, cloruro de ácido 2-nitro-4- j 
etoxicarbonilbenzóico, cloruro de ácido 2-nitro-4-carbamil- : 
benzóico, cloruro de ácido 2-nitro-5-acetilaminobenzóico, 
cloruro de ácido 2-nitro-benzoilaminobenzóioo, cloruro de

!
ácido 2-nitro-4-sulfamil-benzóico, cloruro de ácido 1-nitro- !
antraquinon-2-carboxilioo, cloruro de ácido 3-nitrobenzóioo, !
cloruro de ácido 3-nitro-4-clorobenzóico, cloruro de ácido !

¡3-nitro-4-metilbenzóioo, cloruro de ácido 3-nitro-4,6-dimetil-' ! 
benzóico, cloruro de ácido 3-nitro-6-clorobenzóioo, cloruro } 
de ácido 3-uitro-4,6-diclorobenzóico, cloruro de ácido 3-ni- ;
tro-4-metoxibenzóico, cloruro de ácido 3;5-dln.itrobenzóico, ' 
cloruro de ácido 3-nitro-4-etoxibenzóico, cloruro de ácido 
3-nitro-4-fenoxibenzóico, cloruro de ácido 3-nitro-4-(4'-c'. - 
rofenoxi)-benzóico, cloruro de ácido 3-nitro-4-etoxica"boni=.- : 
benzóico, cloruro de ácido 3-nitro-4-metoxi-6 -clorober^í '!< ',
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cloruro de ácido 3-nitro-5-feniloarbonilaminobenzóico, clorur 
ro de ácido 4-nitrobenzóico, cloruro de ácido 3,4-dinitroben-r 
zóico, cloruro de ácido 3-metil-4-nitrobenzóico y cloruro de 
ácido 2-nitronaftaleno-6-carboxilioo.

Acidos o-aminooarboxilicos adecuados, que se pueden 
fosgenizar a compuestos (IX) son, por ejemplo: ácido 2-aa3nd- 
benzóico, ácido 4-cloro-2-aminobenzóico, ácido 5-cloro-2*- * 
aminobenzoico, ácido 6-cloro-2-aminobenzóico, ácido 3,5-dl- 
cloro-2-aminobenzóico, ácido 4,6-dicloro-2-aminobenzóico,\^l 
ácido 5-bromo-2-aminobenzóico, ácido 3#5*-dibromo-2-amino- * 
benzóico, ácido 4-nitro-2-aminobenzóico, ácido 5-nitro-2- , 
aminobenzóico, ácido 4-me til-2-aminobenzóico, ácido 5-metil -
2-aminobenzóico, ácido 6-metil-2-aminobenzóico, ácido 4-tri- 
fluormetil-2-aminobenzóico, ácido 4-metoxi-2-aminobenzóico, 
ácido 4-metoxicarbonil-2-aminobenzóico, ácido 4-etoxicarbo- 
nil-2-aminobenzóico, ácido 4-carbamil-2-aminobenzóico, ácido 
4-(4'-clorofenilcarbamil)-2-aminobenzóico, ácido 4-acetil- 
amino-2-aminobenzóico, ácido 4-propionilamino-2-aminobenzóico, 
ácido 4-benzoilamino-2-aminobenzóico, ácido 4-(2',5'-dicloro- 
benzoilamino)-2-aminobenzóico, ácido 5-acetilamino-2-amino- 
benzóico, ácido 5-benzoilamino-2-aminobenzóico, ácido 4-sul- 
famil-2-aminobenzóico, ácido 4-fenilsulfamil-2-aminobenzóico, 
ácido 2-aminonaftaleno-3-oarboxilioo y ácido 1-aminoantra- 
quinona-2-carboxilico.

Como componentes de copulación especialmente adecua­
dos entran en consideración:

De la serie de las 2,3-hidroxinaftalen-carboxilaril- 
amidas: 2-hidroxi-3-nafto-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(4'-metil)-anilida, 2-hidro- 
xi-3-nafto-(2'-metoxi)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-ái-
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metoxi)-anilida¡ 2-hidroxi-3-nafto-(4'-metoxi)<-anilida, 2-hi- 
droxi-3-nafto-(3'-nitro)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2' -oloro )- 
anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(3' -trifluortne til)-anilida, 2-hl- 
droxi-3-nafto-(4' -fluoro)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(4' -clo­
ro)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2' ,4' -dimetil) -anilida, 
2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil-5'-cloro)-anilida, 2-hidro xi-3- 
nafto-(2' -me til-4'-cloro)-anilida, 2-hidro xi -3-nafto-(2', 5' - 
dimeto xi -4 ' .-cío ro)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2',4'-dimeto- 
xi-5' -cloro) -anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2' -metil-4' -metcxi') - 
anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metoxi-5'-cloro)-anilida, * *;
2- hidroxi-3-nafto-( 4' -me toxi-2'-cloro)-anilida, 2-hidroxl-3^ 
ñafio-(2' -metil-3' -rdoro) -anilida, 2-hidroxi-3-nafto - (naf t il- 
(1'))-amida, 2-hidroxi-3-nafto-(naftil-(2'))-amlda, 2-hidroxi-
3- nafto-(2'-etoxi)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi)-ani­
lida, 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metoxi-5'-metil)-anilida, 2-hidro- 
xi-3-nafio-(4'-a-cetilamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'- j 
dicloro)-anilida, 2-hidroxinafto-(4'-acetilamino-2',5'-diolo­
ro) -anilida, 2 -hi dro xi -3-naf to - (2' -metoxi-4' -rmetil)-anilida, 
2-hidroxi-3-nafto-(2' ,4'-dieioxi)-anilida, 2-4iidroxi-3-nafto- 
(4'-nitro)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(4 '-propionilamino)- 
anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(4'-butirilamino)-anilida, 2-hl-
droxi-3-nafto-(4'-cloroace'tilamino)-anilida, 2-hidroxi-3- !!
nafto-(4'-carbometoxiamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2'- j
cloro-4'-acetilamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-dime- ) 
til-4'-acetilamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-dime- j
til-4'-bencenosulfonilamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2', j
5'-dimetoxi-4'-acetilamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2'- !
cloro-5'-metil-4'-acetilamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-
(2',5'-dicloro-4'-benzoilamino)-anilida, 2-hidroxi-3-nafto- ¡!
/2', 5' -dicloro-4' -(4"-clorobenzoilamino)J7-anilida, 2-hidroxi-
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3-nafto-/2' ,5'-dicloro-4'-(4"-metilbenzoilaminoj)/-anilida, „ 
2-hidroxi-3-nafto-(2', 5' -dimotil-4' -bonzoiltunino)-anilida, 2^ 
hidroxi-3-nafto-/?', 5' -dimo kil-4'-(4"-c¡oro bonzo! tanti 
lida, 2-hidroxi-3-nafto-/2' -me toxi-5' -cloro-4' -(4"-motilbon- 
zoilaminoj/-anilida, 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-dicloro-4'-fe- 
nilureido)-anilida, 3-(2', 3'-hidroxinaftoilamino)-4-cloro- ^ - 
banzo-2",5"-dicíoroanilida, 6-(2',3'-hidroxinaftoilamino) , 4 -  
dioxotetrahidroquinazolina, 5-(2',3' -hidroxinaftoilamino* " 
benzimidazolona-(2), 2-hidroxi-3-nafto-(2'-fenoxi-5'-cloro),- 
anilida, N-^4-(2', 3' -hidroxinaftoilamino) -fenil/-f talimída- 7; 
2-hidroxi-3-nafto-(4'-feniloxamido)-anilida. ^

De la serie de las acetoacetoarilamidas: aceto- 
aceto-anilida, acetoaceto-2-cloro-anilida, acetoaceto-2,4-di- 
metil-anilida, acetoaceto-2-metil-anilida, acetoaceto-2,5-di- 
metoxi-4-cloro-anilida, acetoaceto-2-metoxi-anilida, aceto- 
ace to-naftil-( 1)-amida, acetoaceto-2-metil-3-cloro-anilida, 
acetoaceto-2-metil-4-cloro-anilida, acetoaceto-2,4-dicloro- 
anilida, acetoaceto-2-nitro-4-cloro-anilida, acetoacetc-2- 
nitro-4-metil-anilida, aoetoaceto-2-nitro-4-metoxi-anilida, 
acetoaceto-4-etoxi-anilida, acetoaceto-4-acetilamino-anilida, 
acetoaceto-4-benzoilamino-anilida, acetoaceto-2-metoxi-4- 
metil-anilida, acetoaceto-4-mLetil-anilida, acetoaceto-2-clo- 
ro-4-nitro-anilida, acetoaceto-2,4-dinitro-anilida, aceto- 
aceto-2,5-dioloro-anilida, aoetoaceto-2-metil-5-nitroanilida, 
acetoaceto-2,4-dimetoxi-5-cloroanilida, 2-acetoacetilamino-6- 
me toxi-banzo tiazole s, acetoace to-2-metoxi-4-cíoro-5-metil- 
anilida, acetoaceto-2-fenoxi-5-cloro-anilida, acetoaceto-2,5- 
dicloro-4-acetilamino-anilida, acetoaoeto-2-cloro-4-acetilami- 
no-anilida, acetoaceto-2,5-dicloro-4-henzoilamino-anilida y 
ac e to ac e to-2,5-dime toxi-4-(4'-clorobenzoilamino)-anili da.
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Y) De la serie de las 1 -fanil-5-pirazolonas:
famoil-fenil)-3-me til-5-pirazolona, 1-(4'-sulfamoil-f enil)r3*' ̂ 
me til-5 -pirazo lona, 1-( 3' -benzoilamino-fenil)-3-metil-5-pirar I
zolona, 1-(4'-benzoilamino-fenil)-3-metil-5-pirazolona, 1-¿(3'y {

_  ¡
(4 "-cloro-benzoil-amino) -f eni]y-3-me til-5 -pirazolona, 1-fentl -- I
5-pirazolon-3-carboxil-amida, i-fenil-5-pirazolon-3-carboxil- j 
N-etil-amida, l-fenil-5-pirazolon-3-carboxil-anilida, 1-fe-

i
nil-5-pirazolon-3-carboxil-(4'-metil)-anilida, l-(3'-carbamilr ! 
fenil)-3-metil-5-pirazolona, 1-(4'-carbamilfenil)-3-metil-5- ! 
pirazolona, 1-(4'-fenilcarbamil-fenil)-3-metil-5-pirazolona, i
1-(4'-clorofenil)-5-pirazolon-3-carboxil-amida, i-('4'-fluoro-- !¡
fenil) -5-pirazolon-3-carboxil-anilida, l-(2'-metilfenil)-5- 
pirazolon-3-carboxii-amida, 1-(3' -nitrofenil^-pirazolon^- 
carboxil-anilida, 1-(2',5'-diclorofenil)-5-pirazolon-3-car- 
boxil-anilida, 1-(4'-cío rofenil)-3-me til-5-pirazolona, 1-(2'- 
metoxifenil)-3^metil-5-pirazolona, 1-(4'-metilfenil)-3-metil-5" 
pirazolona, 1-(3'-cianofenil)-3-metil-5-pirazolona, l-(3'-ni- 
trofenil)-3-me til-5-pirazolona, 1-fenil-3-metil-5-pirazolona,
1 -(2' -olorof enil) -3-me til-5-pirazo lona, 1-(3' -olorof enil) -3*- 
metil-5-pirazolona, 1-(2',5'-diclorofenil)-3-metil-5-pirazo- 
lona, l-(4'-nitrofenil)-3-metil-5-pirazolona, 1-fenil-5-pira- 
zolon-3-carboxilato de etilo, 1-(3'-nitrofenil)-5-pirazolon- 
3-carboxilato de etilo, 3-me til-5-pirazolona, 1-(2',5'-diolo- 
rofenil)-3-cianó-5-pirazolona, l-(3'-acetilaminofenil)-3-me- 
til-5-pirazolona, l-(4'-acetilaminofenil)-3-m&til-5.-pirazolo- 
na, 1-(4'-etoxicarbonil)-5-pirazolon-3-carboxil-amida, 1,3- 
dimetil-5-pirazolona, l-butil-3-metil-5-pirazolona, 1-p-ciare 
etil-5-pirazolona-3-carboxil-amida, 1-̂ 3 -hidroxietil-3-metil- 
5-pirazolona, 1-^-etoxicarbonil-etil-5-pirazolon-3-carboxil- 
amida, 1-/3 -cloro-etil-5-pirazolon-3-oarboxil-anilida,30.
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1-/̂  -benzoilaminoetil-3-metil-5-pirazolona, 1- )t -acotíl-,, - 
n o p ro pl 1 -3 -m e ti 1 -'i -p t ¡t-a no ,1o na y 1-/' -o .i ano o M 3 ̂-1-mo Lll-^- 

pirazolona., '
 ̂) Otros componentes de copulación heterocíclicos:^ .

6 -me ti 1 -2,4 -dihi droxipi ri dina, 1,6-dimetil-hidroxi-2,4-pix%^ 
dona, l-etil-2-metil-2,4-hidroxipiridona, 4-metil-5-ciano-2,6- 
dihidroxipi ri dina, 4-me til-2,6-dihidroxipi ridin-3-carboxil- 
amida, 4-me til-2,6-dihidroxipi ri din-5 -c arboxilamida, 2,6-di-r 
hi droxi-4-amino pi ri din-5-carboxil-amida, 1,4-dimetil-3-ciánór 
2,6-hidroxipiridona, l-propil-4-metil-3-oiano-hidroxi-2,6- 
piridona, l-(p-metoxi-etil)-4-metil-3-oiano-2,6-hidroxipiri- 
dona, 2,4-dihidroxiquinolina, 1-metilhidroxi-2,4-quinolona, 
ácido barbitúrico, ácido 2,4-diiminobarbitúrico, 1-fenil-3- 
metil-5-aminopirazol, i-(3'-carbamilfenil)-3-metil-5-amino- 
pirazol, 1-(3'-fenilcarbamil-fenil)-3imetil-5-aminopirazol, 
1-(4' -acetil-aminofenil)-3-metil-5-aminopirazol,.l-(4'-benzoil 
aminofenil)-3-metil-5-aminopirazol y 1-(^3-cianoetil)-3-metil- 
5-aminopirazol.

Los haluros de ácido colorante-carboxilico (VI) se 
pueden obtener según procedimientos conocidos por copulación 
de ácidos aminocarboxilicos diazotados

HgN-D-COOH (X)
con componentes de copulación (V) y transformación de los áci­
dos colorante-carboxilicos en el haluro de ácido, preferente­
mente en el cloruro del ácido, por ejemplo según la patente 
alemana 921.223.

Acidos aminocarboxilicos (X) adecuados son, por 
ejemplo: ácido 3**aminobenzoico, ácido 3-amino-4-clorobenzoico, 
ácido 3**amino—6—cloro benzoico, ácido 3—amino—4)6—dicloro ben­
zoico, ácido 3-amino-4-metilbenzóico, ácido 3-amino-4,6-dime-

-  17 -
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tilbenzoico, ácido 3-nmino-5-nit;robenzóido, áoldo 3-nmino-S-

4**etoxibenzóioo, ácido 3—íunino— toxl—ó—clorobenzóioo, - . - 
ácido 3-amino-4-fenoxibenzóico, ácido 3-b^no-4-^etoxi"carbÓ^. 
nilbenzóico, ácido 3-amino-5-benzoilaminobenzoico, ácido 
amino benzoico, ácido 3**nitro—4**aminobenzóico, ácido 2—nitro—
4-aminobenzóico, ácido 3*metil—4—aminobenzóico y ácido 2-*ámino 
naftaleno-6-carboxilico. .

trito de sodio o también en ácido sulfúrico concentrado, o bi^n 
en ácido acético glacial anhidro o ácido propiónico con la 
cantidad calculada, o un exceso, de ácido nitrosilsulfúrica o 
bien nitrito de sodio, a temperaturas de 0 a 5BC.

diazotada (IV) con 2 ó bien 3 moles de un componente de copu­
lación (V) se logra, por ejemplo, mediante combinación gradual

ponente de copulación a temperaturas entre 0 y 309G. Al miorno 
tiempo se ajusta el pH a un valor favorable para la copula­
ción mediante adición de álcalis, tales como sosa, bicarbonato 
sódico o lejía sódica o bien sustancias de tampón, tale-:; como 
sales alcalinas del ácido fosfórico, ácido fórmico o ácido 
acético, que también pueden estar contenidas en la. solución 
de los componentes de copulación. En caso dado se combinan 
las soluciones de sal diazoica y componente de copulación 
en una tobera mezcladora a un valor pH controlado . La copula­
ción se puede realizar en medio ácido, neutro o débilmente al- j

nibrobenzóico, ácido 3-amino-4-mot;oxlbei)zóioo, de!do 3-amJ'nor ;

La bis- o bien tris-diazotación de las aminas (ÍV)
se efectúa según procedimientos en general usuales, por ejem­
plo, en ácido clorhídrico diluido con solución acuosa de ni--*

La copulación de 1 mol de amina bis- o bién tris-

de la solución acuosa, ácida, de sal diazoica con una solu­
ción o suspensión acuosa, orgánico-acuosa u orgánica del com­
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calino. Al copular con 2,3-hidroxinaftoarilidas,. acetoaceto- 
arilidás y pirazolonas ha demostrado ser conveniente un pH., 
entre 4 y 6. ^

En la preparación de colorantes de pigmento es ̂ fre­
cuentemente ventajoso efectuar la copulación en presencia de : 
agentes aniónicos, catiónicos o norionógenos, tensioactiyo#, 
por ejemplo un alquilsulfonato iy/o producto de condensación 
de alcohol octilico y óxido de etileno y/o en presencia de un j 
disolvente orgánico. Los agentes tensioactivos pueden estar i 
mezclados con la solución del componente de copulación. Gomo ' 
disolventes orgánicos, que también se pueden emplear para di­
solver el componente de copulación entran en consideración 
los compuestos total o parcialmente miscibles con agua, tales

icomo, por ejemplo, glicol, glicolmonometiléter, butilglicol, j 
piridina, dimetilformamida ó N-metilpirrolidona, así como tam } 
bién disolventes insolubles en agua, por ejemplo, tolueno, j 
1,2-diclorobenceno o nitrobenceno. j

Para su aislamiento se separan los colorantes por ]
)

succión de la mezcla de copulación, en caso dado calentada 
después de terminada la reacción, y se lavan con disolventes, 
tales como, por ejemplo, alcohol, acetona o dimetilformamida {
y después con agua. Ocasionalmente también ha demostrado ser i

!favorable calentar los pigmentos, asi obtenidos, en un disol- ¡ 
vente orgánico, tal como n-butanol, piridina, dimetilformami­
da, tolueno, clorobenceno, 1,2-diclorobenceno o nitrobenceno, 
para aumentar, mediante este tratamiento ulterior, la inten­
sidad de color, la solidez a los disolventes y la solidez a 
la luz. La reacción de, por ejemplo, los haluros de ácido 
colorante-carboxilico (VI), obtenidos según la patente alema­
na 921 223, con compuestos dihidroxi (VII) a los colorantes

i
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(I) según la presente invención se efectúa en disolventes or­
gánicos. indiferentes, tales como clorobenceno, diclorobenceno, 
triclorobenceno, tolueno, xileno o nitrobenceno a temperaturas 
entre 50 y 150SC, preferentemente en presencia de agentes - 
aceptores de ácido, tales como, por ejemplo, piridina o ace­
tato de sodio.

Los nuevos colorantes (I) son insolubles en agua y 
son adecuados como colorantes de dispersión para teñir mate­
riales de fibras sintéticas y, ante todo, como colorantes dé 
pigmento.

Los colorantes de pigmento son, debido a su buéüaj 
solidez a la luz y muy buenas solideces a los disolventes^ 
bien solidez a la migración, adecuados para las distintas 
aplicaciones de pigmentos, por ejemplo, para la obtención de 
composiciones muy sólidamente pigmentadas, asi como mezclas 
con otras sustancias, pinturas, colores de estampación, papel 
teñido y materiales macromoleculares teñidos. Bajo:mezclas 
con otras sustancias se pueden entender, por ejemplo, aquellas 
con pigmentos blancos inorgánicos, tales como dióxido de ti­
tanio. La denominación pinturas significa, por ejemplo, lacas 
de secado físico u oxidativamente, lacas de cochuración, la­
cas de reacción, lacas de dos componentes, colorantes de dis­
persión para revestimientos resistentes a los agentes atmosfé­
ricos y pinturas de cola. Bajo colores de estampación se en­
tienden aquellos para la estampación de papel, textiles y cha­
pa. Las sustancias macromoleculares pueden ser de origen na­
tural tal como caucho, obtenibles por modificación química 
tales como celulosa de acetilo, butirato de celulosa, o vis­
cosa, o de origen sintético, tales como polímeros, productos 
de poliadición y policondensados. Sean mencionadas las masas

i
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plásticas, tales como cloruro de polivinilo, acetato de poli­
vinilo, propionato de polivinilo, poliésteres, tales como por 
ejemplo, tereftalato de polietileno, poliamidas, superpolí--, 
amidas, polímeros y copolimeros de acrilatos, metacrilatos, 
acrilnitrilo, acrilamida, butadieno, estireno, asi como poli- 
uretaños y policarbonatos.

EJEMPLO 1 ^
11,9 g de 1,4-bis-(2'-aminobenzoiloxi)-butano se di­

suelven, en caliente, en 15 co de ácido acético glacial y bajo 
agitación se introduce en una mezcla de 200 cc de agua, 100-g 
de hielo y 15 cc de ácido clorhídrico concentrado. Después de 
agitar durante 20 minutos se vierte rápidamente, a 02, una so 
lución de 5,5 g de nitrito de sodio en 25 cc de agua y se si­
gue agitando durante 3 horas a 02C antes de destruir el nitri 
to en exceso mediante adición de ácido amidosulfónico acuoso. 
Esta solución de la sal tetrazoica y una solución de 23,5 g 
de (2'-metil-4'-cloro)-anilida de ácido 2-hidroxi-3-naftóico 
en 300 cc de glicolmonometiléter y 5 cc de lejía sódica al 
45 % se introducen simultáneamente, gota a gota, en el trans­
curso de 1 hora y a 52c, bajo buena agitación en un receptácu 
lo que contiene 300 cc de glicolmonometiléter y 300 g de hielo. 
Mediante introducción de acetato de sodio hidratado, sólido, 
se mantiene el pH de la mezcla de copulación entre 4 y 6 y 
mediante introducción de más hielo se mantiene la temperatura 
a 02C. A continuación se sigue agitando durante 5 horas a 
temperatura ambiente, después se calienta a 802C y se separa 
por succión. La torta de filtrado en vacio se lava con 500 cc 
de agua y 500 cc de metanol y se seca en vacío a 502C. El 
pigmento obtenido de fórmula
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CO-O-CH^-CH^-CHp-CHp-O-OC N ¿ ¿ ¿ ¿
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se agita, en caso dado, para mejorar su solidez a los disol­
ventes, en 350 cc de 1,2-diclorobenceno durante 5 horas a 13090 
se separa por succión, se lava con 1,2-diclorotencono, metanol 

5. y agua y se seca como antes indicado.
8 g del colorante, que mediante molturación en un mo­

lino de barras oscilantes con 2 cc de xileno y 160 g de cloruro 
de sodio y extracción por lavado de las partes de sal común, 
se había desmenuzado finamente, se dispersan con una laca de 

10. cochuración de 25 g de resina alquídica de aceite de coco (40 % 
de aceite de coco), 10 g de resina de melamina, 5 cc de tolueno 
y 7 g de glicolmonometiléter en un molino de bolas. La mezcla 
se aplica sobre la base a lacar, la laca se endurece durante 
media hora por cochuración a 13090, y se obtienen lacados bri- 

15. liantes, rojos tirando a amarillo, con muy buenas solideces al 
sobrelacado y buena solidez a la luz.

, Los componentes tetrazoicos y de copulación menciona­
dos en la tabla a continuación dan asimismo valiosos pigmentos 
de las tonalidades indicadas si se trabaja análogo al ejemplo 1.

Componente tetrazoico Componente de copulación Tonalidad de color
1,4-bis-(2'-aminoben- 2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo
zoiloxi)-butano

!t 2-hidroxi-3-nafto-(2,5-di- 
metóxi-4'-cloro)-anilida

rojo-marrón

M 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'- 
dimetoxi-4'-benzoilamino)- 
anrlida

marrón



Componente tetrazóioo ¡ Componente de oopulaclón Tonalidad de coüor
1,4-bla-(2'-amino- 
benzoiloxi)-butano

2-hidroxi-3-nafto-(4'-acetil 
amino)-anilida "

rojo tirando a, 
amarillo

H 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil) 
-anilida

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil- 
4'-metoxi)-anilida

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil- 
4'-bromo)-añilida

rojo tirando* á-.* 
amarillo

« 1-acetoacetilamino-4-acetil-
amino-benceno

amarillo tirando 
a verde

t) 1-acetoacetilamino-2-metil- 
4-cloro-benceno

amarillo tirando fuertemente a"verde
0 1-acetoacetilamino-2,5-dime- 

toxi-4-cloro-benc eno
amarillo tirando a verde

0 1-acetoacetilamino-4-benzoil 
amino-benoeno ***

amarillo

!! 1-ac etoac etilamino-2-nitrb-4- 
metoxi-benceno

amarillo tirando 
a verde

M 1-fenil-5-pirazolon-3-carbo- 
xil-amida

amarillo

u 2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi)- 
anilida

rojo tirando a 
ama.).'11''o

)' 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metoxi)- 
anilida

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'.5'-di- 
cloro-4'-benzoilamino)-anilida

M

1,2-bis-(2'-amino- 
benzoiloxi)-etano

2-hidroxi-3-nafto-(4'-propio- nilamino)-anilida
0

M 1-ác etoac etilamino-4-benzoil- 
amino-benceno

amarillo

w 4- metil-2,6-dihidroxipiridina-
5- carboxií-amida

tt

1,4-bis-(2'-amino- 
benzoiloxi)-butino-(2)

2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil)- 
anilida

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(4'-ac etil- 
amino)-anilida

rojo tirando a 
azul

)t 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil- 
4 '-cloro)-anilida

rojo tirando a 
amarillo

2 2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi)- 
anilida

rojo
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Componente tetrazóico Componente de copulación Tonalidad de color
1,4-bis-(2'-amino- 
benzoiloxi)-butino-(2)

1-acetoacetilamino-2,5-dime-
toxi-4-benzoilamino-benceno

amarillo tirando 
a rojo . -

M 2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo
tt 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-di- 

metoxi-4'-cloro)-anilida
rojo

t) 1-(^'-aoetilaminofenil)-3-
metil-5-pirazolona

amarillo \

1,6-bis-(2'-amino- 
benzoiloxi)-hexano

2-hidroxi-3-nafto-(4'-acetil 
amino )-anilida

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-di­
cloro )-anilida

rojo

1,3-bis-(2'-amino- 
benzoiloxi)-2,2-dime- 
til-propano

2-hidroxi-3-nafto-(4'-acetil- 
amino)-anilida

rojo

2,2'-bi s-(2'-smino- 
benzoiloxi)-dietil-éter

2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-dime 
toxi-4'-cloro)-anilida

rojo tirando a 
a?nar:I lio

n 2-hidroxi-3-nafto-(4'-acetil- 
amino)-anilida

rojo tirando a 
azul

!! 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil-4'- 
cloro)-anilida

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-di- 
metoxi-4'-benzoilamino)-anili­
da.

rojo-marrón

M 2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo
)! 1-(4'-fenilcarbamil)-3-metil- 

5-pirazolona
amarillo

Sulfuro de 2,2'-bis- 
(2'-aminobenzoil- 
oxi)-dietilo

2-hidroxi-3-nafto-(4-acetil­
amino) -anilida

rojo

n 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil-4'- 
cloro)-anilida

rojo tirando a 
amarillo

Sulfuro de 2,2'-bis- 
(2'-aminobenzoiloxi)- 
dietilo

2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-dime- 
toxi-4'-cloro)-anilida

rojo-marrón

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'-cloro-4'r 
acetilamino)-anilida

rojo

1,4-bis-(2'-amino- 
benzo iloxi)-benc eno

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me*ll- 
4' -cloro) -anilida -̂*

rojo
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Componente tetrazóico Componente de copulación Tonalidad de oolor
1,4-bis-( 2' -aminoben- 
zoiloxi)-benoeno

tt
H

t!

tt

tt

1,4-bis-(2'-amino-5-
clorobenzoiloxi)-búta
no

tt

tt

1,4-bis-(3'-amino-4'- 
clorobenzoiloxi)-buta 
no *"

W

t!

M

1,4-bis-(3'-amino-4'- 
me toxi-benzoiloxi)-bata 
no *"

M

1,3-bis-(3'-amino-4'- 
fenoxi-benzoiloxipropano

2-hidroxi-3-nafto-(4'-eto- 
xi)-anilida

rojo tirando'a 
amarillo .

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo * .'
2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til)-anilida

rojo tirando a 
amarillo

2-hidroxi-3-nafto-(4'-ac e- 
tilamino) =-anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-(2',5'- 
dimetoxi-4'-cloro)-anilida

rojo-marrón

1-acetoacetilamino-4-ace-
tilamino-benceno

amarillo tirando 
a verde

2-hidroxi-3-nafto-(2',4 
dicloro)-anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-(4'-ace- 
tilamino)-anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo
1-fenil-5-pirazolon-3-car- 
boxil-amida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo tirando a 
azul

2-hidroxi-3-nafto-(2',5'- 
dimetoxi-4.' -cloro) -anilida

rojo-marrón

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til-4'-cloro)-anilida

rojo tirando a amarillo
1-acetoacetilamino-4- 
ac e tilamino-benc eno

amarillo

2-hidroxi-3-nafto-(4'-eto- 
xi)-anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til)-anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-(4'-p- 
clorobenzoilamino)-anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil 
-4'-cloro)-anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-(2'-cloro- 
4'-acetilamino)-anilida

rojo
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Componente tetrazoico Componente de copulación Tonalidad de color
1,4-bis-( 4' -aminoben- 
zoiloxi)-butano

2-hidroxi-3-nafto-( 2'<-metil- 
4'-cloro)-anilida

rojo .

M 2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi) 
-anilida

rojo tirando a 
azul

W 2-hidroxl-3-nafto-(4'-acetil- 
amino)-anilida

rojo ^ ,

M 1-acetoacetilamino-4-acetil-
amino-benceno

amarillo tirando 
a verde

M 1-(2',5'-diclorofenil)-5-pi- 
razolon-3-carboxil-amida

amarillo

1,2-bis-(2'-amino-4'- 
cíorobenzoil)-etaño

2-hidroxi-3-nafto-anilida
* . * *

rojo . ^

M 2-hidroxi-3-naft o - ( 2'-metil- 
4'-cloro)-anilida

rojo

1,6-bis-(2'-amino-3'.5 '-diclorobenzoiloxi)- 
hexano

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo

1,4-bis-(2'-amino-5'- ac e't ilamino-benzoiloxi) - 
butano

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo tirando a 
azul

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'-cloro)- 
anilida

rojo tirando 1
azul

1,4-bis-(3'-metil-4'- amino-benzoiloxi)-butano
2-hidroxi-3-nafto-(4'-cloro)- 
anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi)- 
anilida

rojo

1,2-bis-(2'-amino-5'- 
acetilamino-benzoiloxi)-
etano

2-hidroxi-3-nafto-(2',5'-dime 
toxi-4' -cloro) -anilida ***

rojo

Metil-2,2'-bi3-(2" - 
aminobenzoiloxi )-dietil- 
amina

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo

w 2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil- 
4'-cloro)-anilida

rojo

w 2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi)- 
anilida

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(4'-acetil­
amino) -anilida

rojo t 
azul

1-acetoacetilamino-2,5-diclo- 
ro-benceno

amari'?!' o
!
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Componente tetrazoico Componente de copulación
Metil-2,2'-bis-(2"-amino- 2-hi droxi-3-nafto-(4'-ben- 
benzoiloxi)-dietilamina zoilamino)-anilida

EJEMPLO 2

Tonalidad á<? oolor
rojo tirando azul . .

5

10

15

20

14,5 g de 1,2-bis-(2'-amino-5'-nitrobenzoiloxi)- 
etano se introducen, a 020, en el plazo de 2 horas en una,, 
mezcla de 45 cc de ácido sulfúrico concentrado y 13 ce de' 
ácido nitrosilsulfúrico al 40 %. Se sigue agitando durante 4 
horas a 0a, se vierte sobre 300 g de hielo, se clarifica y 
el nitrito en exceso se destruye con ácido amidosulfóniáa- 
acuoso. En caso dado se mantiene mediante introducí an 
hielo la temperatura de la solución en Os. ; -

La solución de sal tetrazoica, asi obtenida, so go­
tea simultáneamente con una solución de 24 g de (4'-acacil- 
amido)-anilida de áoido 2-hidroxi-3-naftóioo en 300 cc de 
glicolmonometiléter y 5 cc de lejía sódica al 45 % en el ola 
zo de una hora, a OSO, en un receptáculo que contiene 300 co 
de glicolmonometiléter y 300 g de hielo. Mediante introduc­
ción de acetato de sodio hidratado, sólido, se mantiene el 
pH de la mezcla de copulación entre 4 y 6 y mediante la*' --i- 
ducción de más hielo se mantiene la temperatura en OaC, A 
continuación se sigue agitando durante 5 horas a temperatura 
ambiente, después se calienta durante 1 hora a 8020 y se 
separa por succión. La torta de filtración en vacio se lava 
con 500 cc de metanol y 500 cc de agua y se seca en vacio a 
502C. El pigmento obtenido de fórmula

3
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se agita, en caso dado, para mejorar la solidez a los disol­
ventes, con 350 cc de 1,2-diclorobenceno durante 5 horas a.

' 1505, se separa por succión, se lava con 1,2-diclorohen^eno,
metanol y agua y se seca como antes se ha indicado.

5. Una mezcla de 65 g de cloruro de polivinilo, 35
de diisooctilftalato, 2 g de mercaptido de estaSo dibutílico, 
0,5 g de dióxido de titanio y 0,5 g del pigmento de arriba, 
que mediante molturaoión con cloruro de sodio se dispersó 
finamente , se tiñe en un laminador mezclador a 165SC. Se 

10. obtiene una masa roja tirando a azul que puede servir para
la fabricación de láminas o cuerpos moldeados. El teñido 'bri 
liante se caracteriza por su buena solidez a la luz y ed3idi?. 
a la migración.

Los componentes tetrazóicos y de copulación menrío-- 
15. nados en la tabla a continuación dan asimismo valiosos pig­

mentos de las tonalidades de color indicadas, si se trabaja 
análogo al ejemplo 2.

Componente tetrazóico Componente de copulación Tonalidad de color
1,2-bis-(2 *-amino-5'- 
nitrobenzoil)-etaño

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til)-anilida

Carmín

!t 2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til-4'-cloro)-anilida

rojo tirando a 
azul

0 1-ac etoac etilamino-2-me- 
tii-4-cloro-benceno

amarillo tirando 
a verde

M 1-acetoacetilamino-4- 
acetilamino-benceno

amarillo tirando 
a rojo

w 1-acetoacetilamino-2,5-dimetoxi-4-cloro-benceno
amarillo tirando 
a rojo

M 1-ac etoac etilamino-2-clo- 
ro-benceno

amarillo tirando 
a verde

H 1-fenil-3-metil-5-amino- 
pirazol

rojo

M 1-fenil-3-metil-5-pirazolona amarillo tirando a 
rojo
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Componente tetrazóico Componente de copulación Tonalidad de coica
1,2-bis-(2'-amino-5'- 
nitrobenzoil)-etano

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til-4'-cloro-5' -metil)- 
anilida

clarete .

tt 2-hidroxi-3-nafto-(4'-eto- 
xi)-anilida

rojo tirando a 
azul 'J'

w 2-hidroxi-3-nafto-(naftil- 
(l)-amida

rojo tirando'a^ azul
M 5-(2'.3'-hidroxinaftoil­

amino )-bencimidazolona-( 2)
rojo tirando a 
azul

1,2-bls-(2'-amino-5'- 
nitrobenzoil)-etaño

2-hidroxi-3-nafto-(2'-fe- 
noxi-5'-cloro)-anilida

rojo tirándola/, 
azul

0 3-(2'.3'-hidroxinaftoll- 
amino)-4-cloro-benzo-2", 5"- 
dicloroanilida

rojo

H 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'- 
dicloro-4'-acetilamino)- 
anilida

rojo tirando a - 
azul

M 2-hidroxi-3-nafto-(4'-bu- 
tirilamino)-anilida

rojo tirando a 
azul

" 2-hldroxi-6-bromo-3-nafto- 
(4'-etoxi)-anilida

rojo tirando a 
azul

n 2-hidroxi-6-metoxi-3-nafto- 
(2'-metil-4'-cloro)-anilida

rojo tirando a 
azul

X 1-acetoacetilamino-2-feno-
xi-5-cloro-benceno

amarillo

0 1-acetoacetilamino-2-me-
til-benceno

amarillo

H 1 -aoetoac etilamino-^naf tale 
no

amarillo

n 1-ac etoac etilamino-2,4- 
dimetoxi-5-cloro-benceno

amarillo tirando 
a rojo

tt 1-acetoacetilamino-2,5-di
cloro-4-acetilamino-bence-
no

amarillo tirando 
a rojo

tt 1-acetoacetilamino-2,5-di 
cloro-4-benzoilamino-benc¿ 
no . ***

amarillo tirando 
a rojo

w 1-( ̂ -cianoetil-5-pirazo- 
lon-3-carboxil-amida

amarillo tirando 
a rojo

1-(3'-sulf amoilfenil)-3- 
metil-5-pirazolona

amarillo tirando 
a rojo
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Componente tetrazóico Componente de copulación Tonalidad de color
1,2-bis-(2'-amino-5'- 
nitrobenzoil)-etano

1-(4'-benzoilaminofenil)-
3-metil-5-pirazolona

amarillo tirando a, 
rojo ...

!! 1 - ( 4 -fluorofenil)-5-pira 
zoloñ-3-carboxil-anilidaT*

amarillo tirando 'ja­
ro gp

!t 3-metil-5-pirazolona amarillo tirando a 
rojo

W 1-fenil-3-ciano-5-pira- 
zolona

amarillo tirandó a; 
rojo

1-(2',5'-diclorofenil)-5- 
pirazolona-3-carboxil-ami 
da

amarillo tirando a 
rojo

)! 1-(4'-nitrofenil)-3-metil 
-5-pirazolona

amarillo tirando, .á 
rojo

w 6-metil-2,4-dihidroxipi- 
ridina

amarillo

W 4-metil-5-oiano-2,6-dihi 
droxipiridina

amarillo

M 4-metil-2,6-dihidroxi- 
piridina-3-carboxil-amida

amarillo

M 1-metil-hidroxi-2,4-quino 
lona ***

amarillo

2,2'-bis-(2"-amino-
5"-nitrobenzoil)-di-
etileter

2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
ac etilamino)-anilida

rojo

« 2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
metil-4'-cloro)-anilida

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2', 5' - 
dimetoxi-4'-cloro)-anili­
da

rojo

n 2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
etoxi)-anilida

rojo tirando a 
azul

M 1-fenil-3-metil-5-pira- 
zolona

amarillo tirando a 
rojo

M 1-acetoacetilamino-2-me- 
til-4-cloro-benceno

amarillo tirando a 
verde

M ácido barbitúrico amarillo tirando a 
verde

1-acetoacetilamino-2,5- 
dimetoxi-4-cloro-benceno

amarillo tirando a 
rojo .

M 1-ac etoacetilamino-4-ace- 
tilamino-benc eno amarillo



Componente tetrazóico Componente de copulación Tonalidad de color
2,2'-bis-(2"-amino-5 1-( /^-metoxietil)-4-3Aetil- amarillo - ̂  -
nitrobenzoil)-dietil- 3-cianohidroxi-2,6-pirido-
éter na
1,4-bis-(2'-amino-5'- 2-hidroxi-3-naftalo-rahili- rojo tirando a.*.
nitrobenzoiloxi)-buta da azul
no

M 2-hidroxi-3-nafto-(2-metil) rojo tirando a.
-4'-cloroanilida azul ^

tt 2-hidroxi-3-nafto-(4'-ace- rojo tirando á-'
tilamino)-anilida azul

M 2-hidroxi-3-nafto-(2' -me- rojo tirando a .
til)-anilida azul

M 3-metil-5-pirazolona amarillo
„ 1-(/^ -cianoetil)-3-metil-5 

-pirazolona
amarillo

" 1-fenil-3-metil-5-pirazolo- amarillo tirando a
na rojo

H 1-fenil-5-pirazolona-3-car- 
boxil-amida

amarillo tirando a 
rojo

1,8-bis-(2'-amino-5- 
nitrobenzoiloxi)-octano

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo

2,5-bis-(2-amino-5- 
nitrobenzoiloxi)-2,5- 
dimetilhexano

2-hidroxi-3-nafto-(2', 4' - dicloro)-anilida rojo

tt 1-acetoacetilamino-4-acetil
amino-benceno

amarillo

TPTiTMrTym i jüU JjdWrLU j
35,5 g del ácido colorante-carboxilico, que se obtiene 

por copulación de ácido 3-amino-4-cloro-benzóico diazotado con 
(4'-etoxi)-anilida de ácido 2-hidroxi-3-naftóico, se suspenden 

5. en 500 cc de 1,2-diclorobenceno. Asimismo se retiran los últimos
restos de humedad mediante destilación azeotrópica en vacio. Bajo 
agitación se gotean a 130SC en el plazo de 1 hora 14 g de cloruro 
de tionilo y se sigue agitando a esta temperatura durante 1 a 2 
horas hasta que haya cesado el desarrollo de gas (SO^/HCl). Se 

10. deja enfriar entonces a 509C, el cloruro de tionilo en exceso se
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10.

15

20

25

retira mediante aplicación de un vacio a la trompa de agua y , 
a continuación se agregan consecutivamente 3,25 g de.1,4-bu- !
tandiol y 8 g de piridina seca a la solución del cloruro de."" ¡. . .., . . .  - ¡
deido colorante-carboxllico. Se sigue agitando durante 1 hora 
a 50SC,' después se calienta en el transcurso de 1 hora a 1308C ' 
y se sigue agitando durante 3 horas a esta temperatura. A ' -^  .. ^   ̂̂  I
consecutivamente con 200 cc de 1,2-diclorobenceno a 100SC, '
100 cc de í,2-diclorobenceno frío, 250 cc de metanol y 250 cc ¡

ide agua y se seca a 50SC en vacio. El pigmento corresponde a ¡
, !la fórmula ' í

Con una tinta de estampación, obtenida por moltura- 
ción de 35 g del colorante de arriba, molturado a fina disper- ¡ 
sión, y 65 g de aceite de linaza y adición de 1 g de secante 
(Co-naftenato al 50 % en bencina de ensayos) se obtienen im­
presiones de offset rojas de alto brillo e intensidad de color 
y buena solidez a la luz y muy buenas solideces al lacado. El 
empleo de esta tinta de impresión en la impresión de libros, 
colotipo, litografía o estampación de grabados da unas impre­
siones rojas de solidez similar.

Los componentes diazoicos y de copulación menciona­
dos en la tabla a continuación dan, análogo al ejemplo 3, des­
pués de transformar en el cloruro del ácido colorante-carbo­
xilico y reacción con el compuesto dihidroxi, igualmente men-
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donado, asimismo valiosos pigmentos de las tonalidades de oolor* 
indicadas. En algunos casos fué conveniente aislar él rlor-rró de; 
ácido colorante-carboxilico antes de la reaoción con el ew'puEes-
to dihidroxi.

Componente diazoioo Componente de copulación 'Compuesto dihidroxi j.'wMidad 
de tclor

Acido 4-cloro-3- 
amino-benzoico

2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
aeetilamino)-anilida

1,4-butandiol ró jb'"ti- 
râ 'io a ,

M 2-hidroxi-3-nafto-(2' - 
metoxi)-anilida

M rb'j'd' !

w 2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
cloro)-anilida

M rojo ̂

W 2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
cloro)-anilida

w rojo;

2-hidroxi-3-nafto-(3'- 
trifluormetil)-anilida

w rojo

H 2-hidroxl-3-nafto-(2'- 
4'-dimetil)-anilida

H roj-i ti­
rando a 
amarillo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
metoxi-5'-metil)-anili 
da "

n rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2', 
5'-dicloro)-anilida

M rojo

W 2-hidroxi-3-nafto-(naf 
til-(1))-anilida "

w rojo

2-hidroxi-3-nafto-(2', 
5'-dicloro-4'-acetil­
amino )-anilida

M rojo -t,̂ - 
raneo o. 
azul

w 2-hidroxi-3-nafto-ani-
lida

1,6-hexandiol rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
aeetilamino)-anilida

w rojo i-'--rando h

H 2-hidroxi-3-nafto-(2', 
5'-dimetoxi-4'-cloro)- 
anilida

1,6-hexandiol rojo-. 
maj'rón

Acido 6-cloro-3- 
amino-benzoico

2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
etoxi)-anilida

Etilenglicol rojo

Acido 2,4-dicloro- 
5-aminobenzoico

2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
ac etilamino)-anilida

1,4-butandiol
j
rojo ti­
rando a 
anuí
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ompon.en.te diazoico Componente de copulación Compuesto dihidroxi Tonalidad 
de -color

oido 2,4-dicloro-5- .minobenzoico
2-hidroxi-3-nafto-(4'- - 
etoxi)-anilida

Etilenglicol'- - - ' rojc?\^

.oido 3-amino-4- 
tetil benzoico

2-hidroxi-3-nafto-(4' - 
cloro)-anilida

!' rojo

.cido 3-amino-4- 
^etoxibenzóico

2-hidroxi-3-nafto-anilida 1,4-butandiol* rojo\ ''

2-hidroxi-3-nafto-(4'-eto 
xi)-anilida "

rojo'ti­
rando .a 
azul'*'

w 2-hidroxi-3-nafto-(2',5'- 
dicloro-4'-aceti3 amino)- 
anilida

ro ti­
rando ^ 
azul', '

t) 2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
metil-4'-cloro)-anilida

1,3-propendiol rojo. ^

\.cido 3-amino-4- 
Fenoxibenzoico

2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
metil)-anilida

Etilenglicol rojo

icido *3-amino-5- 
aitrobenzóioo

2-hidroxi-3-naft o-anilida 1,4-butandiol rojo ti­
rando a 
azul

n 2-hidroxi-3-nafto-(4' - 
acetil-amino)-anilida

2,2-dimetiÍpro- 
pendiol-(l,3)

rojo ti­
rando a 
azul

Acido 3-amino-4- 
etoxibenzoico

2-hidroxi-3-nafto-(2' - 
cloro)-anilida

Etilenglicol rojo

Acido 2-nitro-5- 
aminobenzóico

2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
metoxi)-anilida

2,2'-dihidroxi- 
dietil-eter

rojo i- 
rando a 
azul

0 2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
ace til-amino)-anilida

rojo ti­
rando u 
azul

Acido 4-aminoben- 
zóico

2-hidroxi-3-nafto-(2' - 
cloro)-anilida

1,4-butandiol rojo

2-hidroxi-3-nafto-(4' - 
benzoilamino)-anilida

n rojo ti­
rando a 
azul

Acido 3-metil-4- 
aminobenzoico

2-hidroxi-3-nafto- 
(4'-acetilamin o)-anilida

M rojo ti­
rando a 
azul

2-hidroxi-3-nafto-(2', 
4'-dicloro)-anilida

n rojo

2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
benzoilamino)-anilida

1 * 3-propendiol rojo
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Componente diazóico Componente de copulación 'Componente dihidroxi Tonal T - * 
de' "'.oí""

hcido 3-nitro-4-ami 
aobenzóico 2-hidroxi-3-nafto-anilida 1,4-buten-(2)-diol roj'e ta­

rando a 
azuí-

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'-nm 
til-4'-cloro )-anilida *"*

1,4-butandiol ro,jo/ti­
rando' s 
azul

tt 2-hidroxi-3-nafto-(4'-ace 
t ilamino )-anilida *"

1,6-hexendiol rojo ti­
rando H 
azul

icldo 2-nitro-4-ami 
íobenzóico *"

2-hidroxi-3-nafto-(4'-cío 
ro)-anllida ** 1,4-butandiol rojo ti­rando a 

azul
o 2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 

til)-anilida
1,4-butandiol rojo ti­

rando a 
azul

M 2-hidroxi-3-nafto-(2',4'- 
dimetoxi-5'-cloro)-anili- 
da

1,6-hexandiol rojo

tt 2-hidroxi-3-nafto-(naf- 
tll-(1'))-amida

1,4-butin-(2)-diol rojo

s.cido 2-cloro-4-
ietoxl-5-amlno-
3enzóico

2-hidroxi-3-nafto-anilida Etilenglicol rojo mi­
rando o 
azul

« 2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
ace t ilamino)-añilida

1,4-butandiol rojo 
rendo a 
azulEJEMPLO 4

14,1 gde 1,1,1-tris-(2'-aminobenzoiloximetil)-pro- 
pano se disuelven en caliente en 20 cc de ácido acético gla­
cial y bajo agitación se introduce en una mezcla de 200 cc de 

5. agua de hielo y 20 oc de ácido clorhídrico concentrado. El
componente diazóico se disuelve como hidrocloruro. Después de 
agitar durante 15 minutos se vierte rápidamente, a C3, una 
solución de 6,3 g de nitrito sódico en 30 cc de agua y se si­
gue agitando aún durante 3 horas a 0SC antes de destruir el 

10. nitrito en exceso mediante adición de ácido amidosulfónico
acuoso. Esta solución de la sal tris-diazóica y una solución
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10.

15.

20.
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de 32,5 g de (2',5'-dimetoxi-4'-cloro)-anilida de ácido 
2-hidroxi-3-naftóico en 450 co de glicolmonometileter y 6 -:-c 
de lejía sódica al 45 % se gotean simultáneamente a una tem­
peratura de 0 a 10-C, en el plazo de 1 hora, bajo buena á¿r- 
tacion, en un receptáculo que contiene 300 cc de gllcolmono'- 
metileter y 300 cc de agua de hielo. Se mantiene aquí un ph 
entre 5 y 6 (corrección con lejía sódica diluida o ácido! 
acético). A continuación se sigue agitando durante 10 mi?.-.u- 
tos a temperatura ambiente, después se calienta a 80^0 y.-js?, 
separa por succión. La torta de filtración en vacío se lavi 
con 500 cc de metanol y 700 cc de agua y se seca a 50^0 ^
vacío. La solidez a los disolventes del pigmento obtenido , 
se puede mejorar agitando el pigmento en 550 cc de 1,2-di- 
clorobenceno durante 5 horas a 130^0 antes de separar por 
succión a 809C, lavar con 500 cc de metanol y 500 cc de agua ' 
y secar como antes se ha indicado. El colorante de pigmento 
rojo corresponde a la fórmula

3

!

i

8 g del colorante que, mediante molturación en un molino de 
barras vibradoras con 2 co de xilono y 160 g de cloruro de 
sodio y extracción por lavado de las partes de sal común se 
puso en fina dispersión, so dispersan con una laca de cochu- 
ración de 25-g de resina alquídica de aceite de coco (40 % 
de aceite de coco), 10 g de resina melamínioa, 5 cc de to-
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.i.UüMO y 7 ce: do íimttno do t-o[no.
La mésela se aplica sobre la base a lacar, la laca se on-du"! 
rece durante media hora mediante cochuración a 1308C y se\*; 
obtienen unos lacados rojos, brillantes, con muy buena solí 

5* dez ai sobrelacado y a la luz. Los componentes diazóicos„jy<
de copulación mencionados en la tabla a continuación dan;., '< 
asimismo valiosos pigmentos de las tonalidades indicadas,' 
si se trabaja análogo al ejemplo 4.

Componente diazóico Componente de copulación
Tonalidad de 
color

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-propano *"

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo tirando 
a amarillo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-propano **

2-hÍdroxi-3-nafto-(2'-me- 
tii-4'-cloro)-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-propano *"

2-hidroxi-3-nafto-(2'-,5'- 
dime toxi-4'-oloro)-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzo il 
oximetil)-propano **

2-hidro xi-3-nafto-(4'-ace- 
tilamino)-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2*-aminobenzoil 
oxlmetil)-propano *"

1-acetóacet ilamino-4-ace til 
aminobenceno

amarillo ti­
rando a verd

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-propano *"

2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi) 
-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-propano . "*

2-hidroxi-3-nafto-(2'-motil) 
-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximatil)-etano *"

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo tirando 
a amarillo

1,1,1-tris-(2'.-aminobenzoil 
oximetil)-etano *"

2-hi dro xi-3-nafto-(4'-e t oxi)
-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-etano *

2-hidroxi-3-nafto-(4'-ace- 
tilamino)-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-etano "*

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til-4'-cloro)-anilida

rojo tirando 
a amarillo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-etaño "

2-hidroxi-3-nafto-(2',5'- 
dimetoxi-4'-cloro)-anilida

rojo-marrón

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-etano "

2-hidroxi-3-nafto-(2'-mo­
til )-anilida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminobenzoil 
oximetil)-etano *"

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
t oxi-4' - el oro- 5*' -motil) -ani 
lida *"

rojo tirando 
a amarillo
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Componente diazóico Componente de ct)pn[acjón Tona!!dad t!o 

color
1,1,1-tris-(2'-aminoben 
z o iloximet il) -e taño

2-hidroxi-3-nafto-naftil- 
(1')-amida

rojo

1,1,1-tris-(2'-aminoben 
zoií oxime til )-e taño ""

1-fenil-3-me til-5-pirazo- 
lona

amarillo -

1,1,1-tris-(2'-aminoben 
z oiloxime til)-e taño

1-fenil-5-pirazolon-3-car- 
boxíl-amida

amarillo '

1,1,1-tris-(2'-aminoben 
z o il oxime til)-e taño ***

2,6-dihidroxi-3-ciano-4- 
metil-piridona

amarillo

tris-(2'-aminobenzoil- 
oxietil)-amina

2-hidroxi-3-nafto-anilida carmín

tris-(2'-aminobenzoil- 
oxietil)-amina

2-hidroxi-3-nafto-(4'-aca- 
tilamino)-anilida

rojo

tris-(2'-aminobenzoil- 
oxietil)-amina

2-hidroxi-3-nafto-(4'-eto- 
xi)-anilida

rojo tirando 
a amarillo *

tris-(2'-aminobenzoil- 
oxietil)-amina '

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til-4'-cloro)-anilida

rojo tirando 
a amarillo

tris-(2'-aminobenzoil- 
oxietil)-amina

2-hidroxi-3-nafto-(2'-mo­
til )-anilida

rojo tirando 
a amarillo

tris-(2'-aminobenzoil- 
oxietil)-amina

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me-
toxi-4'-cloro-5'-metil)-
anilida

naranja

tris-(2'-aminobenzoil- 
oxietil)-amina

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
toxi-4'-cloro-5'-metil)- 
anilida

naranja

tris-(2'-amlnobenzoil- 
oxietil)-amina

1-ace t oace t ilamino-4-ace t il 
amino benceno **

amarillo ti­
rando a verde

1,1,1-tris-(3'-amino-4'-
metoxibenzoiloximetil)-
propano

2-hidroxi-3-nafto-anilida rojo tirando 
a azul

1,1,1-tris-(3'-amino-4'-
motoxibenzoiloximetil)-
propano

2-hidroxi-3-nafto-(4'-ace- 
t ilamin o)-añili da

rojo tirando 
a azul

1,1,1-tris-(3'-amino-4'-
metoxibenzoiloximetil)-
propano

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me- 
til)-anilida

rojo tirando 
a azul

1,1,1-tris-(3'-amino-4'- 
meto xibenz oiloxime t il)- 
propano

2-hidroxi-3-nafto-(4'-eto- 
xi)-anilida

rojo tirando 
a azul

1,1,1-tris-(3'-amino-4'-
metoxibenzoiloximetil)-
propano

2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil- 
4'-cloro)-anilida

rojo tirando 
a azul
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1.1.1- tris-(3'-amino- 4'-metoxibenzoiloxi- metil)-propano
1.1.1- tris-(3'-amino- 
4'-metoxibenzoiloxi- metil)-etaño
1.1.1- tria-(3'-amino- 
4'-aminobenzoiloxi- metil)-etano
1.1.1- tris-(3*-metil- 
4'-aminobenzoiloxi- metil)-propano
1.1.1- tris-(3'-metil- 
4'-aminobenzoiloxi- metil)-propano
1.1.1- tris-(3'-metil- 
4'-aminobenzoiloxi- metil)-propaño
1.1.1- tris-(3'-metil- 
4'-aminobenzoiloxi- metil)-propano
1.1.1- tris-(3'-metil- 
4'-aminobenzoiloxi- metil)-propano
1.1.1- tris-(3'-metil- 
4'-aminobenzoiloxi- 
metil)-propano
1.1.1- tris-(3'-metil- 
4'-aminobenzoiloxi- metil)-propaño
1.1.1- tris-(3'-metil- 4'-aminobenzoiloxi- metil)-propano

4052
Com]xnmt)ke <)o otum! aojen

1-ace t oace t ilamino-4-aco t il 
aminobenceno

ü'otW) ) ) ')))<! d<) 
tn)).ot*

amar i). ).o tiran 
do a verde *. "*

2-hidroxi-3-nafto-(2'-metil- 
4'-cloro)-anilida

carmín

2-hidroxi-3-nafto-(4'-acetil- 
amino)-añilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto- (2', 5' -di- 
metoxi-4'-cloro)-anilida

clarete

2-hidroxi-3-nafto-(2'-motil)-
anilida

rojo

2-hidroxi-3-nafto-naftil-(l')- 
amida

carmín

1-acetoacet ilamino-4-ace t il- 
amino-benceno

amarillo ti­
rando a verde

2-hi dr o xi-3-naft o-anilida rojo

< 2-hidroxi-3-nafto-(4'-etoxi)- rojo
¡ anilida

2-hidroxi-3-nafto-(4'-acetil- clarete
. amino)-anilida

2-hidroxi-3-nafto-(2'-me til- 
4'-eloro)-añilida

rojo

EJEMPLO 5
45 g del ácido colorante que se obtiene por copu­

lación de ácido 3-amino-4-cloro-benzóico diazotado con (4'- 
etoxi)-anilida de ácido 2-hidroxi-3-naftóico se suspenden 
en 650 cc de 1,2-diclorobenceno. En caso dado se eliminan 
los últimos restos de humedad mediante destilación azeotró-
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405292pica en vacío. Bajo agitación se gotean a 1.10̂ C en el plano 
de 1 hora 15 g de cloruro de tionilo y se si¿nte agitando du­
rante 2 horas a esta temperatura hasta haber terminado el de 
sarrollo de gas (SOg/ECl). Se deja enfriar entonces a 50¿C,* 
el cloruro tionílico en exceso se retira mediante aplica­
ción de vacío a la trompa de agua y a continuación se agre­
gan consecutivamente 3,88 g de 1,1,1-tris-hidroximetilpropa- 
no y 9 g de piridina seca a la solución del cloruro del áci­
do colorante-carboxílico. Se agita durante 1 hora a 50 9 C,. 
después se calienta en el plazo de 1 hora a 1309C y se sigue 
agitando durante otras 5 horas a esta temperatura. A 8090 ̂ ] 
se separa por succión el pigmento precipitado, se lava con- 
secucutivamente con 200 cc de 1,2-diclorobenceno a 8oac,
100 cc de 1,2-diclorobenceno frío, 250 cc de metanol y 250 cc 
de agua y se seca en vacío a 809. El pigmento corresponda a 
la fórmula

OC„H,2"5

/
C-CHg-CH^

Con una tinta de impresión obtenida por molturación 
do 35 g del colorante de arriba finamente molturado y 65 g 
de aceite de linaza y adición de 1 g de secante (Co-nafte- 
nato al 50 % en bencina de ensayos) so obtienen impresiones 
offset rojas tirando a amarillo de alto brillo y buena inten 
sidad de color, asi como buena solidez a la luz y muy buena
solidez al lacado. Empleando estas tintas de impresión en ¡

i
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la impresión de libros, colotipo, litografía o estampado se 
obtienen impresiones rojas tirando a amarillo de solideces 
similares.

Los componentes diazóicos y de copulación menciona- 
5. dos en la tabla a continuación dan análogo al ejemplo 5, des­

pués de su transformación en el cloruro del ácido colorante- 
carboxílico y transformación con el compuesto trihidroxi, así 
mismo mencionado, asimismo valiosos pigmentos de las tonalida 
des de color indicadas. En algunos casos fue necesario aislar 

10. el cloruro del ácido colorante-carboxílico antes de su reac­
ción con el compuesto trihidroxi. Los mencionados colorantes 
de pigmento se pueden obtener naturalmente también según el
procedimiento indicado en el ejemplo 4.

Componente diazóico Componente de copulación Compuesto trihidroxi
Tonalidad 
de color

Acido 4-cloro-3- aminobenzóico
2-hidroxi-3-nafto-anilida 1,1,1-tris-hidroxi- 

metil-propaño
rojo

!t 2-hidroxi-3-nafto-(2 
me t il)-anili da

rojo

n 2-hidroxi-3-nafto-(2' - 
metil-4'-cloro)-anilida

t! rojo-
marrón

t! 2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
acetil-amino)-anilida

o rojo

!! 1-ace t oace t ilamino-4- 
ace tilamino-benceno

n amarillo

H 2-hidroxi-3-nafto-(2', 
5'-dimetoxi-4'-cloro)- 
anilida

H rojo

H 2-hidroxi-3-nafto-(4'- 
acetil-amino)-anilida

1,1,1-tris-hidroxi- 
metil-etano

rojo

M 2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
metoxi)-anilida

tt rojo

n 1-(4'-metilfenil)-3-me-
til-5-pirazolona

« !amaril.l o

Acido 4-metoxi-3- 
amino-benzóico

!<

2-hidroxi-3-nafto-(2'- 
metil-4'-cloro)-anilida
2-hidroxi-3-naft o- (4' - 
cloro)-anilida

1,1,1-tris-hidroxi- 
metil-propaño

rojo ti 
rando a 
azul
rojo
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EJEMPLO 6
18,2 g de 1,1,1-tris-(2'-amino-5'-nitrobenzoil- 

oxometil)-propano se Introducen, a 09C, en el plazo de 2 hA 
ras, en una mezcla de 55 ce de ácido sulfúrico concentrado' 
y 30 g de ácido nitrosilsulfúrico al 39,9 %* Se sigue aginan 
do durante 4 horas a O^C, se vierte sobre hielo, se clarifi­
ca y el nitrito en exceso se destruye con ácido amidosulfó-' 
nico acuoso. En caso dado se mantiene la temperatura de la" 
solución en 09C mediante introducción de hielo. '

La solución de sal tris-diazóica, así obtenida,* se 
gotea simultáneamente con una solución de 29,5 g de (4-ace- 
tilamino)-anilida de ácido 2-hidroxi-3-naftóico, 1 g de 
alquilsulfonato y 7 cc de lejía sódica al 45 % en 400 cc de 
glicol-monometileter, en el plazo de 1 hora, a 08, en un re­
ceptáculo que contiene 500 cc de agua de hielo. Mediante in­
troducción de acetato de sodio hidratado sólido se mantiene 
el pH de la mezcla de copulación entre 4 y 6 y mediante in­
troducción de hielo la temperatura de 08C. A continuación se 
sigue agitando durante 12 horas a temperatura ambiente, se 
calienta entonces durante 1 hora a 808C y se separa por suc­
ción. La torta del filtrado en vacío se lava con 500 cc de 
metanol y 500 cc de agua y se seca a 508C en vacío.

Para mejorar la solidez a los disolventes el pig­
mento así obtenido se agita en caso dado con 500 cc de 1,2- 
diclorobenceno durante 5 horas a 1308C, se separa por suc­
ción, se lava con 1,2-diclorobenceno, metanol y agua y se 
seca como arriba se ha mencionado. El pigmento corresponde 
a la fórmula
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Una mezcla de 65 g de cloruro de polivinilo, 35 g 
de diisooctilftalato, 2 g de mercaptido de estaño dibutílioo, 
0,5 g de dióxido de titanio y 0,5 g del pigmento de arriba, 
que mediante molturación con cloruro de sodio se dispersó 
finamente, se tiñe en un mezclador de cilindros a 165-C„ Se 
obtiene una masa roja, tirando a azul, que puede-servir para 
la obtención de láminas o cuerpos moldeados. El coloreamien- 
to brillante se destaca por su buena solidez a la luz y muy 
buena solidez a la migración.

Pigmentos con p rop iedades s im ila r e s  se ob tienen , 

s i ,  en e l  ejemplo a n te r io r ,  e l  componente de co p u la c ió n  se 

s u s t itu y e  por ( 4 '- e t o x i ) - a n i l id a  de á c id o  2 - h id r o x i- 3 - n a f t ó i-  

co ( r o j o ) ,  ( 2 '- m e t i l - 4 ' - c lo r o ) - a n i l id a  de á c id o  2 - h id r o x i- 3 -  

n a f tó ic o  ( ro jo )  ó por 1 -a ce t ila m in o -4 -a ce to a ce tila m in o b e n ce -  

no ( a m a r il lo ) .

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 
así como la manera de realizarse en la práctica, debe -
se constar que las disposiciones anteriormente cadas son 
susceptibles de modificaciones de deta!**'-* en cuanto no alte­
ren su principio fundamental- Tn^uien se hace constar que el 
invento corresponde a dos".solicitudes de patente presentadas 
en Alemania con los nos'^ y fechas: P 21 38 014-3 de 29 de
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Jut !o de 1971 y P ?? 1R b49.4 de 18 de abril de 1972, aco- 
giándouo por lo tanto a loa beneficios que conceden los Con­
venios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye 
la esencia del referido Invento por lo que se solicita Pa­
tente de Invención por 20 años, en España, sobre: PROCEDI­
MIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES POLIAZOICOS; caracte ' 
rifándose por lo siguiente: - ***

1 Procedimiento para la obtención de colorantes* 
poliazóicos, de formula

X(-0-0C-D-N=N-K)m
en la que K significa restos iguales o diferentes de un cbm, 
ponente de copulación, X significa un resto alifático, li­
bre de grupos hidroxilo, en caso dado interrumpido por hete 
roátomos, o un resto aromático-carbocíclico, aromático-hete 
rocíclico o aralifático, D significa un resto aromático-car 
bocíclico o aromático-heterocíclico y m representa los nú­
meros 2 ó 3, caracterizado porque aproximadamente 1 mol de 
una amina, m veces diazotada, de fórmula

(H N-D-CO-O) X 2 m

en la que X significa un resto aromático-carbocíclico, aro- 
mático-heterocíclico o aralifático, libre de grupos hidroxi 
lo, en caso dado interrumpido por heteroátomos, D significa 
un resto aromático-carbocíclico o aromático-heterocíclico 
y m representa los números 2 ó 3, se combina con m moles de 
un componente de copulación da fórmula

K - H

en la que K significa restos iguales o diferentes de un com 
ponente de copulación.
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2. Procedimiento para obtención de colorantes 

poliazóicos, tal y como queda sustanoialmente descrito en la 
presente Memoria.

Esta Memoria consta de 45 hojas escritas a máquina -
por una sola cara

Madrid, <2 í ic .  872

BAYBR AKTIENGESELLSCHAFT.
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