
P A T E N T E  

D E
I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES DE 
IMINOISOINDOLINONA" a favor de la firma suiza CIBA-GEiGY 
AG, residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descubierto oue so llega a nuevos y va­

liosos colorantes de iminoisoindolinona de la fórmula

10, en la que las
X significan átomos de cloro o de bromo$ 

significa un átomo de halógeno o un grupo
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de alquilo, alcoxilo, ciano, trifluorome- 
tilo o alquilsulfonilo? 
significa un átomo de hidrógeno o de ha­
lógeno o un grupo de alquilo o de alco­
xilo §

Xg significa un átomo de hidrógeno o de haló­

geno o un grupo de alquilo o alcoxilo e 

Yp significa un átomo de hidrógeno o de ha­
lógeno o un grupo de alquilo o alcoxilo 

o bien los radicales
Xr, e Yg, juntos, forman un anillo boncónico yuxta- 

condensadog

y en los anillos bencónicos 
A y B se halla, en una posición orto a lo menos 

respecto al grupo azometinico, un átomo 
de hidrógeno,

si se condensa, sn la relación molar de 1:2, un compues­
to azoico de la fórmula

20.

25. en la que
X^, Y^, X^ e Y^ tienen el mismo significado que se 

les ha atribuido antes,
con una 4,5,6,7-tetrahalogen-isoindolinona-l que con - 
tenga, en la posición 3 , substituyentes fáciles de cam-



biar que según el tipo o el número requieren dos en­
laces y sean más móviles que el oxigeno que se halla 
en la posición 1.

Los colorantes conformes a esto invento co­
rresponden de preferencia a la fórmula

en la que
y Vg significan átomos de hidrógeno o de haló-

y Zg significan átomos do hidrógeno o grupos de

y Zp significa un grupo de alquilo o alcoxilo.
En concepto de materias de partida se em­

plean, por ejemplo, 4,5,6,7-tetrabromoisoindolinonas, 

pero preferentemente 4,5,6,7-tetracloroisoindolinonasü 
En calidad de substituyentes en posición 3 fáciles de 
cambiar, estas materias de partida contienen, por

o:

c:

n i

geno o grupos de alquilo o alcoxilo que con­
tienen de 1 a 4 átomos de carbonos

alquilo o alcoxilo que contienen de 1 a 4 

átomos de carbonos
y uno a lo sumo de los substituyentes
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ejemplo, dos átomos do halógeno (on particular, de clo­
ro), dos grupos aminicos terciarios (por ejemplo, gru­

pos pipcridlnicos o morfolinicos), un grupo iminico o 
un grupo tioxilico o, en particular, dos grupos alco- 
xilicos, de preferencia los que contienen de 1 a 4 

átomos do carbono (especialmente, grupos metoxilicos). 
Estas materias de partida son conocidas.

En concepto de compuestos azoicos se em­
plean preferentemente los de la fórmula

15.

20.

25.

en la que

^1 ^ ^2 significan átomos do hidrógeno o de halóge­
no o grupos do alquilo o alcoxilo que con­

tienen de 1 a 4 átomos de carbono;
Z^ y Zg significan átomos de hidrógeno o grupos 

de alquilo o alcoxilo que contienen de 

1 a 4 átomos de carbono; 
y uno a lo menos do los substituyentes

V-̂  y Zg significa un grupo de alquilo o alcoxilo.

Los compuestos de diaminoazoicos empleados 
constituyen cuerpos conocidos, que se obtienen, por 
ejemplo, mediante copulación del compuesto diazoico 
de un diaminobencono, monoacilado, con un aminoben- 
ceno y desacilación del colorante azoico obtenido,
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o mediante copulación del compuesto diazoico do una 
nitroanilina con un aminobenceno y reducción del gru­

po nitro en el colorante azoico obtenido. A titulo 

de ejemplos cabe señalar los compuestos diaminoazoi- 

cos siguientes:
el 2-cloro-4,4'-diaminoazbbenceno
el 3-clor0-4,4'-diaminoazobenceno
el 2-metil-4,4'-diaminoazobenceno
el 3-metil-4,4'-diaminoazobenceno

el 2-motoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 3-metoxi-4y 4'-diaminoazobenceno
el 2,5-dimetil-4,4'-diaminoazobenceno

el 2,3-dimotil-4,4'-diaminoazobonceno
el 5,2',5'-trimetil-4,4'-diaminoazobenceno

el 2,5-2'-trimetil-4,4'-diaminoazobenceno,
el 2,5,2',5'-tetrametil-4,4'-diaminoazobenceno
el 3-metil-2'-metoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 2-eloro-2'-metil-4,4'-diaminoazobenceno

el 3-cloro-2'-metil-4,4'-diaminoazobenceno

el 3-cloro-5,2'-dimetil-4,4'-diaminoazobenceno
el 2-cloro-5-2'-dimetil-4,4'-diaminoazobenceno
el 3-cloro-5-2'-dimetoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 3-cloro-2',5'-dietoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 2,5-dimetil-2'-metoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 2,5-dimctil-2'-metil-5'-metoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 2,5,2',5'-tetrametoxi-4,4'-diaminoazobencono

el 2,5,2',5'-tetraetoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 2,5-dietoxi-2'-metoxi-4,4'-diaminoazobenceno
el 2,5,5'-trimetoxi-2'-metil-4,4'-diaminoazobenceno

el 2,5-dimebil-2',5'-dimetoxi-4,4'-diaminoazobenceno



el 2-ciano-4,4'-diaminoazobenceno 

el 2-ciano-2'-metil-4,4'-diaminoazobenceno 

el 2-ciano-2', 5'-dimetil-4,4'-diaminoazobenceno 
el 2-ciano-2'-metil-5'-metoxi-4,4'-diaminoazobenceno 

el 2-ciano-2',5'-dimetoxi-4,4'-diaminoazobenceno 
el 2-trifluorometil-4,4'-diaminoazobenceno 
el 2-trifluorometil-2'-metil-4,4'-diaminoazobenceno 

el 2-trifluorometil-2', 5' -dimetil-4,4' -diaminoazobenceno 

el 2-trifluoromet il-2'-metil-5'-metoxi-4,4'-diaminozo- 
benceno

el 2-metilsulfonil-4,4'-diaminoazobenceno 
el 2-metilsulfonil-2'-metil-4,4'-diaminoazobenceno, 
el 2-metilsulfonil-2',5'-dimetil-4,4'-diaminoazobenceno

el 2-metilsulf onil-2' -metil-5' -metoxi-4,4' -diaminoazo­
benceno

el 4-cloro-3 ,4'-diaminoazobenceno 
el 2-cloro-4-3'-diaminoazobenceno 

el 2*--:j.etil-4-3' -diaminoazobenceno 
el 2-metoxi-4-3 '-diaminoazobenceno y 

la 4,4'-diamino-bencen-l-azo-naftalina-l'.
La condensación se efectúa parcialmente ya 

en frió, cvontualmcnte con calentamiento de los compo­
nentes mezclados intimamente, y con particular ventaja 

en presencia de disolventes orgánicos inertes, o sea 
que no participen en la reacción.

Si se parte de 3-imino-, 3-^ioxo- o 3,3- 

bis-terciamino-4,5,6,7-tetracloroisoindolin-l-onas o 
do sales alcalinas de las 3,3-dialcoxi-4,5,6,7-ietra- 
cloroisoindolin-l-onas, se emplean ventajosamente di-
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solventes orgánicos misoibles con el aguas por ejem­
plo, alcoholes alifáticos inferiores, como los alca­
ndés inferiores (por ejemplo, motanol, isopropanol 
o butanol), éteres cíclicos inferiores (como el dio- 
xano y el éter monometílico de etilenglicol) o ceto- 

nas alifáticas inferiores (como la acetona).
La condensación se realiza aquí ya a tem­

peraturas relativamente bajas. Se actúa con ventaja 
en presencia de agentes aceptores de base3 como tales 

cabe citar, por ejemplo, los ácidos grasos inferio­
res, que entonces sirven al mismo tiempo de disolventes, 
en particular el ácido acático.

Cuando se emplean 3,3-dihalogen-4,5,6,7- 
tetracloroisoindolin-l-onas se prefieren disolventes 

orgánicos desprovistos de grupos hidroxllicos, como 
los hidrocarburos (por ejemplo, los aromáticos, como 
el benceno, el tolueno, el xileno, la tetrahidronafta- 

lina o el dif enilo, o los cidoalif áticos, como el 
ciclohexa&o), lo mismo que los halohidrocarburos 
(por ejemplo, los alifáticos, como el tetracloruro 
de carbono o el tetracloroetileno, o los aromáti­
cos, como ol clorobenceno o los di- y tri-cloroben- 

cenos) y los nitrohidrocarburos aromáticos (como el 
nitroboncono), los éteres (y más precisamente los 
alifáticos, como el áter dibutilico, los aromáticos, 
como el éter difenilico, o los cíclicos, como el dio- - 

xano), las cetonas (como la acetona) o los ásteres 

(principalmente los ásteres de ácidos grasos infe­
riores con alcandés inferiores, como el áster etili-



co de áciáo acético), en presencia de agentes acepto- 
res de ácido.

El nuevo pigmento se precipita del medio 
de reacción inmediatamente después de formado. Para 
ciertos fines es utilizable directamente en forma de 
pigmento bruto§ pero también se le puede mejorar to­

davía en sus propiedades, especialmente respecto a la 
pureza, la forma y el poder cubriente, por métodos ya 
conocidos^ por ejemplo, mediante extracción con disol­

ventes orgánicos o mediante molturación con coadyuvan­
tes de la molturación oxtraibles ulteriormente (por 
ejemplo, sales).-

Los nuevos colorantes constituyen pigmentos 
valiosos, que en forma finamente dividida pueden 
emplearse para la pigmentación de material orgánico de 
peso molecular altos por ejemplo, éteres y ásteres de 

celulosa, como la etilcelulosa, la acetilcelulosa o la 

nit-ocelulosa, poliamidas, poliuretanos o poliésteres, 
resinas naturales o artificiales (por ejemplo, amino- 
plastos), en particular resinas acrilicas termoplás- 
ticas y endurecibles,-resinas de urea-formaldehido y 
melamina-formaldehido, resinas alquídicas, fenoplás- 
tos,-policarbonatos, poliolefinas (como el poliestire- 
no, el cloruro de polivinilo, el polietileno, el poli­
propileno, el poliacrilonitrilo y el áster de ácido 
poliacrilico), goma, caseína, silicona y resinas de 
silicona, individualmente o en mezclas. Para ello 
es indiferente que dichos compuestos de peso molecu­

lar alto aparezcan en forma de masas plásticas o fusio-
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nes o se hallen en forma de soluciones para hilar, 

barnices, materias para pinturas o colores para es­

tampar. Según la finalidad de empleo resulta venta­
joso emplear los nuevos pigmentos como matizadores o en 
forma de preparados. Los nuevos pigmentos se distin­
guen por propiedades elevadas de solidez, particular­

mente extraordinaria solidez a la luz, a la migración 

y a la intemperie.
Este invento posibilita la preparación ecó- 

nomica y ecológicamente impecable de pigmentos anaran­
jados de colorido intenso y muy sólidos.

EJEMPLO 1

A la solución de 17 g de 3,3,4,5,6,7-hexa- 
cloroisoindolin-l-ona en 100 ce de 1 ,2-diclorobenceno 

se añade la solución caliente de 5,65 g de 2-metil- 
4,4'-diaminoazobenceno en 200 cc de 1 ,2-dicloroben- 

ccr.o. Se forma inmediatamente un precipitado amari­
llo-anaranjado. So calienta la suspensión a 160-1702 
C, en agitación, y se la mantiene asi por 2 horas.

Se separa por filtración a 130BC el pig­
mento insoluble y se le lava con metanol, acetona y 
agua. Después de secar, se obtienen 14 g de un pol­
vo amarillo-anaranjado, que en esta forma puede ser 
empleado directamente para la tinción de materias 
artificiales y para la incorporación a barnices. Las 
tinturas que con el se obtienen so distinguen por 
propiedades sobresalientes de solidez.

EJEMPLO 2



Se disuelven 18,2 g de 4,5,6,7-tetracloro- 
3 ,3-dimetoxi-isoindolin-l-ona con 55 cc de solución 
1N de metilato sódico en metanol. Se añaden luego 
6,8 g de 2,5-dimetoxi-4,4'-diaminoazobenceno y 100 

cc de 1 ,2-diclorobenceno. Mientras se destila me­
tanol y so agita bien, se aumenta la temperatura has­
ta 100SC, con lo que se origina transitoriamente una 

solución límpida y a continuación la sal sódica del 
pigmento se segrega. Despuós de añadir 100 cc más 
do 1 ,2-diclorobencono y 20 cc do ácido acético gla­

cial, so eleva la temperatura hasta 140-145SC y se 
agita por 2 horas a esta temperatura, Se separa 
por filtración a 120BC el pigmento precipitado, se 
le lava con alcohol, acetona y agua y se le seca a 
702C, en vacio. Se obtienen 17 g de un pigmento 
rojo, que incorporado a las pastas para estampar da 

estampados do muy buena solidez a la luz.

EJEMPLO 3

Se deslíen 16,5 g de áster metílico de 
ácido 3 ,4,5,6-tetraclorocianobenzoico con 55 cc de 
una solución 1 N do motilato sódico en metanol, for­
mando una solución límpida. Se origina la sal sódica 
de la 3 y3-dimetoxi-4,5,6,7-tetracloroisoindolin-l-ona. 
Agitando bien, se añaden entonces 6,05 g de 2-metoxi- 
4,4'-diaminoazobenceno y 100 cc de o-diclorobenceno.

Se aumenta luego la temperatura a 100SC mientras se 
destila metanol. Se origina transitoriamente una so­
lución homogénea y a continuación la sal sódica del



pigmento se segrega. Se diluye con otros 100 co de 
o-diclorobenceno, se acidifica con 20 ce de ácido 

acático glacial, se aumenta la temperatura hasta 140*. 

-1453C y se le mantiene a este nivel durante 2 horas,
5, agitando bien. Se separa por filtración a 1202C el

pigmento insoluble y se le lava con metanol, acetona 
y agua. Después de secar, se obtienen 17,6 g de un 
pigmento anaranjado rojizo, de colorido intenso y que 

en esta forma puede emplearse directamente para la 
10, tinción de materias artificiales y para la prepara­

ción de pastas de estampar y barnices de color. Las 

tinturas hechas con él se distinguen por excelentes 
propiedades de solidez.

Si en lugar dol áster metílico de ácido 
15. 3 ,4,5,6-totraclorocianobanzoico se emplean cantida­

des equimoleculares de áster metílico de ácido 3,4, 
5,6-tetrabromocianobenzoico (punto de fusión: 122 

a 124SC) y so procede tal como se ha indicado, se 
obtiene un pigmento anaranjado cuya incorporación a 

20, las materias artificiales da tinturas de excelente
solidez a la luz.

Si el 2-metoxi-4,4'-diaminoazobenceno se 
reemplaza por cantidades correspondientes a de los dia- 
minoazoboncenos que se reseñan a continuación, se ob- 

25. tienen pigmentos de propiedades igualmente buenas.
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Ejem
pío"NS

4 N=N— Mlg
NH^ CIR

amarillo

5 NH^
NUg OCĤ

anaranjado

6 NHg—
CH^

¡
amarillo-anaranjado

7
CIÎ

NĤ *— --- NHg
OH?3

anaranjado
amarillento

8
OCH, 

/  ^
NIU— ^D^-N=N—

CH.,3

anaranjado
amarillento

9
OCR,

NHg— <^3>— N=N— ^ ^ — NHg 
OCR,

rojo

10 NHg— N=N— nip .castaSo
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Ejem­
plo
N9

4 u  F L3

Tabla (continuación)

11 mi
CIL, CR,3 3

anaranjado

12 NH2— — NHg
CH^ OCR,3 3

anaranjado

13

/C"3
NHg— ^ > — N=N— t.J y r -N il2

c í  oái
3 ^

anaranjado

14

15

NH2- ^ - N = N - ^ - N H 2
OCH^ CIL3 3

NIL,— N=N— NH^
OCR, OCIL3 3

anaranjado

anaranjado

16

OCR,
/  ^NH2"^^—N=N--̂ Î "-HH2

OCIL CH.,3 3

pardo

17

OCH.̂

OCH OCR, 3 3

burdeos



Tabla (continuación)

Ejem­plo NS

18

OO^H^

NHg—
OCH.̂  OC^H^

rojo azula­do

19 NH^— N=--H—
OCIU OCH., 3 3

amarillo-anaranjado

i
i

20

OH., 
/  ^

Mi g— ^ 3 — HHg
CH.̂  CH.,3 3

anaranjado-
pardusco

21

OCH? 
/  ^

NH^— ^ y - N = N —
CH^ CH.,3 3

amarillo

22 NH^— N=:N—
C1 CĤ .3

amarilloanaranjado

23 NHp-Viy--N=N--€D^"-NH
C1 OCH.,3

anaranjado

24

.

CI^

NH^—
C1 CH..3

amarillo
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Ejem­
plo Na

25

OOH^

NH2--^D>---N=N--^^--KH2
01 OCR?5

anaranjado

26

C1 0Cy!Î
anaranjado
rojizo

27

CIL,
/  ^

NHg— — K^N— — UH2 
CH^ OCiL

pardo

28

{

CH., CH.̂
^  /   ̂ ^

------ j t - - ! 'T -------------------------- ! . l ^

^ Cn f  ' ' CMj " '3 3

amarillo
anaranjado

!— ..... .
!

29

CH.y OCH.,

NH2"-^^-N=N----^2^--NH2
CH.̂  ' CU.,3 3

anaranjado
pardusco

50

CU? OCH^

N H ^ " ^ 3 "N=N--€2 -̂-Ni-L
CH„ OCH..3 3

pardo
rojizo



Tabla (continuación)

Ejem­
plo NB

31

CCH.,

OCR-, OCH^ 
3 3

rojo
pardusco

32

OCH^ OCH^

NHp—- ^ ^ N = K - * ^ I ^ - - N R p

OCH,̂  CH^
3 3

castaño

33

t
i

i
¡ 34
)
j

'

GCĤ  OCH.̂

OCIL̂ , OCR.,
3 3

violado-
castaño

OCJi^
V

OCJL. OCH.̂  
2 3 3

rojo

35

oc,H,- o o j: ^

OC^H. OC.̂ Ĥ
2 5 2 5

i
:

burdeos

36

OC!^
J  ^

^ ... liHp

IL,N OCH^
2 3

pardo
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EJEMPLO 37

Se trituran 2 g del pigmento preparado se­

gún el Ejemplo 2 con 36 g de hidróxido de aluminio,
60 g de barniz de aceite de linaza de viscosidad me­
diana y 0,2 g de linoleato de cobalto, en una tritura­
dora de tres rodillos. Los estampados rojos produci­
dos en la pasta colorante que se origina tienen colo­
rido intenso y sobresaliente solidez a la luz.

EJEMPLO 38

Se mezclan 0,6 g del pigmento preparado 

según el Ejemplo 3 con 67 g de cloruro de polivinilo, 
33 g de ftalato de dioctilo, 2 g de dilaurato de dibu- 
til-estaño y 2 g de dióxido de titanio y se elabora 

con la pasta una hoja delgada en una laminadora, a 
1602C y en el curso de 15 minutos. La tintura ana­
ranjado-rojiza asi producida es de colorido intenso 

y sólida a la migración, al calor y a la luz.

EJEMPLO 39

En un molino de bolas se muelen durante 
48 horas 10 g de dióxido de titanio y 2 g del pigmen­
to preparado según el Ejemplo 3, y que lleva en la ta­
bla el número 6, con 88 g de una mezcla de 26,4 g de 
resina alquídica de coco, 24,0 g de resina de melami- 
na-formaldehido (50% de contenido de materia sólida),g
8,8/de éter monometilico de etilenglicol y 28,8 g 

de xileno.
Si se rocía este barniz sobre una hoja de



aluminio, se le seca previamente durante 30 minutos a 
la temperatura ordinaria y luego se le ouece durante 
30 minutos a 120 ce, se obtiene un barnizado de color 
anaranjado, que se distingue por buena intensidad de 

5. colorido y muy buenas propiedades de resistencia al
sobrelaqueado, a la luz y a la intemperie.

— + t —
N O T A

Descrito el objeto dol presente invento se 

declaran nuevas y de propia invención las siguientes

reivindicaciones con prioridad de la solicitud de paten- 
'̂ * tes suizas núms. 14052/71 del 27.9*71 y 11517/72 del 3 .8.72.

1. Procedimiento para la preparación de 

colorantes do iminoisoindolina de la fórmula

15.

20.

25.

en la que las
X significan átomos de cloro o de bromo;

X-̂  significa un átomo de halógeno o un gru­
po de alquilo, alcoxilo, ciano, trifluoro- 
metilo o alquilsulfonilo;
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significa un átomo de hidrógeno o de haló­
geno o un grupo de alquilo o alcoxilo^

Xg significa un átomo de hidrógeno o de haló­
geno o un grupo de alquilo o alcoxilo y 

Yg significa un átomo de hidrógeno o de haló­
geno o un grupo de alquilo o alcoxilo$ o 
bien, los radicales
juntos, forman un anillo bencónico yuxta- 
condensado?
y en los anillos bencónicos

A y B se halla, en una posición orto a lo menos res

pecto al grupo azomótinico,- un átomo de hi­
drógeno,

caracterizado por condensarse, en la relación molar de 
1 :2, un compuesto azoico de la fórmula

e Y,

en la que
X^, Y^, Xg e Yg tienen el mismo significado que se 

les ha atribuido antes,

con una 4,5,6,7-tetrahalogen-isoindolinona-l que con­
tenga, en la posición 3 , substituyentes fáciles de cam­
biar, los cuales según el tipo o el número requieran 

dos enlaces y sean más móviles que el oxigeno que se 

halla en la posición 1.

2. Procedimiento según la reivindicación 1,
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caracterizado por partirse de un componente azoico do 
la fórmula

5.

10.
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en 3.a que

Vi y Vg significan átomos do hidrógeno o de haló­

geno o grupos de alquilo o alcoxilo que 
contienen de 1 a 4 átomos de carbono g 

Zi y significan átomos do hidrógeno o grupos 
de alquilo o alcoxilo que contienen de 1 

a 4 átomos de carbonog 
y uno a lo menos de los substituyentes 

Vi y Zg significa un grupo de alquilo o alcoxilo.

3. Procedimiento según la reivindicación 2, 

caracterizado por partirse de una 4,5?6,7-tetracloro- 
3 ,3-dialcoxi-iso ind olina-1 .

4. Procedimiento para la preparación de 

colorantes de iminoisoindolinona.

Según se describe y reivindica en la presente 
memoria descriptiva que consta do 20 hojas foliadas y 
escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 25 Sqptiemb

nrr.

P.a,
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