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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PIGMENTOS DISAZOI~
cos", g favor de la firma suiza CIBA-GEIGY AG, residente en

BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descublerto que se llega a nuevos y valiosgog

pigmentos disazoicos de la férmula

cL GO~OH, CO~CH, 2]
5. B-@«N=N-CH-0Q-NH—A-NH~GO-cH-N=N-@-B (1)

—
e

donde
A significg un redical aromdtico, carbcefelico

0 heterociclico, ¥
B significa un grupo de aglcoxi~ o alquil-mer-
10. capto con 1.g 6 dtomos de carbono, un grupo
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de ariloxi~ o aril-mercapto o; de preferencia, %
un dtomo de cloro. ?é
Tienen particular interds los pigmentos disgzoi~
cos de lag férmulg .

X
oL COCH
t 3
B- ~N=N-GHOONE~ ({_ COCH, - o
A NHCOCH—N=N—-©-—B (II)
Y

donde
X e Y gignifican gtomos de hidrégeno o de haldgeno,
grupos de alquilo o glcoxilo con 1 a 6 4tomos
de carpono o grupos de ariloxilo, trifluoro-
metilo, nitro, ciano o éster carboxilico
0 bien donde
Xe Y, guntos, significan un anillo bencénico yuxta-
condengado ¥
B tiene el migmo gignificado que se le ha
atribuido antes;
y en especigl los de la férmuls
CO—CH CO-0H3

B~ Q-qucﬁ-co-mq-/ >-Ntz—co-0H-N-N~Q

Cl
(I11)
donde
Xy e Y; significan dtomos de hidrégeno o de cloro
0 grupos de alquilo o elcoxilo con 1 a 4
4tomos de carbono y
B! gignifica un 4tomo de cloro o un grupo de

metoxilo.



5.

10.

15.

20.

25.

Se profieren especiglmente los pigmentos de la
férmula III en que '
X,  significa un étomo de cloro e
Y, significa un dtomo de cloro o un grupo de
metoxilo o metilo.
Liog componentes de copulacién corresponden prefe-
rontemente a la férmula x
O, COCH,COHN~ (1V)

3
¥ NHCOGHZCOCH3

donde
X, e Y tiecnen el mismo gignificado que antes,
y en particular a la férmulg

X
CHy~CO~CH,~00~NH- & ) ~NE~CH~CH,~00~CHy (V)
Y

donde
Xi e Yy tienen el mismo significado que entes.

Tienon especial interds los compuestos de la férmu~
la V en que X, gignifica un dtomo de cloro e Y, significa un
4tomo de cloro o un grupo de metilo o metoxilo.

Log componentes de copulacibn ge obtienen de manera
sencilla por accibn de diceteno o éator acetoacético sobre las
dleminas respectives, como, por ejemplo:

1,4~fenilendiaming
2-cloro—l?4—fenilendiamina
24metil-l,4~fenilendiam1na
2-meto£i-l,4-fenilendiamina
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2-etoxi—1,47fenilendiamina
2~prop6xi—i,4~£enilendiamina
2-isopropbgi—l,4—fenilendiamina
2-butoxi=-l,4~fenilendiaming
2=nitro-l,4~fonilondiaming
2-cigno~l,4=fonilendigming
2-matoxicarbonil~l, 4~fenilendiaming
2~otoxicarbonil~l,4~fonilendiaming
2~triflvorometil~l,4-fonilondiagming
Zfaminocarbonil-l,4~fonilendiamina
?!5-dicloro-1,4—fenilendiamina
Z!B-dibromo_l?4-fonilendiamina
235—dimetil-1,q-fenilendiamina
235-dimotoxi—},4—fonilendiamina
2,5-dietoxi~l,4-fqnilondiamina
2=metoxi~b-ctoxi~l,4~fonilendiaming
27motoxi-5-prop9xi~l,4~fenilondiamina
2,5~dipropoxi-l,4~-fenilendigming
2;5—bis~trifluorametil-l,4—fonilendiamina
2=-cloro-~5-motil-l,4-fonilondiaming
2-¢cloro=5-motoxi-1, 4=fenilcndigming
2~cloro=-5~gtoxi~l,~fenilondiaming
2-mgtil=5~-motoxi~l,{~fonilendiaming
27motil~5~etoxi~l,4~fonilondiamina
2?67dicloro~l,4—fenilendiamina
2,3?6Ttrioloro-l,4—fgnilendiamina
2,3?5!6-tctrabloro—1,4~fonilondiamina
2!3,5,6-tetramotil-l,4—fonilondiamina

1,3~fenilendiaming
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4-cloro~l?3~fenilondiamina
4~metil—l,3—fonilondiamina
47motoxi~l,3—£enilondiamina
2,5-dicloro~1f3~fonilendiamina
4?6-dioloro-1?3~fenilendiamina
4,6~dimetil-1,3~fonilendisming y
1,5-naftilendigming.

La copulaoidp ge lleva a cabo prefercntomente en
medio débilmente dcido, de convenioncia en presencis de agen-
tes usuales favorecedores de la copulacidn. Como tales mere—
cen cltarse en particular los‘dispersantos; como los sulfong-—
tos de aralquilq (por ejemplo, ol gulfonato do dodecilbenoe~
no o el 4cido 1,1'-dinaftilmetan=~2,2!=disulfénico) o los pro-
ductos de policondensacibn de 8xidos de alquileno, La disper-
sién de los componenies de copulacidn puede cpntener también
con ventaja coloides protectoros (por ejemplo, metilcelulosa)
o cantidades pequefias de disolventes orgénicos inertes, diff-
c¢cilmente solubleg en agua 0 ingolubles en ellg; por ejemplo, |
hidrocarburos aromét;cos, evontualmente halogenados o nitra-
dos; como -1 benceno, el tolueno, e} xileno, el clorobenceno,
el diclorobenceno o'el nitrobenceno, lo mismo que halohidro-
carburos aliféticos, como el tetracloruro de carbono o el tri-
cloroetileno, ademis de disolventes orgénicos miseibles con
el agua; cémo la acetona, la metiletilcetons, el metanol, ol
etanol o el isopropanol.

Le copulacién puede rcalizarse también ventejosa-—
mente rouniondo continuamente en unes tobera mezcladors una
golucién deide de la sal do diagonio con una solucibn alcali~

ne de los componentes de copulacidn, con lo que se produce
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una copulecidn inmediate de los componentes. Hay que Proou=
rar que el componente diazoico y el componente de copulacién
se hallen en cantidades equimolecularses en la tobera mezcla~
dora, aungue results ventajoso emplear un pequefio exceso del
componente diazoico. Esto se consigue de la msnera més senci-
1lla por el control del pH del liquido en la tobera mezclado-
ro. Tambidn hay que cuidar de que se produzea en la tobera

ung intensa turbulencis de ambas soluciones. Da dispersifn de
dolorante originada se retira continuacién de la tobers mezcla-
dora ¥ el colorante se sePara por fi’!.tracién.

Gracias a su insolubilidad, los pigmentos obtenidos
pueden aislarse de las mozclas reaccionsles por filtracién. Re-
sulta ventajoso “bratgr posteriormente con un disolvente orgé-~
nico (de preforencia, que hierva por encima de 1002 C) los
pigmentos obtenidos. Como disolventes particularmente aptos
para este fin ge han revolado los benconos subgtituidos por
étoqxos de haldgeno o grupos de alquilo o nitro, como los xile-
nog, el cloroboncenb, el o-diclorol?enceno 0 el ni’sro‘penceno,
10 mismo quo las bases piridinicas, oomo la piridina, la pi-
coling 0 1la quinolina; y tambien las cetonas, como la ciclo~
hexanona, los &teres, como el éter monometilico o monoeti-
lico de etilenglicol, y las amidas, como la dimetilformamida
0 la N-metil~pirrolidona.

El tratemiento final se efectia preferentemente por
ealentamient9 del pigmonto en el disolvente, a ftemperatura de
100 g 150¢ C, con lo que en muchos casos se produce un engro-
samiento del grano que repercute favorablemente en la soli-
dez a la luz y a la migraciln do los pigmentos obtenidos.

La copulacidn puede cfectuarse tembidn calentando
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un compuesto diazoaminico de la amina empleada como componen—
te diazoico con la diacetoaeetilarilendiamina; en un disol=~
vente orgénico, eventualmente en un digolvente orgdnico-acuo—~
g0 ¥ preferentemente en presencia de un 4decido.

Los compuestos diazoaminicos que se han de emplear
segin este procedimiento se obtienen por métodos conocidos,
mediante copulacién de una sal de diagonio de la emina que
girve de'compopente digzoico con una amina primaris o, de pre-
ferencia, secundaria. Pgra este £in gon aptas las mds diver— v
sas aminas; por gjemplo, amings gliféticas, como la metilami-
ng, .TLa etilaming, la etanolamina, la propilemina, la butila-
ning, la hexilaming y en_espeeial la dimetilaming, la dieti-~
laming, la dietanolamina, la metiletanolamina? la dipropila~
ming 0 la dibutilamina, ol dcido aminoacétioo, el deido meti~
leminoacético, el deido butileminoacético, ol deido eminoetan-
sulfénico, el écido metilaminooctansulfénico, el deido guani-
letensulfénico, ol deido beta—amingetilsulfﬁrieo; les aminas
aliffticas oomo la ciclohexileming, la N-metilciclohexilaming,
la diciclohexilamina; las sminas arométicas como el dcido
4-gminobenzoico, el deido sulfanflico, el doido 4~gulfo-2-gmi-
nobenzoico, la (4=-sulfofenil )-guanidina, el dcido 4~N-metila-
minobenzoico, el dcido 4~ctilaminobengzoico, el dcido l-amino-
neftalingulfénico, ol deido l—aminonaftalin-?,4-disulf6nic?;
lag amings poterociclicas como la piperidina, la morfolina, la
pirrolidina, el dihidroindol y, por dltimo, tembién lg ciana-
nida sbdica o la diciandiemida. |

Normalmente; los compuestos diazosminicos obtenidos
son diffcilmente solubles en agua fria'y pueden separarsc del

medio reaccional en forms cristalizada, eventualmonte despuds
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de selificacién. En muchos casos las tortas de prensa hime-
das pueden utilizarse para la reeccifn ulterior. En algunos
cagos pusde ger copveniente deshidretar las qiazoamidas, ane
tes de la reacciln, mediante secado en vacio, o despude de
suspender en un diéolvente 1la torta de prensa himeda, expul=-
sar el agua por destilacibn aceotrdpica.

Le copulacidn del compuesto dimzoamfnico con el naf-
tono ge efeoﬁﬁa en un disolven?e orginicos; por ejemplo, en
clorobencgno, o~diclorobenceno, nitrobenceno, piridina, et;—
lenglicol, &ter gonometilico ) monoe?ilieo‘de etilenglicol,
dimetilformanida, N-metilpirrolidona, 4cido férmico o 4cido
acético. Cuando so emplean disolventes que son miscibles con
el agua no hay necesidad de emplear el compuesto diazoamini—
¢o en forms anhidra. Pueden omplearse, por ejemplo, las tor-
tas himedas de agua que salon del filtro de succidén. La diso-
cigeidn del compuesto diazoaminico que precedoc a la copula-
cibn se realiza on medio 4cido. Cuando se emplean disolventes
neutros es por lo tanto neceseria la adici6p de un 4cido; por
ejemplo, éeid? clorhidrico, decido sulfdrico, dcido £érmico,
dcido acético, dcido cloroacético o dcido propidnico.

La copulacidn se realiza convenientemente en calien-
te, de preferencia a temperaturas entre 80 y 180% G, ¥y por lo
general transcurre dg maners muy répida y completa.

Por ¥ltimo, la copulacién puede llevarse también
a cabo suspendiendo en un disolvento orgénico la aming que
se ha de diazoar y ol componento de copulaciln, en relaeién’
molar de 2:l, ¥ tratando la suspensidén con un agonte diazoan—
e, en partioular con un és#er del éoigo nitrioo; como el

nitrito de metilo, do etilo, de butilo, do amilo o de octilo.
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Ios nuevos colorantes constituyen pigmentos valio-
508 que en formg finemento dividide pueden emplearse para la '
pigmentacidn de material-orgépico mgeromolecular; por ejemplo,
8steres y éstercs de celulose, superpoliemides y superpoliv-
retanos o polidstores, agetilcelulosa, nitrocelulosa, reginasg
naturales o artificiales, como resinas de polimerizgcidn 0
resinas de condonsacién (por ejemplo, aminoplastos), en pa;ti-
cular resinas de urea-formaldehido y melaming-formaldehido,
resinas alquidicas? fenoplastos, policarbonatos, polio}efings
(como poliostireno, cloruro de polivinilo, polietileno, poli-
propileno, poliacrilonitrilo o steres poliacrilicos), goma,
casefng, silicons y resinas de¢ silicona, por separado o en
mezolasg.

Paran ello es indiferontc que dichos compuestos ma=
cromolecularos se hallen en forma de masas pléaticas,_de fu~
giones, de soluciones para hilar, de barnices o lacas, de ma-
toriales do pintura o de t;ntas para estampar o Imprimir. Se-
gin la finglidad do empleo, resulta ventajoso utilizar los
nuevos pigmentos como matizadores o on forma do preparadls.

Log preparadés, por ejemplo, pueden contoner, ado-
nds del pigmento puro, también roginas naturales (bor ejemplo,
deido abiet;nioo o sus ésterecs), etilcelulosa, acetobutirato
de gelulosa, sales alcalinotérr?as de dcidos grasos suporio-
res, aminas grasas (por ejomplo, estearilaming o roginaming),
copolimerizados de dlorurc des vinilo/hceﬁato de vinilo, po-
ligerilonitrilo o resinas pol?terpénicaa, o afin colorantos
golubles en agua (por ejemplo, fcidos sulfénicos de coloran-
tos 0 sus sales alcalinotérreas).

Los colorentes conformes a este invento se digtin-



5.

10.

15,

20.

25

= 10 =

guen por el precio ocondmico y por buena solidez a la luz,

a la migracifn y a la intemperie. Respecto = los pigmentos
disazoicos oonocidos que se obtienen por copulacién de dielo-
rognilinas isdmeras con bis-aceto-aoetﬂ—érﬂendiamﬁas, 56
distinguen por la excelente resisteneia g la intemperie.

En los eaemplos que siguen, ma.en'bras no se haga.
congtar otra cosa, las partes gignifican partes en Peso, ¥
los porcentajes, porcentajes en peso. Las temperaturas eatdn
expresadas en grados contigrados.

E;emplo 1

Se agltan 4,9 partes de 3, 4-dicloro-aniling en 40
volimenes de Acido acét:}co glacial con 8 voldmenes de deido
c¢lorhidrico concentrado lo que hace que se forme el clorhi-
drato de la bage. Imego se enfris hasta 52 por adicién de 50
partos do hielo y so diazoa por adicién de 8 voldmenes de ni-
trito gédico 4 N. So agite a tempoeratura de 0 a 52 la solucién
diazoics amarilla hasta que sflo son perceptibles vestigios
del dcido nitroso y luego se ls clarifica por adicién dé un
poco de carbén decolorante. ElL filtrado se ajusta a PH 4 por
adicién do 15 partes de acetato sédico cristalizedo, anhidro.

Al mismo tiempo se disuelven en 40 partes de agua 5
partes de ?~metﬂ-5;cloro—l,4—bis-ace'toace'tilaminobenceno, al
98 % con 7,5 volimenes de lejfa do gosa cdustica al 30 % y se
afisden 5 partes de sulfomicinoolesto de n-butilo. Se clerifi
ca esta soluc:li.én con 0,5 partes de carbbn decolorante y luego
ge le ingtila, con buensg agitacién y durante % hora, en la so-
luoibn diazoica. La temperatura de la mezela reacoional sube
asi hasts 15-202, Terminada la :ills‘l:ilacién; no se percibe ya

en la mezclg nads del compuesto diagoico. Se agita por una ho-
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ra a la temperatura del ambiente; go caliente luego por una
hors g 80~852, s~ filtrs en caliente y excluyen las sa;es por
lavedo con agua caliente. Degpuds do secar a 95~100%2 ds en
vacfo, se obtienen 9,9 partes (100 % do la teoria) de un colo-

ronte amerillo deo la férmula

O MRS
—

N cl CH3 N c1
1

t
CH3-CO—CH—CO~NH— A\ ~NHkOC—CH-OC-CH3

w—

Ccl
El pigmento asf{ obtonido so agita durante 1 % horas

on 150 voldmenos do o-dicloroboncono, o tomporatura do 140 a
1452. EL colorento asumo asi una forma cristalina uniformo.
Bajo ol micro§copio go obgorvan finas oscamas amarillas. S¢
filtra a 1002, go lave con o-diclorobenceno ealienﬁe a 1002
hasfa que el fiitrado salo do color amarillo claro, so expule
sa luogo ol o~diclorobencono por medio de metanol hasta quo
8sto sale ineqloro y por ﬁlt;mo se lave con agua caliento. Dos—
puds do socar, so obtienen 8,3 partes de un colorante pigmen-
tario amar?llo brillante. Este colorante tifie los matoriales
gintdticos, como el eloruro de polivinilo, en tonog amarillo=-
verdosos de excolonto solidez a la migracién, g la luz y a la
intomperie. El tratamionto on el disolvonte orginico puode .
roalizarse también directemonto con la torta do filtro hémoda,

gin secado provio. Asi, pucde agitarse en picolinag lg torta

" de prensa himoda, a temperatura de 100 a 1202, filtrarsoc, la—

varse con motanol y a continuacidén lavarse con deido elorhi-
drico dilufdo; o bion se agita la torta de prensa himeda en

clorobonecono, dimetilformemida © nitrobeneeno, so descargs el
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En la tabla quo sigue se describen otros colorgntes

que se obtienen cofiulando la 3,4—dioloro~énilina diazoads oon

las bis~acetoacetoarilidas de las diaminas resefiadas en la

columng I. Ia oolumng IT indica ol matiz de una hoja de clo-

ruro de polivinilo tefilda con 0,2 % de ostos pigmentos.

e : .
2 1l,4~fonilendiaming amarillo claro
3 2-cloro-l,4~fenilendisming . amagrillo
4 2-bromo~l, 4—fenile{1c;iamina | amarillo
5 2~trifluorometil-l 4~fenilondiaming | amarillo verdoso
6 2=ciano-l,4-fenilendigaing amarillo verdoso
7 2-nitroél;4—fenilendiamina amarillo verdoso
8 2-motil-l,4-fenilendiaming, amarillo
9 2-motoxi~l,4~fonilendisming amarillo

10 2fetoxi—l,4~fcnilendiamina angranjado

11 2!5~diclor0a1,4—fenilendiamina amgrillo

12 2?3—dicloro-l,4—fenilendiamina amarillo

13 236—dicloro-l,4—fenilendiamina amarillo

14 2?5—dibromo-l,4-fenilendiamina amgrillo

15  |2,5-bis—trifluorometil-l,j-fonilen-

» diening amarillo

16 2-cloro-5-metoxi-~l,4-fenilendismina | amarillo

17 2Tcloro—5—etoxi-1,4—feni1endiamina amarillo

18 2,5~dimetil=~l, 4~fenilendiaming amarillo

19  2-motoxi~-S-motil-1,4~fonilendieming | amarillo
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E?Iglgplo . o
20 2!5-dimetoxi~l,4—fenilendiamina anaranjado
21 2?5~dietoxi—l,4~fenilendiamina angranjado
22 2y5-dipropiloxi-1,4-fenilendiaming anaranjado
23 2ﬁmetoxi—5-etoxi—l,4ffonilendiamina anaranjado
24 27m9toxi~5-propoxi-l,4-fenilendiamina anaranjado
25 2?3?67tr1010r0~1,4—fenilcndiamina amerillo
26 2!3!5?6—tetracloro-l,4~fanilendiamina amarillo
27 24395y6~totrametil-l,4~fonilendiening | amarillo
28 1,3~fenilendismine amarillo
29 4-cloro-l,3—fenilendiamina amarillo
30 4~metil-l, 3~fenilendisming amgrillo
31 47metoxi~l,3—fenilendiamina amerillo
32 4!6-dicloro-1,3—fenilendiamina amgrillo .
33 4?6~dimetil~1,3—fenilendiamina amarillo
34 2,5-dicloro-l,3-fenilendiaming amarillo
35 bencidina amarillo
36 3;3'—dimetilbencidina amarillo
37 ‘3?3 'wdiclorobonciding | amarillo
38 3,3 '~dinetoxibenciding amarillo ena— |
ranjado
3 '
Ejemplo 39

Se diazoan como en ol Ejemplo 1 4,9 partes de 344-

 —dicloro-aniling. Iuego se diguelvon 4,9 partes do 1,5-big-

~acetoacetilamino-naftalina en 40 voldmenes do agua caliente
a 508 y 7,5 volmenes do solucién acuosa de hidréxido sédico
al 30 % Despuds de afiadir 2 partes de kieselgur, se clarifica
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la suspensidn obtenida y se lava el residuo con 60 volﬁmenes

de agua, La solucién limpida y de color amarillo claro que

as{ se obtienc se trata a gotas, a 52 y en el curso de 20 mi-
nutos, con la golucidn diszoica. Se origina entonces un preci~
pitado emarillo. Se ajusta @ PH 5 la suspensién obtenida, por
adicibn de 30 voldmenes de solucién acuoss de hidréxido sbdi-
co al 30% y S 1a'agita durante una hors a teﬁperatura crecien~
to hasta 202, ge la colienta a 752 en el curso de otra hora

y se la fillre en frio por succién. El rosiduo se exime de las
galos por lavado y se soca en vacfo a 602. Seo obticnen 9,8
partes (correspondienteg al 98 % de lg teoria) de un coloran-
te pigmentario amarillo, de la férmula '
COCH3

| : .
Gl-«@ —NzN—CH—CONH— coct,
o NHOG-CH—-N—-N-< 2

Por tratemionto ultorior on o-diclorobenceno (une hora a 160%),
gse obtiene con este pigmgnto, introduciéndolo por laminacién
en cloruro do polivinilo, tinturas amerillas sélidas.

Ig 1;5—bis—aeetoacefilamino-naftalina puede ginteti-
zarse asi:

So agltan en 260 volimenes de dcido acétimo glacial
31 6 partes do 1, 5-naftilendiam1na y luego, con agltaCldn enér-
gica, se hacen afluir a 409 34 partes dec diceteno. La tempe-
returs sube entonces hasta 969 y el producto de la reaccidn
se precipita en forma do sedimonto cspeso do la golucién que
se origina al prinecipio. Sc agita la suspensién por ung hora
a 962, se la deja enfriar hasta la temperaturs del ambiente

y se la filtrae EL material del filtro de succién se lava con
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doido acétiqo al‘40 % ¥y luego con agua. Despuég do sacar; 8o
obtienen 57,5 partos (88% de la teorfa) de un polvo de color
beige y punto de fusidn 228 a 230¢, |
;gé;gggg.(clBHlBNéon): - '
celoulado: € 66,2 % H 5,6% N 8,6 %
halladot C 65,4 % H 5,5% N 8;4 %

Ejemplo 40

Se agitan Qurante 15 minutos 6,3 partes de 3~cloro-
~4~metoxi-aniling en 50 partes de agua con 10 vold¥menes de
dcido clorhfdrico concentrado. Se enfria hasta 52 el clorhi-
drato que se hs formado y en 20 minutos se le trats a gotas
oon 10 volimenos de solucién 4 N de nitrito sédico. La solu~
cibn diesgoicaresultante se agita a 5% durante 30 minutos, se
trata con 0,3 partes de carbdg activo y se clarifica por f£il-
tracifn, Inego so disuelven 6,1 partes de 2,5~dimetil-l,4~bis-
~geotoacetilaminobenceno en 60 volimenes de agua calionte a
502 y 15 voltmenes de solucibn 2 N do hidrdxido sédico. Se
enfrie hasto 52 la golueidn }impida ¥y o esta temperatura se la
trate & gotas, en 30 minutos, con la solucién diazoica. So
produce agl un procipitado emarillo. So ajusta a PH 5,5 la
suspongién obtongda, con 5 partos de trihidrato de acetato
abdico de pH 1;5, so la agita durante 16 horas a la tomperatu~
ra del ambiente, so la calienta a 752 on el curso de una hora
y se la filtra en caliente por suceidn, E. residqo se lava
pora descargarlo de las seles ¥y se seca en vacfo, a 602, Se
obtienen 12;8 partos (correspondientes al 100 % de la teoria)
de un pigmento smerillo de la férmule



cl

i
e el o R
N <<:;;E§; ocH, N <<:;;:S; 0CH,3
y oo y
CH 3-C0~CH~CO~NH _-m-oc-cn-oc-cr:3

CH3
5e : .

Por tratamiento consecutivo en sulfdxido de dimeti-
lo (2 horas a 1802 C¢), soc obtiens. un pigmento que, incorpo=
redo por laminscién a cloruro de polivinilo, da tinturas ama-
rillas s6lidag.

En la tabla que sigue se describen otres pigmentos

10.
que go obtienen copulando la base diazoada de la columna I
con las big-acetoacetoarilidas de las diaminas resefiadas en
l1a columng IX. Ia columng III indica el matiz de la hoja de
eloruro de polivinilo tefiida con 0,2 % de ostos pigmen’cOS;
15. yerplo
n? | I II ITI
41 3~cloro=-4-meto-~ | 2-~cloro-5-metil-l,4- | amarillo
xigniling ~fenilendiaming
42 3~cloro-4~meto- | 2-cloro-S5-metoxi-l,4~ amarillo
20 xigniling ~fenilendiamnina
) 43 3=cloro=4=-meto~ | 1,4~fonilendigming, amarillo
xianilina ,
44 3-cloro-4-meto- | 2,5~dicloro-l,4- aﬁarillo
xianiling fenilendigmina verdoso
45 3-cloro—-4-meto~ | 2-metoxi~l,4-fo- smarillo
xianiling nilendiaming
- 46 3=-cloro~4-metil-{ 2=-cloro-5-metil- amarillo
25 mercaptoaniling | -~l,4~fenilendiaming | anarenjado
) 47 3-cloro—~4~metil=| 2-cloro-S-metoxi- | amerillo
mercapboanilinag | l,4~fenilendiaming angranjado
48 3=cloro~4-metil-| 1,4~fenilendiaming | amarillo
Imercaptoaniling




17

BJemplo :
ne I IT III
49 | 3-0loro=i-(4'~ | 2=cloro-5-metil~ emarillo
Se cloro~fenilmer—~| 1,4~fenilendia~-
ogpto)=aniling | ming
50 | 3-cloro-4~feno-| 2,5-dimetil-L,4~ anarillo
xigniling fenilendianmina
51 |3~cloro=4-~feno=| 2-cloro=5~-motil~ emarillo
xigniling 1l,4-fenilondisming
52 | 3-cloro=4-~feno=-| 2«-cloro=5-motoxi-~ amarillo
10. xianiling l,4-fenilondiaming
53 [3~cloro~i-~feno=-| l,4~fonilondieming | amarillo
xlanilina
54 |3-0loro=d—(4'= | 2~-cloro~5-motil- amarillo
clorofonoxi)m= 1l,4~fenilendigmi~
-gniling na,
55 |3=oloro~i4=(4t= | 2-oloro=-5-motoxi- amgrillo
15. clorofonoxi)= 1,4-fonilendismi-
~-gniling na
56 |3~cloro=4-(4'~ | 1,4-fenilendioming | emarillo
clorofonoxi)—
-aniling
57 |3~0loro=d=(2'= | 2=cloro=5-motil- amarillo
clorofonoxi)- 1,4~fonilondiami-~
20 ~anilina na
58 |3=0loro=4—(2'~ | 2-cloro~5-motoxi- anarillo
clorofonoxi)— 1,4~fonilendiamie-
~gniling ne
59 |[3-cloro~4-(2'= | l,4~fenilondismina | amarillo
clorofonoxi )=
eniling
. Ejomplo 60
250 :

Se mozclan 0,6 g dol pigmonto proparado sogin ol
Ejomplo 1 con §7 & do cloruro de polivinilo, 33 g de fiala~
to do dioetilo, 2 g do dilaurato do dibutil-cgtaﬁo ¥y 2 gdo
didxido do titenio y so olabora con la moezela, on une calane
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dria, o 1602 C y duranto 15 minuiog, una hoja delgadag La
tintura amarilla asi obtenide os de colorido vivo ¥y ablida
a la migracién y a la luz.
_Ejomplo 61
' BEn uns trituradors Engelsmann sc triturs fingmente
1,00 g dol pigmento preparado segin ol Ejemplo 1 con 4,00 g
de ban.:'niz para impresiones, de la composicién.: ‘
29,4 % do aceito de linaza/aceite de linaza cocido
’ (300 poises)
67,2 % do acolte de linaza/aceito de linamza cocido
' (20 poises)
2,1 % do octoato do cobalto (de 8 % de Co) ¥y
1;3 % de octoato de plomo (do 24 % do Pb).
Con este barniz y validndose de un olisd so imprime por el
procodimionto do impronte sobre papol couchd, en proporeidn
do 1 g/w?. Sc obtione un tono smarillo anaranjado puro y vivo
do buens trancparcncis y buen bvrillo. Por improgién de tri-
cromfa o tetracromis se logran por sobreposicibn al azul to-
nos verdes muy brillantes.
Este pz.lgmonto sirve tambic'Sn pars otros prgcedn’mion—-
tos de impresibn, como bajorroliocve, offsot y flexo, ¥y da
en ollos iguslmonte muy buenog resulitados.
Ejemplo 62
Se propera wna lace con 15 g do un algoddn pélvora
que contione 35 % do butanol, 15 g ic una rosing de ftelato
modificads con aceite de ricino, 15 g de una solucibén butand-
lica al 70 %'do ung resina de-urcea para lacas, 29 g do acote~-
to do butilo, 10 g de §tor monoetflico de glicol, 20 g de to-
lucno y 5 g de gleohol. A continuacidn se pigmonta egta laca

con 2 g dol colorantc sogin ol Ejomplo 1 y 2 g de didxido de
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10.

15.

20.

25.

titanio (verieded rutilo y se mucle. Dospuds do rociar osta
laca sobre cartén y socar, so obtione un recubrimiento amari-
1lo do muy buena resistoncia a la luz, al sobrelaqueado y a

la intemperie;

Ejomplo 63

A 100 g de una laca sl Ffucgo consgtitufda por 58,5 g
do une solucidn al 60 % de una resina alquidica do coco en xi-
leno, 23 g do una solucidn al 65 % de una rosina do melaming
para lacas on butanol, 17 g do xileno y 1,5 g do butanol, so
afiadon 1 g dol colorsnte segin el Ejemplo 1 y 5 g de dibxido
de titenio. Se muelo la mezcla durento 48 horas en un molino
do bolas y la laca as{ pigmentada se rocis sobre una suporfi-
cio motdlica limpia. Dospuds de la coceibn a 120?, se obtieno

une tinturs smarillorrojize de buona solidoz a la luz, al sobre-

laqueado y & la intemporioc.

=

o .

REIVINDICACIONES

Descrito ol objoto del proscnte invento; se decla-
ran nuevas y de propia invencién las siguientos reivindica-
ciongs, con prioridad de la solicitud de patente suize nd
9183/73 dol 22 do Junio do 1973.

1.~ Procedimionto para la preparacidén de piguentos
digazoicos de la,férmmule

Cl. (;}OCH3 CEOCH3 ' /Cl
B= {7 ) ~=N-CHOONH~ A-NHOOCH-N=li- (7 \}~B

— —

deonde
" A significe un redical arcmdtico carboofolico

y
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B significa un grupo dc alecoxi~ o alquil-mercapio
con 1 a 6 4tomos de carbong; un grupo de
ariloxi- o aril-mercapto o, de preforocncia,
un &tomo de cloro;
aptos para la pigmentacién de meterial orgénico de pego mo=

lecular alto, oaraoteriﬁado por oopularso los compuestos dia~-

zoicos de ung amina gg la férmuls
{

con un conpuosto de la Férmule

CH3000H2CONHrArNHCOCH200CH3

donde _
A tiene ol misgmo significado que antes,
on la proporeidn molar de 2:1.
2.~ Procodiniento segin la reivindicacién 1, garac-
torizado por emplecarse, on calidad de componente diazoico,

ung anina de la férmula

R

B! gignifica un 4tomo de-cloro o un grupo de

donde

netoxilo.
: 3)— Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carao=

terizado por emplearse, en calidad dc componento de copula-

cibn, una bis—acotoacet%}-arilendiamina do la férmula

CH3COCH200NH—(F\\.
- e "WHGOCH, COCH,
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10.

15.

20,

=2l =

donde
XeY  pglgnifican dtomos 4o hidrdgeno o de halégeno;
grupos do alquilo o aleoxilo con 1 g 6 4tomos
de carbono 0 grupos de ariloxilo, trifluoro-
netilo, nitro, ciano o &gstor carbox{iico
0 bien dondo
Xoe Y; juntog, sigrnifican un anillo bencénico yuxta—
condensado.

4.~ Procedimiento segin ls reivindicacién 1, carac-

terizedo por omplearse asi mismo, en calidad de componento do

copulacién, una bis-acetoacetilondisming de la férmule
. ’fl
CH3COCH200HN~®—NHCOOH2000H3
o
donde
X; e ¥; significan dtomos do hidrdsono o de cloro
0 grupos de¢ alquilc o alcoxilo con 1 a 4
dtorios do carbono.
5.~ Procodimiento para la proparacién do pigmentos
digazoicos.
Sogln se describe y reivindica en la prosente memo-
rls descriptiva que consta do 21 pdginas foliedas y escritas

s mdquine por una sola do sus caras.

Madrid, a 21 do Junio de 1974

mpe.

Firmado: JOSE L, MORS
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