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MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente invento se re fie re  a nuevos pig­
mentos y, en particular, a nuevos pigmentos azo metáli­

cos y al procedimiento para obtener estos pigmentos.

Según e l presente invento se proporciona un 
complejo metálico que tiene la  fórmula:
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(III)

0

un aorno

A OS un rad ica l a r í l i c o 'o  h e te r o c íc l ic o ;

un ra d ica l a l i fa t ic o ,  a r í l ic o  o h e te r o c íc l ic o , 
. R es un ra d ica l do a lq u ilo , c ic lo a lq u ilo , a r i lo ,  

a ra lqu ilo  o h e te r o c íc l ic o , o bien 

H 03 üi ¿tomo requerido pora completar, junto oon 

Ol ra d ica l B, un rad ica l h o t.o rocíc lico ,

S- y H» son cada uno una endona do carbono quo puedo

formar parto do un a n illo  aromático o h otoro- 
c í c l i c o ,

R' poseo do 2 a 3 átomos de carbono entre o l  átomo 
do n itrógeno y e l substituyante Y y

»*r/.*

V;-: •, 2

;r
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10.

15.

R" tiene de 1 a 3 átomos de carbono entre lós  subs­
t it u y e le s  X e Y,

X e Y son iguales o diferentes y cada uno es 0, S| N, 

C02 o N-R en donde R tiene e l  signifibado antes 
indicado,

M es un átomo metálico de Cu, Zn o Ni,

P tiene un valor de 1 o 2, y

cuando p os 1, C es un átomo de hidrógeno 

enlazado á uno de lo s  radicales A, B, R o R» 
y R", respectivamente, y

cuando p es 2, C es un enlace d irecto o un radi­

ca l a lqu ilón ico, arilén ico  o aralquilénico q.ue 

enlaza dos radicales A, B, R o R» y R", respec­
tivamente]

Un grupo preferido de lo s  complejos metár* 

l ic o s  según la  fórmula X tienen la  fórmula

20.

25.

en la  que

Z y M tienen e l s ign ificado indicado anteriormen­
te y



V, Z y Q son iguales o diferentes y cada uno es

hidrógeno, n itro  o alquilo o un rad ica l a lcox í- 

l i c o  con 1 a 4 átomos de carbono.

Guando A y /o  B es un radica l a r í l ic o , este último 

contiene,- de preferencia, de 6 a 14 átomos de carbono y 

puede estar constituido por un a n illo  aromático único 

o dos o mas an illos  aromáticos fundidos. El radica l 

a r í l ic o  puede estar insubstituido o substituido por uno 

o más grupos que no impartan hidrosolubilidad a l compuesto 
complejo de la  fórmula I , II  o I II ,p o r  ejemplo, gru­

pos de a lqu ilo , a lco x ilo , carboxialquilo o a lqu ilcar- 

bamoilo, comprendiendo cada uno de 1 a 4 átomos de carbono 

en la  fracción  a lqu ílica» arilcarboxiarilam ida, grupos 
de arilcarbam oilo, grupos n itro  o átomos de halógeno. 

Ejemplos preferidos de radicales a r ílico s  A y /o  B son 

los radicales de fe n ilo  y n a ft ilo .
Guando A y /o  B es un radica l h e terocíc lico , 

éste puede estar insubstituido o substituido por uno 

o más de los grupos no acuosolubilizantes antes descritos . 

Los radicales h eterocíc licos  preferidos A y /o  B son radi­

cales de pirazol-5-ona.
Cuando B es un rad ica l a l i fá t ic o  éste puede ser 

e l  rad ica l de cualquier componente de unión a l i fá -  

t ic o  que sea apto para unirse con una sa l de diazonio.
El rad ica l a l i fá t ic e  B preferido es e l  -radical 1-m etil- 
-2 (a n ilin oca rb on il)-e tiIón ico  o un derivado respectivo.

R es un grupo monovalente y puede ser un ra­
d ica l a lq u ílico  con 1 a 20 átomos de carbono, .de prefe­

rencia de 1 a 12 átomos de carbono, como un radica l m etíli
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oo, e t í l i c o ,  p rop ílico , b u t ílic o , h ex ílico , o c t í l ic o ,  áíecí- 

l i c o  o d od ecílico ; un radica l c ic lo a lq u íü co  con 5 o 6 

átomos de carbono; un radica l a r íl ic o  con 6 a 14 átomos 

de carbono como un radica l fe n íl ic o  o n a ft i l ic o ; un 

rad ica l ara lqu ílico  con 7 a 12 átomos de carbono, espe­

cialmente un radica l ben cílico  o un radica l h e terocíc lico  

ta l  como un radica l pirazol-5-ona.
R1 es un grupo divalente y puede ser saturado 

o insaturado. Por ejemplo, R' puede ser un rad ica l 

1 ,2-etileno, 1 ,2 - o 1,3-propileno* a l i lo  o m etalilo. 

Alternativamente, R1 puede formar parte de un an illo  

aromático o h eteroc íc lico , por ejemplo R' y e l  susbtitu- 

yente Y pueden formar parte de un an illo  qu inolín ico.
R" es un grupo divalente y puede estar saturado 

o insaturado. Por ejemplo R" puede ser un rad ica l m etilé- 

n ico, 1,2 -e t i lé n ico , 1 ,2- o 1,3 -prop ilén ico , a l í l i c o ,  

m eta lílico , 1 ,2 -, 1 ,3 -, o 1,4 -fen ilán ico  o un radica l 

4,4*-b is fen ilén i c o .
p es, de preferencia, 1 y C es un átomo de 

hidrógeno enlazado a uno de los radicales A, B, R y R '  

respectivamente Rn.

Sin embargo, cuando p es 2, entonces O es un 
enlace d irecto  q.ue une dos radica les, por ejemplo los 

radicales de fenileno o b ifen ileno A, B, R o bien R' y R" 

respectivamente o C es un radica l a lqu ilén ico , a rilén ico  

o aralq.uilénico que enlaza dos radicales A, B, R o R' y 

R", respectivamente.
Un grupo preferido de los complejos metálicos 

según la  fórmula I II  son aq.uellos gue tiene la  fórmula;
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10.

15.
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en donde

Y es 0 o S,

R" es 1 ,2-fen ileno,

R es fe n ilo  o e t i lo  y

V y Z son iguales o diferentes y cada uno tiene 

hidrógeno, n itro  o a lquilo o a lcox ilo  con 1 
a 4 átomos de carbono,

la s  clases específicas de los  compuestos de la  
fórmula I o II  de particular interés son aquellas que 
tienen la s  fórmulas:
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15.

Clase (2)

Cíasela),

20.

25*
R R



— 8 «•

Ejemplos de subgrupos de lo s  compuestos comprendi­
dos 511 l s  clase ( l )  son aquellos que tienen la  f-ármulai

V
Q



25.

Un ejemplo de un aub-grupo de lo s  compuestos 
comprendidos en la  clase {2) en e l  que tiene la  formula*
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2-

r \

J /x— m —  tr \ - ^
f

^ * V * S '

10,
Un ejenfilo de un oub-grupo de lo s  compuestos 

comprendidos en la  clase (3 ) es e l que tiene la  formula

15.

20.

Las clases específicas de lo s  compuestos de 

la  formula I I I  de in terés particu lar son aquellas que 

tienen la  fórmula
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En cada una de la s  fórmulas precedentes, A, B$ R, 

R ', X, Y, M, C, p y n tienen e l s ign ificado antes indi­
cado.

El presente invento proporciona también un proce­

dimiento para producir un compuesto de la  fórmula I , II  o 

I I I  q.ue comprende metalizar un compuesto que tiene la  

fórmula

r u -XR» *' RH

R P
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5 ,

10.

1 5 .

20.

25.

en donde

A, B, R, R ', R", X, C, p e Y tienen e l  s ign ificado 

indicado anteriormente y 

R "' es hidrógeno o un radical m etílico , 

la  metalización del compuesto de IV, V o VI 

puede llevarse a cabo directamente en e l  medio reaccional 

utilizado para producir e l compuesto de la  fórmula 
IV, V o VI. Alternativamente, e l  compuesto de la  fórmula 

IV, V o VI puede separarse de su mezcla de reacción bruta, 

lavarse para eliminar las impurezas y resuspenderse antes 

de la  m etalización, en un disolvente que puede ser igual 

o diferente de cualquier disolvente utilizado para producir 

e l  compuesto de la fórmula IV, V o VI.
la  metalización puede efectuarse utilizando una 

solución o suspensión de cualquier sa l o complejo apropiado 

del metal M. Por ejemplo, cuando la  metalización es 

un procedimiento de cuprificación  puede u tilizarse  una 

suspensión de una sa l de cobre en un disolvente orgánico 
o una solución acuosa de una sa l de cobre ta l  como acetato 

de cobre, su lfato cupramónico o cuprotartrato sódico.

Cuando se trata de la  metalización con zinc puede 

u tilizarse  una solución acuosa u orgánica de una sa l 

de zinc ta l  como sulfato de z in c. Cuando la  metalización 

se efectúa utilizando ñique]., es conveniente u tiliza r  

una solución de tetrahidrato de acetato de níquel en 
m etil-ce lloso lv e .

Muchos de los compuestos de las fórmulas IV, V 

y VI son compuestos nuevos de por s í  y pueden obtenerse 

siguiendo métodos de por s í  conocidos.



Los compuestos de la  fórmula IV y V pueden, pro­

ducirse, por ejemplo, acoplando e l compuesto diazo de una 

amina de la  fórmula

5
(VII)

con un compuesto de la  fórmula

10.

15.

20.

25.

A .
R -  H£T

o de la  fórmula

(VIII)

HN
I
Ri _ YR" 1

(12)

en donde

A, B, X, Y, R, R< y R"« tienen e l sign ificado 

antes indicado.

Los compuestos de la  fórmula VI pueden produ­

c irse , por ejemplo, acoplando un compuesto diazo de una 

amina de la  fórmula
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nh2 • ( x )

Y

5 R» i—XR» '

con un compuesto de la  fórmula

/ X

(XI)

10, R -  NH

en donde

A, B, R, R", X e Y tienen e l s ign ificado 
antes indicado y

Los materiales de partida de las fórmulas X y XI 
son-de por s í  bien conocidos.

La reacción se efectúa, convenientemente, bajo 
condiciones de acoplamiento conocidas.

VIH apropiados para ser utilizados en e l presente inven­
to incluye:

N -fenil-beta-naftilam ina

N-(2 -t io f  enil)-beta-naftilam ina

N-( 2-etilam inofenil)-beta-naftilam ina
amida de ácido N -fen il-3 -(an ilin o)-bu t-2 -en oico
1 - f  enil-3-met i l -5 -a n i l ino-p irazol

amida de ácido N -fen il-3 -e til-bu t-2 -en o ioo

15 R»' 1 es hidrógeno o un radical metílico^

20, Los componentes de acoplamiento de la  fórmula
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N- (8-q.uinolini 1) -beta-naft ilamina 

N ,1T '-di-( 2-naf t i l ) - o - f  ©nilen-diamina

Los compuestos de acoplamiento apropiados 

de la  fórmula X para ser utilizados en e l presente in­

vento incluyen;
N-feni1-beta-naftilam ina

N-metil-beta-naftilamina

N-eti1-b eta-naftilamina

N -(n-propil)-beta-naftilam ina

N-(n-b u t i1)-b e ta-naftilam ina

N- (4--c 1 or o f eni 1) -b e ta-naf t  i  lamina.

Como ejemplo de aminas.de la  fórmula YII apropia­

das para ser utilizadas en e l  presente invento pueden 
c ita r se ;

ácido antranílico

2-h idroxi-an ilina 
2-metoxi-anilina 

2-hidroxi~5-cloroanilina 

2-me to x i-5 -c lo ro  anilina 

2-h idroxi-4 -n itroanilina  

2-met oxi- 4-ni troanilina 

2-m etoxi-4-n itro-5-m etil-an ilina 

8-aminoquinolina

lactama de 2 -(carboxim etoxi)-5-cloroanilina 
lactama de 2 - (c arb oxime t i l t i  o)-an ilina  

lactama de 2 -(carboxim etoxi)anilina.

Como ejemplos de aminas de la  fórmula XI apro­
piadas para ser utilizadas en e l  procedimiento del pre­

sente invento pueden citarse las siguientes:
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5 -c lo r0-2- (carboximetoi i).anilina (o su lactama)

2 -(carboximetoxi)anilina (o su lactama)
, 2 - (carb ox im etilti o)anilina (o su lactama)

2 -(1 -h id rox ifen ilox i)an ilin a .

los  compuestos de la  fórmula I ,  I I  y I I I ,  debido 

a su insolubilidad en e l medio reaccional, puede aislarse 

fácilmente de la  mezcla reaccional por f i lt r a c ió n .

los  compuestos de la  fórmula I ,  II  y I I I  pueden 

utilizarse  como pigmentos directamente después de la  
producción; o sea después que se han separado por f i l t r a ­

ción de sus aguas reaccionales brutas y se han secado. 

Alternativamente, éstos pueden elaborarse primero u t i l i ­

zando técnicas de acondicionado en húmedo o en seco 
ta l  como molturación, ya sea solo  o en presencia de una 
sa l -acuosolúble o de otro medio que puedaisepararase a 

continuación, por ejemplo mediante lavado.
Por consiguiente, e l  presente invento propor­

ciona adicionalmente un método para colorear material 

orgánico que comprende incorporar a l material orgánico 

una proporción menor de un compuesfo de la  fórmula I ,

I I ,  o I I I .  S i presente invento incluye, asimismo, e l  

material orgánico así coloreado,
la  proporción del compuesto de la  fórmula I ,  I I  

o I I I  u tilizada  para colorear material orgánico según 

e l  invento puede ser variada dentro de una amplia gama, 

pero está comprendida, por lo  general, entre 0,1^ y 10$, 
de preferencia de 0,5$ a 5$ en peso basado en e l  peso

to ta l d e l material orgánico que se ha de colorear.
que

los  materiales orgánicos /pueden colorearse
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20.
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según e l  invento incluyen material orgánico de elevado 

peso molecular, por ejemplo, éteres de celulosa y es­

teres de celu losa , ta l  como e t ilce lu lo sa , a ce t ilce - 

lu losa y n itro  ce líalos a, poliamidas, poliuretanos y 
p o liésteres , resinas naturales y sin téticas ta les como 

aminoplastos, especialmente resinas de urea formaldehido 

y melamina-formaldehido, resinas alquídicas, fenoplastos, 

policarbonatos, p o lio le fin as  como poliestiren o , cloruro 

de p o liv in ilo , p o lie t iln eo , polipropileno, p o l ia c r ilo -  

n i t r i lo ,  ásteres de ácido p o l ia c r í l ic o , eáucho, caseina, 

s ilicon a  y resinas de s ilicon a , individualmente., o en 
mezcla. No importa que estos compuestos de elevado peso 

molecular adopten forma de masas p lásticas o en forma 
fundida o de soluciones de hilatura. Sj.n embargo los com­

puestos de la  fórmula I ,  II  .y I I I  son de interés particu lar, 

para la  coloración  de lacas, pinturas y tintas de impre­
sión .

Según sea e l  uso, éstos pueden u t iliza r  ventajosa­
mente los compuestos fie la  fórmula I ,  I I  o I II  en forma 

de toner o en forma de una preparación pigmentaria.

Como norma, los compuestos de la  fórmula I ,  I I  y 

I I I  se caracterizan por excelentes propiedades de solidez 

frente a la  luz y los disolventes y por una elevada 
resisten cia  de co lor .

Además, los  compuestos de la fórmula I y II  

presentan una excelente solidez frente a los elementos 
clim atológ icos.

A continuación se expondrán algunos ejemplos 

en donde las partes y los porcentajes se expresan en



peso

Preparación de ligantes

' EJEMPLO 1

Se agitan 41, 1 partes de ácido antranilico en 

5. una mezcla de 91,4 partes de ácido clorh íd rico  concen­

trado y 100 partes de agua, se enfría  la  mezcla a 02-52C 

y se mantiene a esta temperatura mientras que se adiciona 

una solución de 20,7 partes de n itr ito  sódico en 40 par­
tes de agua. Se adiciona, durante 15 minutos, la  solu - 

10. ción de diazonio así obtenida a una solución f r ía  de

65,7 partes de N -fenil-heta-naftilam ina en 633 partes 
de etanol. Durante e l acoplamiento se adicionan 600 par­

tes de agua mezcladas con 475 partes de etanol para 

evitar e l excesivo espesamiento de la  suspensión,

15. Se agitó durante 1 hora la  suspensión de co lor  r o jo , se
f i l t r ó  e l material sólido con etanol acuoso y se secó 

a 5520. De este nodo se Obtuvieron 96,1 partes de un 

sólido  ro jo  anaranjado con un punto de fusión  de 224,5fiC 

y con la  estructura:

El análisis elemental del compuesto es como sigue:
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0 H

C^H^N^Og requiere 75,20 4,63

74,75 4,80
Se mezclaron, a elevada velocidad de agitación,

5. 18,4 partes del producto del ¡ejemplo 1, en forma de una

pasta antes del secado, en 400 partes de agua f r ía  con­

teniendo 0,15 partes de Solumin PIOS (la  sa l sódica 

¿Le. a lq u il-fen ox i-p o lie tox i-e ta n o l sulfonado). Se adi­

cionaron luego 20,4 partes de trih idrato de acetato sódico 

10, seguido de 13,74 partes de pentahidrato de sulfato de

cobre d isuelto  en 50 partes de agua. Se elevó la  tempe­
ratura de la  suspensión a 952C mediante inyección de vapor, 

y se mantuvo a 952C, con agitación, durante 3 horas.

Se f i l t r ó  en caliente la  suspensión obtenida, se lavó 

15. con agua caliente hasta q.ue quedó exenta de sulfato y

se secó a 70 2C. De este modo se obtuvieron 20,2 partes 
de un só lid o  de co lor castaño con fusión superior a 30020. 

EJEMPIO 2.
Se sometieron a r e flu jo  44,7 partes de lactama 

20. de ácido 2 -am in o-fen il-g licó lico  en 300 partes de solución

de hidróxido sódico a l 20$ durante una hora y luego se 

en frió  a 0 -52C. A esta solución se adicionaron 20,7 

partes de n itr it o  sódico en 40 partes de agua. Se adi­

cionó la  solu ción  resultante a 210 partes de ácido c lo r - 

25. h ídrico concentrado durante 15 minutos y se agitó a 02C.

Se d isolv ieron  65 partes de N -fen il-beta -n a fti- 
lamina en $00 partes de etanol ca lien te , dejándose enfriar 

luego a la  temperatura del ambiente, luego se adiciono 

la  solución diazo a la solución etanólica durante veinte
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minutos y se dejó en agitación durante una hora más.

Se f i l t r ó  la  suspensión resultante* se lavó con 5Ób partes 

de etanól acuoso al 50$, seguido de 500 partes de agua 

fr ia ,  secándose luego la  torta  en un horno a 55fiO, De 

5. este modo se obtuvieron 111,6 partes (93,7$) 157-158SC

y con la  estructuras

Utilizando e l procedimiento descrito  en el 

ejemplo 1 o 2 se hicieron reaccionar las aminas y lo s  

componentes de unión que se exponen en la  tabla I para 
20, producir e l compuesto acoplado correspondiente.
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Tabla 1

E je m ­
p l o im in a Co^rp e n a n te  

i e  u n ió n
P V í i
e c

R e n d i -  
c i  s a to

%■

3

H H „

CH^ COOH a r o 1 3 8 -9 0 66

4
HH0

&
0 2N COOH

00*0 2 2 7 -0 71

1 0 .
5

0 oH HH0 

COOH

r ( r o
2 4 9 -5 0 87

1 5 .
6

y w C H - w v
J a  ¿ \ d

M IL  i i H H p  
¿ COOH COOH ¿

oon o 2 8 3 -5

\

96

2 0 ,

7
N H ,

§c
OH

1 5 1 -2 95

8
NH_

' §c
OCHj

1 5 0 -1 95

2 5 .
9

C.1 KH0

OH

1 8 6 -7 80
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Sabia 1 (continuación)

Ejeny-
plo

«1 . II ■■■■■■■- I! —.......... 1

Amina
Componente 
de unión

hi
10 

fej 
O

Rendi­
miento

18
H

182-83 90

19

H

144-45 86

Preparación de complejos metálicos 
15. EJEMPLO 20

Se d isolv ieron  73,4 partes del producto del 
ejemplo 1 en 1400 partes de m etilce llosolve  caliente y 

a e llo  dse adiciono una solución de 40 partes de monohi- 

drato de acetato cúprico disueltas en 572 partes de dime- 

20. tilformamida y luego 1400 partes de m etil-ce lloso lv e . Se so.

metió a r e f lu jo  la  suspensión resultante durante 4 horas, 

se f i l t r ó  en caliente y se lavó e l sólido con 500 partes 

de m etil-ce lloso lv e  ca lien te , seguido de etanol y se se­
co. Se obtuvieron de este modo 68,5 partes de un s ó l i -

"5* d0 de punto de fusión no in fe r io r  a 3002C y  de la
f  órmula



5.

10.

15.

EJEMPLO 21

Se disolvieron 79»4 partes del producto del ejemplo 2 
en 800 partes de m etil-ce lloso lve  y a esta solución se adi­

cionaron 40,0 partes de monohidrato de acetato de cobre en 

400 partes de dimetilformamida y se sometió a r e flu jo  la  mez­
c la  durante 6 horas. Se f i l t r o  e l precipitado resultante, se 

lavo con 400 partes de m etil-ce lloso lv e  ca liente, seguido de 
500 partes de etanol y luego se secó en un horno a 5520, Pe 

este modo se obtuvieron 72,44 partes (rendimiento del 79$) 
de un só lid o  de co lor  castaño do punto de fusión no in fe r io r  
a 30020 y do la  fórmula

Utilizando e l procedimiento descrito en el ejemplo 20 o 

21 se prepararon lo s  compuestos representados en la  tabla 11 

que sigue a partir de los  ligantes respectivos representados 
también en . vsta tabla II30.
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EJEMPLO 62

5.

10.

15.

20.

25.

a) Se agitaron 20,55 partes de ácido antraníliqo

, en 65 partes de agua a la  temperatura del ambiente y 

durante 5 minutos. Se in stilaron  37,5 partes de ácido 

clorh ídrico concentrado, lo  que dió una suspensión densa 

que se agitó durante 5 minutos mas antes de la  adición 

de 25 partes de hielo para que descendiera la  temperatura 

a OflC con la  ayuda de refrigeración  externa y antes de 

la  adición de 10,35 partes de h itr ito  sódico disueltas 

en 25 partes de agua durante 5 minutos. Se ajustó e l  
volumen de la  solución diazo a 250 partes con agua.

Se agitaron 34,5 partes de N -fen il-beta -n a fti- 
lamina en 400 partes de e t ile n g lic o l conteniendo 1,73 par­

tes de lissa p o l NX (un tensoacfivo com ercial). Se adi­

cionaron 100 partes mas de e t ile n g lic o l y se agitó la  

suspensión a la  temperatura d e l ambiente durante 30 mi. 
ñutos, elevándose luego a 40 2C con e l empleo de un revol­

vedor de vapor. Se adicionó a esta suspensión la  solución 

diazo durante 15 minutos y se agitó la  suspensión a 4020 
durante 2 horas mas.

A la  suspensión de color ro jo  se adicionaron 

18 partes de hidróxido sódico en 40 partes de agua y 

se agLtó durante 30 minutos para obtener una solución . 
de co lor ro jo  intenso que se f i l t r ó  luego para separar 

la  N -fenil-beta-naftilam ina sin  reaccionar y se lavó 

e l  filtra d o  con una solución d e '20 partes de hidróxido 

sódico en 50 partes de agua. El volumen del f i ltra d o  

se ajustó con agua a 1.500 partes.
Esta solución de ligante puede ahora metalizarse
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utilizando cualquiera de los métodos que siguen o e l  7 

ligante puede aislarse por s i  mismo mediante a c id if i?  

cación, f i l t r a c ió n , lavado y secado y u tilizarse  luego 
para formar e l  complejo m etálico.

b) Se adicionan ,78' partes de la  sa l sódica de

un condensado de ácido naftalensulfónico-form aldehido 

a la  solución de l ligante preparada en e l  ejemplo 62(a) 
y se agita3a solución con elevada velocidad utilizando 

un agitador S ilverson. Se adicionan a la  solución 15 

partes de ácido acético g la c ia l en 15 partes de agua, 

durante 10 minutos, para obtener una suspensión densa de 

color r o jo . Se adicionan a la  suspensión 40,8 partes de 

trih idrato de acetato sódico disueltas en 50 partes 

de agua y se agita durante 10 minutos. Transcurrido 

este tiempo, se adicionan, durante 5 minutos, 37,5 partes 
de pentabidrato de sulfato de cobre disueltas en 100 

partes de agua y se eleva la  temperatura a 95SC durante 

20 minutos utilizando vapor. Se mantiene la temperatura 

a 352C durante 90 minutos y luego se hierve durante 30 

minutos. Se f i l t r a  en caliente la  suspensión de color 

castaño resultarte, se lava para eleminar e l  sulfato y se se 

ca a 50-6120. De este modo se obtienen 64,3 partes de 

un sólido  de color castaño cuyo punto de fusión no es 
in fe r io r  a 36020.

EJEMPLO 63.

Se adicionan 2,78 partes de la  sa l sódica de 

un condensado de ácido naftalensulfónico-formaldetiido 

a la  solución obtenida en e l  ejemplo ¿2(a) y se agita 

la  solución con elevada velocidad utilizando un agitador
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10.
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Silverson. Se adicionan a esta solución 37,5 partes ae 

pentahidrato de su lfato de cobre disueltas en 100 partes 

. de agua y 39 partes de hidróxido amónico concentrado 

(D * 0 ,88 ), Se agita la  mezcla durante 10 minutos, 

se'.adicionan luego, durante 10 minutos, 15 partes de 
ácido acético  g la c ia l en 15 partes de agua, se calienta 

a continuación la  suspensión a 952C durante 20 minutos 

y se mantiene a esta temperatura durante 90 minutos, 
hirviéndose luego durante 30 minutos mas. Se f i l t r a  

en caliente la  suspensión densa de color castaño, 

se lava para eliminar e l  su lfato y se seca, lo  que dá 

61,5 partes de un sólido  castaño con punto de fusión 

no in fe r io r  a 3602c.

EJEMPIO 64.
Se;.agitan 20,55 partes de ácido antran ílico 

en 65 partes de agua y se in stila n  23 partes de 

ácido su lfúrico concentrado, utilizándose refrigeración  

externa para hacer descender la  temperatura a 02C antes 
de la  adición de 10,35 partes de n itr ito  sódico disueltas 

en 25 partes de agua durante 10-15 minutos, lo  que dá 

una solución de color pardo que se trata  con polvo de 
carbón y se f i l t r a  a través de Supercel. E l volumen de 

la  solución se ajusta a 450 partes.
Se adicionan 34,5 partes de IT -fen il-beta-nafti- 

lamina a 113 partes de ácido acético  acuoso a l 80$.

Se in stilan  31,8 partes de ácido su lfúrico concentrado 
para obtener una solución de color pardo oscuro a 40- 5020. 

Se mantiene esta temperatura durante la  adición de la  
solución del componente de unión junto con la  solución de
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5

la  sa l de diazonio a un baño de acoplamiento q.ue contiene 

25>8 partes de Nansa SSA (un ácido dodecilbencensulfónico co 

mercial) disueltas en 3000 partes de agua a 40-502C. Una vez 

completadas las adiciones, se agita la  suspensión ro ja  

durante 1 hora mas. luego se u t il iz a  la  suspensión para 

preparar complejos metálicos utilizando e l  método descrito  

en e l  ejemplo 49 o 50.

N O T A

Descrito el objeto del presente invento, se 

declaran nuevas y de propia invención las siguientes re i«  

vindicaciones con prioridad de..la solicitud de patentes 

británicas ndms. 44556/73 del 22.9*73 y 44557/73 del 

•5* 22.9.73 '.

1 . Un procedimiento para la  obtención de 

un complejo metálico pigmentario, apto para colorear 

material .orgánico y en especial laoas, pinturas o tinta  

para imprimir, cuyos complejos responden a la  fórmula
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5.

o
J P

(II)

10.

15.

¿O

25.

en donde

( I I I )

A os un radical a r íl ic o  o h oteroc íc lico ,

B es un radical a l i fa t ic o , a r íl ic o  o h eterocíc lico  

R es un radical de a lqu ilo , .c ic lo a lq u ilo , a r ilo , 

aralquilo o h e te ro c íc lico , o bien 

R es e l  átomo requerido para completar, junto' 

con o l radical B, un radical h e te ro c íc lico ,

R' y R" son cada uno una cadena de carbono que puede 

formar parte de un a n illo  aromático o hetero­
c íc l ic o ,

R* poseo de 2 a 3 átomos de carbono entre el 

atomo de nitrógeno y e l substituyente Y y 

R" tiene de 1 a 3 átomos do carbono entre 'la s
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.i*
5«-

15*'

sub etituyentes X e l , t * é
X a l .  son iguales o diferentes y cada uno es O, S, My 

00.2- °  N~R en donde R tiene e l  s ign ificado antes 
indicado,

’ i 4
M es un átomo metálico de Ou, Zn o Ni,* *
p tiene un valor de 1 o' 2» y

cuando p es 1, C es un átomo de hidrógeno en­

lazado a uno de los  radioales A, B, R o R1 y 

R1’ , respectivamente, y

ousndo p es 2, O es un enlace d irecto o un ra - 

d ioa l alquilénioo, arilén ioo o aralquilln ioo
* 4 4 "  4

que enlaza dos radicales Á, B, R o R1 y R"(
... » 

rasp ectivamente,
caracterizado porque oomprende metalizar un compuesto do 

la  fórmula



(VI)

en donde
b ím es hidrógeno o un radica l m etílico*

2* Un procedimiento, de conformidad con la  
reivindicación  1, caracterizado porque la  metalización 

se efectúa utilizando una solución o suspensión de 

cualquier sa l o complejo apropiado del metal M*

3* Un procedimiento, de conformidad con la  

reiv indicación  1, caracterizado porque se u t iliz a  una 

suspensión de una sa l de cobre zinc o níquel en un di­

solvente orgánioo o una solución acuosa de una 3al 
cúprica*

4.* Un procedimiento, de conformidad con la
- '  . V .

reivindicación 3, caracterizado porque se u tiliza  unav
solución aouosa de acetato de oobre^ sulfato oupramónioo 

o cupro rtrato sódico*

5v Un procedimiento, de conformidad con la  

reivindicación 3, caracterizado porque la  sa l de zino 

es sulfato de zinc#
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5*

6.» Un procedimiento, de conformidad con la  

reiv indicación  3, caracterizado porque se u t iliz a  una 

solución de tetrahidrato de acetato de níquel en m etilo
.r

ce llo  solve»¡

7»Un procedimiento para la  obtención de un 

complejo metálico pigmentario»:

Segán se describe y reivindica en la  presente 

memoria descriptiva que consta de 44 lio jas fo liad as y 

escritas a máquina por una sola oara»:
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