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INVENCION

por "UN PROCEDIMIENTO PARA IA OBIENCION DE UN COMPLEJO
METALICO PIGMENTARIOM & favor de la fiyma sulza CIBA-
GEIGY AG, rosidente en BASILEA (Sulza)s

MEMORTA DESCRIPTIVA

El presente invento se refiere a nuevos Pl g
mentos y, en particular, a nuevos pigmentos azo metéli-
cos y al procedimiento para obtener estos plgmentos,

Segln el presente invento se proporciona un

5. comple jo metdlico que tiene la Fférmulas
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cn donde
A ¢s un radical arflieco o heterociclico;

B es'un radiecal

. R es un radieal

. . ol Foae
alifzitico, arflico o heterocielico,

de 2lquilo, cicloalquilo, arilo,

aralquilo o heterociclico, o bion

- ’ N o i
R es ¢l atomo requerido pars eor letar unto con
q : ’

el radical B,

R! y'Rﬁ son cada uno

formar parte de
ciclico,

R' posec de 2 5

de nitrdgeno

un radieal hctcrocfclico,
Wwa cadena de carbono qué puede

un anillo aromitico o hotoro

, ,
3 atomos de carbono entre el atomo

¥ el substituyente Y y




R" tiene de 1 a 3 4tomos de carbono entre 16s subg~
tituyentes X e Y; o
XeY son iguales o diferentes y ¢ada wno es 0, S; N,
CO, 0 N-R en donde R tiene el signifibado aﬁtes
5. indicado,
es un &tomo metdlico de Cu; Zn o Ni,
P tiene un valer del 0 2, y
cuendo p es 1. C es un Atomo de hidrégeno )
enlazado & wo de 10s radicales A; B, R o Rt
10, y R", respectivamente, y !
cuando p es 2, C es w enlace directo o un radi-
cal alqu.ilénioo; arilénico o arelquilénico que
enlaza §os radicales A; B; RoR'y R"; respec-
tivemente

15, Un grupo preferido de 10s complejos mebse
licos segin la férmula I tienen la férmula

v
20.
g o
25,
en la que

Xy M tienen el significado indicado anteriormen-

te y
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V; Zy Q son iguales 0 diferentes y cada uno es
hidrbgeno, nitro o alquilo o un radical alcoxi-
lico con 1 a 4 4tomos de carbono.

Cuando A y/o0 B es un radical arilico, este Wltimo
contiene, de preferencia, de 6 a 14 dtomos de carbono ¥y
puede estar constituido por un amillo aromdtico tmico
0o dos o mas anillos arométicos fundidos., El radical
arilico puede estar insubstituido o substituido por uno
0 més grupos que no impartan hidrosolubilidad al compuesto
comple jo de la férmulas I, II o III,por ejemplo, gru-
pos de alquilo, alcoxilo, carboxialquilo o algquilcar-
bamoiio, comprendiendo cada uno de 1 a 4 dtomos de carbono
en la fraceidn alquilica, srilcarboxiarilamida, grupos
de arilearbamoilo, grupos nitro o &tomos de haldgeno.
Bjemplos preferidos de radicales arflicos A y/o B son
los radicales de fenilo y naftilo. .

Cuando A y/o B es un radical heterociclico,
éste puede estar insubstituido o substituido por uno
o mds de los grupos no acuosolubilizantes antes descritos.
Los radicales heterociclicos preferidos A y/o B son radi-
cales de pirazol-5-ona.

Cuando B es un radical alifdtico éste puede ser
el radical de cualgquier componente de unién alifd-
tico que sea apto para unirse con una sal de diazonio.

Bl radical aiiféticb B preferido es el radical {-metil-
-2(anilinocarbonil)~etilénico o un derivado respectivo.

R es un grupo monovalente y puede ser un ra-

dical alquilico con 1 a 20 &tomos de cérbono, de prefe-

rencia de 1 a 12 4tomos de carbono, como un radical metili
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lico o dodecilico; un radical cicloalgquilico con 5 o 6

4dtomos de carbono; un radical arilico con 6 a 14 &tomos
d; carbonmo como un radical fenilico o naftilico; un
radical aralquilico con 7 a 12 4tomos de carbono, espe-
cialmente un radical bencilico o un radical heterociclico
tal como un radical pirazol-5~ona. |

R' es un grupo divalente y puede ser saturado
o insaturado. Por ejemplo, R!' puede ser un radical
1,2-etileno, 1,2~ o 1,3-propileno, alilo o metalilo.
Alternativamente, R!' puede formar parte de un anillo
aromdtico o heterociclico, por ejemplo R' y el susbtitu~
yente Y pueden formar parte de un anillo quinolinico.

R" eg un grupo divalente y puede estar saturado
0 insatgrado. Por ejemplo R" puede ser un radical metilé-
nico, 1,2-etilénico, 1,2- o 1,3-propilénico, alilico,
metalilico, 1,2-, 1,3=, 0 1,4-fenilénico o un radical
4,4'-biefenilénico. .

p es, de preferencia, 1y C es un 4tomo de
hidrdégeno enlazado a uno de los radicales A, By Ry R'
respectivamente R,

Sin embargo, cuando p es 2, entonces C es un
enlace directo que une dos radicales, por ejemplo los
radicales de fenileno o bifenileno A, B, R 0 bien R' y R" -
respectivemente o C es un radical alguilénico, arilénico
o) aralquiléﬁico que enlaza dos radicales A, B, Ro R' y
R", respectivamente.

Un grupo preferido de los complejos metdlicos

segin la férmula III son aguellos gue tiene la férmulas
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en donde
Yes Oo038,

R" es 1,2~-fenileno,
R es fenilo o etilo y
Vy % son iguales o diferentes ¥y cada uno tiene
hidrégeno, nitro o alquilo o slcoxilo con 1
a 4 atomos de carbono,
Las clases especificas de los compuestos de la
férmula I o II de particular interés son aquellas que

tienen las férmulas:
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Un sjemplo de un sub-grupo de los compuestos _

comprendidos en la clage (2) en ol gue tiene la férmulas
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Un ejemplo de un sub-grupo de los compusstes
10, comprendidos en la clase (3) es el que tiene la fdrmuls

15.

20,

Ias clases espepificas de low compuestos de
la Pdrmule III de intenés particular son aquellas qus
tienen la férmula

mr———y
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En cada una de las férmulas precedentes, A,ﬁBg R,
R, X, Y, M; C, py n tienen el significado antes indi-
cado,
El presente invento proporciona tambiédn un proce~
dimiento para producir un compuesto de la férmula I, II o
111 que comprende metalizar un compuesto que tiene la,

£ 6rmila

XR! ! IEIH —_—1c (V)

(V)

0 bien

. —tC (VI)
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en donde
A, B, R, R', R", X, C, p e Y tienen el significado
indicado anteriormente y

R"' es hidrégeno o un radical metilico.

Ia metalizacidn del compuesto de IV, V o VI
puede llevarse a cabo directamente en el medio reacéional
utilizado para producir el compuesto de la férmula
IV, V o VI. Alternativamente, el compuesto de la férmula
IV, V o VI puede separarse de su mezcla de reaccidn bruta,
lavarse para eliminar las impurezas y resuspenderse antes
de la metalizacién, en un disolvente que puede ser igual
o diferente de cualguier disolvente utilizado para producir

el compuesto de la férmula IV, V o VI.

La metalizacidn puede efectuarse utilizando una
solucién o suspensidn de cualguier sal o complejo apropiado
del metal M, Por ejemplo, cuando la metalizacidn es
un procedimiento de cuprificacidn puede utilizarse una
suspensién de una sal de cobre en un disolvente orgdnico
0 una solucidn acuosa de una sal de cobre tal como acetato
de cobre, sulfato cupraménico o cuprotartrato sédico,
Cuando se trata de la metalizacidn con zinc puede
utilizarse uﬁa solucibn acuosa u orgénica de una sal
de zinc tal como sulfato de zinc., Cuando la metalizacidn B
gse efectla utilizando niquel, es conveniente utilizar
una solucidn de tetrahidrato de acetato de niquel en
metil-cellogolve.

Muchos de los compuestos de las férmulas IV, V

¥ VI son compuestos nuevos de por si y pueden obtenerse

siguiendo métodos de por si conocidos.
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ios compusstos de la férmula IV y V pueden pro-
ducirse, por ejemplo, acoplando el compuesto diazC de una

aming de la férmula

g H2
A (VII)

XRett

con un compuesto de la férmuls

B (viII)
R - HN
0 de la férmula
| B (Ix)
HY
b -

en donde
4, B, X, ¥, R, Rt y R™ %ienen el significado
antes indicado,
’ Los compuestos de la £6érmula VI pueden produ-
cirse, por ajemplo, acoplando un compuesto diazo de una

amina de la férmulg
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con un compussto de la férmulé

I{i; (X1)

en donde _
4, B, R, R"; X eY tienen el significado
) gntes indigado h's ‘
Rt't es hidrfgeno o wn radical metilico, .
Los materiales de partida de las férmulas X y XI
son-de por si bien conocidos.
La reaccidn se efeoﬁﬁa; convenientemente; bajo
condiciones de acoplamiento conoeidas,
Los componentes de acoplamiento de la férmula
VIIT apropiados para Ser ubilizados en el presente inven-
to incluye:
N-fenil~beta-naf tilaming
N-(2~tiofenil)-beta~naf tilamina
N-(2-etileminofonil)~bete~naftilamina
amida de 4cido N-fenil-3-(anilino)~but-2-enoico
l-fenil-3-metil~5-anilino-pirazol

emida de 4cido N-fenile3~etil-but-2~enoico
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N~(8-gquinolinil)~beta~-naftilamina
N,N'~di=(2-naftil)~o~fenilen~diamina

Los compuestos de acoplamiento apropiados
de la férmula X para ser utilizados en el presente in-
vento incluyen:

N-fenil~beta~naftilamina
N—metil—beta—naftilamina
N-etil~beta-naftilaming
N-(n-~propil)=~beta~naftilamina
N=(n~butil)-beta-naftilamina
N-(4-clorofenil)-beta-naftilamina.

Como ejemplo de aminas de la férmula VIi apropia-
das para ser ubtilizadas en el presente invento pueden
cltarse:

deido antranilico

2-hidroxi-anilina

2-metoxi-anilina
2=hidroxi-~5-cloroanilina
2-metoxi-5-cloroanilina
2-hidroxi-4-~nitroaniling
2~metoxi~4-nitroanilina
2-metoxi~4-nitro~5-metil-anilina
8-aminoguinolina

lactama de 2-(carboximetoxi)-5-cloroanilina
lactama de 2-(carboximetiltioc)-anilina
lactama de 2-(carboximetoxi)anilina.

Como ejemplos de aminas de la férmula XI apro-
piadas pars ser utilizadas en el procédimiento del pre-

sente invento pueden citarse las siguientes:
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5-cloro-2-(carboximeto: i)anilina (o su lactama)
o~(carboximetoxi)anilina (o su lactama)
o=(carboximetiltio)anilina (o su lactana)
p-(1-hidroxifeniloxi)anilina. |

Los compuestos de la férmula I, II y III, debido
& su insolubilidad en el medio reaccional, puede aislarse
fécilmente de la mezcla reaccional por filtracidn.

Los compuestos de la férmula I, IT y III pueden
utilizarse como pigmentos directamente después de la
produccidn; o sea despuds que se han separado por filtra-
cidn de sus aguas reaccionales brutas y se han secado.
Alternativamente, éstos pueden elaborarse primero utili-
zando téenicas de acondicionado en himedo o en seco
tal como molturacidn, ya sea solo o en presencia de una
gal acuosoluble o de otro medio que puedelsgepararase &
continuacidn, por ejemplo mediante lavado.

Por consiguiente, el presente invento propor-
ciona adicionalmente un método para colorear material
orgénico que comprende incorporar al material orgénico
una proporcifn menor de un compuesfo de la férmule I,

II, o III. El presente invento incluye, asimismo, el
material orgénico asi coloreado,

Ia proporcidn del compuesto de la férmula I, II -
o III utilizada para colorear material orgdnico segun
el invento puede ser variada dentro de une amplia gama,
pero estd comprendida, por Lo gemeral, entre 0,1% y 10%,
de preferencia de 0,5% a 5% en peso basado en el peso
total del material orgdnico que se ha de colorear.

que
Los materiales orgénicos/buedem colorearse



S5e

10.

15-

20.

25.

gsegin el invento incluyen material orgédnico de elevado
peso molecular, por ejemplo, éteres de celulosa y és-
teres de celulosa, tal como etileelulosa, acetilce-
lulosa y nitrocelunlosa, poliamidas, poliuretanos y
polidsteres, resinas naturales y sintéticas tales como
aminoplastos, especialmente resinas de urea formaldehido
y melamina-formaldehido, resinas alquidicas, fenoplastos,
policarbonatos, poliolefinas como poliestireno, cloruro
de polivinilo, polietilﬁeo, polipropileno, poliacrilo- '
nitrilo, ésteres de dcido poliacrilico, eéucho, caseina,
silicona y resinas de silicona, individualmente, o en
mezcla, No importa que estos compuestos de elevado peso
nolecular adopten forma de masas pldsticas o en forma
fundida o de soluciones de hilatura. Sin embargo los com~-
puestos de la férmula I, II.y III son de interds partiocular,
para la coloracidn de lacaé; pinturas y tintas de impre-
sién.

Segln sea el uso, éstos pueden utilizar ventajosa~
mente los compuestos fle la férmula I, II o III en forma
de toﬁer 0 en forma de una preparacidén pigmentaria.

Como norma, los compucstos de la férmula I, II y
III se caracterizan por excelentes propiedades de solidexz
frente a la luz y los disolventes y por una elevada
resistencia de color,

Ademds, los compuestos de la férmula I y II
presentan una excelente solidez frente a los elementos
climatoldgicos.

A continuacidn se expondrénkalgunos e jemplos

en donde las partes y los porcentajes se expresan en
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Proparacién de ligantes

"EJEMPLO 1

Se agitan 41; 1 partes de dcido antranilico en
wna mezela de 91,4 partes @e 4dcido clorhidrico concen-—
trado y 100 partes de agua, se enfria la mezcla a 02-52C
y se mantiene a egta temperatura mientras que se adieio;a
ung golucién de 20,7 partgs de nitrito sédico en 40 par-
tes de agua, Se adiciona, durante 15 minutos, la solue~
citn de diazonio asi obtenida a una solucién fria de ’
65,7 partes de N~fenil-~beta~naftilamina en 633 partes
de etanol, Duranite el acoplamiento se adicionan 600 par-
tes de agua mezcladas con 475 partes de etanol para
evitar el excesivo espesamiento de la suspensidn,

Se agit6é durante 1 hora la suspensién de color rojo; 8e
filtrd el material s6lido con etanol acuoso y se secd
a 552C, De este nodo se obtuvieron 96,1 partes de un
solido rojo anaranjado con wn punto de fusidén de 224,52C

¥y con la estructura:

|

N ../!

p /N\~ X
|

N

SN LN,

N

/

El anflisis elemental del complUesto es como sigue:
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¢ H N
Cp3Hy7N30,  requiere 75,20 4,63 11,44%
T4,75 4,80 11,09%

Se mezclaron, a elevada velocidad de agitacitn,
18,4 partes del producto del:éjemplo 1, en forma de una
pasta aentes del secado, en 400 partes de agua fria con-
teniendo 0,15 partes de Solumin FIOS (la sal sddica
de. alquil-fenoxi-polietoxi-etanol sulfonado)., Se adi-
cionaron luego 20,4 partes de trihidrato de acetato sdédico
seguido de 13,74 partes de pentahidrato de sulfato de
cobre disuelto en 50 partes de agua. Se elevd la tempe— .
ratura de la suspensidn a 952C mediante inyeccidn de vapor,
y se mantuvo a 952C, con agitacidn, durante 3 horas.
Se filtrd en caliente la suspensifén obtenida, se lavd
con agua caliente hasta que quedd exenta de sulfato y
se secd a 702C, De este modo se obtuvieron 20,2 partes

de un s6lido de color castafio con fusidn superior a 3002C.

EJEMPIO 2.

. Se sometieron a reflujo 44,7 partes de lactama
de dciido 2~amino~fenil-glicélico en 300 partes de solucién
de hidréxido sbdico al 20% durante una hora y luegoc se
enfrié a 0-52C, A esta solucién se adicionaron 20,7
partes de nitrito sddico en 40 partes de agua. Se adi-
ciond la solucidn resultante a 210 partes de deido clor—
hidrico concentrado durante 15 minutos y se agité a 09C.

Se disolvieron 65 partes de N-fenil-beta-nafti-

lamina en 800 partes de etanol calien?e, de jéndose en?riar
luego a la temperatura del ambiente. Luego se adiciond

la solucidn diazo a la solucidn etanblica durante veinte
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minutos y se dejé en agitecibn durants una hors més,

Se £iltré la suspensidn resultante, se lavé con 500 pertes

" de etendl acuoso al 50%, seguido de 500 partes de agua

fria, secéndose luego la torta en wn horno a 55¢C, De
este modo se obtuvieron 111,6 partes (93,7%) 157-1589¢

¥y con la estructura:

BEJEMPLOS 3 g 19

Utilizando el procedimiento descrito en el
ejemplo 1 0 2 se hicieron reaccionar las aminas y 10s
componentes de unidn que se exponen en la tabla I parsa

producir el compucsto acoplado correspondiente.

——
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Tabla 1
- Aming Cop ongnte PoFs | Rendi-
de tnign £c i ento
NH,, ’
< 1
3 /@f ,F/%\@ 188-90 | 66
c.H3 cooH X vJ Z
NH
2 NN
2 AN a o
‘ Jo AY™Q |20 | n
0.N = COOH
2
o.M  MNH -
5 TIZ @@”{\@ 249-50 | 87
O \// ) /
¢ood
CH... .
6 o ? ﬁO’W@ 283-5 | 96
M, Wi, Vi
COOH  COOH
NH
7 2 Ao A | 151-2 95
Q70
oH
) NH, WH @ 150-1 95
By
OCH,
¢l NH NEL
9 | Y0 [ |
0" .
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Table 1 (continuacidn)

Ejem- | Amina componente  |P.P Rendi=
»lo ) de unig gC niento
CL . N, NIG, 4,
10 o Ay | s 93
Q it
Lo, | GO T
B, .
11 Q/ AT
0.,u O WAL Z
2
,/YNH,,
12 ol poasHHC Y | 212-3 96
o oo (‘@/ @
.gk‘« (AW 3 \\/
HC U, ,
: 5N )- 8
13 C),\ @(jm{\@ 202-3 4
08 OcH, VY
NH -
14 6@ m/@ 158-60 88
./ Y
NH,,
15 H N | 258-9 88
X 0
0K " 0CH, .
01 MH
2 NI
16 \@ @j/ _ \© 98-9 61
“on
Ho
Ii{ ¥ 49 80
17 N #C AR \L, 149-50
oy U\/f J
!Q\‘/I\N‘J
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Tabla 1 (continuacién)

e Componente P,F Rendi~-
gfgm# Amina de unidn , ey miento
B i
18 CL & o? 2 ’NW/W 182-83 | 90
/4 | /1 ~ /l .
Qﬂ:O,J 'Q,:J N,
H
? {
T
Cl o P ”
@:le?é ¥ @ o | 14445 | 86
19 0

Preparacién de complejos metilicos

EJEMPLO 20

Se disolvieron 73;4 partes del producto del
ejemplo 1 en 1400 partes de metileellosolve caliente y

a ello dse adiciono una solucibén de 40 partes de monohi-
drato de acetato ctiprico disueltas en 572 partes de dimee
tilformamida y luego 1400 partes de metil-cellosolve, Se SO~
metid a reflujo la suspensién resultante durante 4 horas,
se filtr6 en caliento y se lavé el solido con 500 partes
de metil-~cellosolve caliente, seguido de etanol Yy se Se-
co, Se obtuvieron de este modo 68;5 partes de un s6li-
do castafio de punto de fusién no inferior a 3009C y de la
foérmulg
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EJEMPLO 21
Se disolvieron 79;4 partes del producto del ejemplo 2

10, en 800 partes de metil-cellosolve y a esta solucién so adi-
clonaron 40;0 partes de monohidrato de acetato de cobre en
400 partes de dimetilformemida y se sometid a reflujo la mez~
cla durante 6 horas, Se filtro el precipitado resultante; se
lavo con 400 partes de metil~cellosolve caliente, seguido de

15, 500 partes de otanol y luego so secd en un horno a 559C, De
egte modo se obtuvieron 72;44 partes (rendimiento del 79%)
de un s6lido de color castafio do punto de fusidén no inforior
a 3008C y de la férmula

20, |

25,

EJEMPLOS 22-~61

Utilizando el procedimiento descrito en el ejemplo 20 o

21 se Prepararon 1lo0s compuesios representados en la tablg IT
Que sigue a partir de los ligantes respectivos representadéé

30, también en .wwta tabla II
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Ejem= Ligente Producto Color en
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Teble -IT (continuecidn)

B} effim Ligente Producto Color en
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26 N0y b
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EJEMPLO 62,
a) Se agitaron 20,55 partes de &4cidc antranilico

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

durante 5 minutos. Se instilaron 37,5 partes de dcido
clorhidrico conecentrado, lo que did una suspensidn densa
que se agité durante 5 minutos mas antes de la adioiéﬂ

de 25 partes de hielo para que descendiera la temperatura
a 020 con la ayuda de refrigeracidén externa y antes de

la adicidn de 10,35 partes de hitrito sddico disueltas

en 25 partes de agua durante 5 minutos. Se ajustd el
volumen de lg golucidn diazo a 250 partes con agua.

‘ ' Se agitaron 34,5 partes de N-fenil-beta-nafti-
lamina en 400 partes de etilenglicol conteniendo 1,73 par-
tes de ILissapol NX (un tensoactivo comercial). Se adi-
cionaron 100 partes mas de etilenglicol y se agité la
suspensidn a la temperatura del ambiente durante 30 mi
nutos, elevéndose luego a 40 2C con el empleo de un revol-
vedor de vapor. Se adiciond a esta suspensidn la solucién
diazo durante 15 minutos y se agité la suspensibn a 408C
durante 2 horas mas.

A la suspensién de color rojo se adicionaron
18 partes de hidréxido sédico en 40 partes de agua y
se aglté durante 30 minutos para obtener una solucién
de color rojo intenso que se filtrd luego para separar:
la, N-fenil-beta~naftilamina sin reaccionar y se lavé
el filtrado con una solucidn de 20 partes de hidréxido
sbdico en 50 partes de agua. EL1 volumen del filtrado
se ajustd con agua a 1.500 partes.

Esta solucidn de ligante puede ahora metalizarse

ey



ligante puede aislarse por si mismo mediante acidifi-~

cacibn, filtracidn, lavado y secado y utilizarse luego
para formar el complejo metdlico.
5. - b) Se adicionan = ,78 partes de la sal sédica de
| un condeﬁsado de dcido naftalensulfdnico-formaldehido
a le solucibn del ligante preparada en el ejemplo 62(a)
vy se agitala solucibn con elevada velocidad utilizando
un agitador Silverson. Se adicionan a la solucidén 15
10. partes de dcido acético glacial en 15 partes de agua,
durante 10 minutos, para obtener una suspensidn densa de
color rojo. Se adicionan a la suspensién 40,8 partes’ae
trihidrato de acetato sddico disueltas en 50 partes
de agua y se agita durante 10 minutos. Transcurrido
15, este tiempo, se adicionan, durante 5 minutos, 37,5 partes
de pentahidrato de sulfato de cobre disueltas en 100
partes de agua y se eleva la temperaturs a 952C durante
20 minutos utilizando vapor. Se mantiene la temperaturs
a $52C durante 90 minutos y luego se hierve durante 30
20. minutos. Se filira en caliente la suspensidn de color
castallo resultane, se lava para eleminer el sulfato y se se
ca a 50-672C, De este modo se obtienen 64,3 partes de
un s6lido de color castafio cuyo punto de fusidn no es
inferior a 3602C,
25, EJEMPIO 63,
Se adicionan 2,78 partes de la sal sédica de
un condensado de 4cido naftalensulfdnico-formaldehido
a la solucidn obtenida en el ejemplo 62(a) y se agita

la solucidn con elevada velocidad utilizando un agitador
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Silverson. Se adicionan a esta solucibn 37,5 partes<§£
pentahidrato de sulfato de cobre disueltas en 100 partes
.de agua y 39 partes de hidréxido amdnico concentrado
(D = 0,88), Se agita la mezcla durante 10 minutos,
ge .adicionan luego, durante 10 minutos, 15 partes de
4cido acdtico glacial en 15 partes de agua, se calienta
a continugcién la suspehsién a 952C durante 20 minutog
v se mantiene g esta temperabtura durante 90 minutos,
hirviédndose luego durante 30 minutos mas. Se filtra
en caliente la suspensién densa de color castafio,
se lava para eliminar el sulfato y se seca, lo que d4
61,5 partes de un gélido castafio con punto de fusidn
no inferior a 3602C,
EJEMPIO 64.
Se:.agitan 20,55 partes de dcido antranilico
en 65 partes de agua y se instilan 23 partes de
dcido sulfirico concentrado, utilizédndose refrigeracién
externa para hacer descender la temperatura a 02C antes
de la adicifbn de 10,35 partes de nitrito sédico disueltas
en 25 partes de agua durante 10-15 minutos, lo que dd
uwne solucidn de color pardo que se trata con polvo de
carbbn y se f£iltra a través de Supercels EL volumen de
la solucifn se ajusta a 450 partes. e
Se adicionan 34,5 partes de N~fenil-beta-nafti- 7
lamina a 113 partes de dcido acético acuoso al 80%.
Se instilan 31,8 partes de #écido sulfirico concentrado
para obtener una solucidn de color pardo oscuro a 40-50°C.
Se mantiene esta temperatura durante la adicidn de la

solucibn del componente de unidn junto com la solucidn de
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la sal de diazonio a un bafio de acoplamiento que contiene
05,8 partes de Nansa SSA (un 4cido dodecilbencensulfénico co
mercial) disueltas en 3000 partes de agua a 40~502C, Una vez
completadas las adiciones, se agita la suspensidn roja
durante 1 hora mas. Luego se utiliza la suspensién para
preparar complejos metdlicos utilizando el método descrito
en el ejemplo 49 o 50.

NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nucvas y de propia invencidn las siguientes reie
vindicaciones con prioridad de. la so;icitqd de patentes
brité;ﬁéas némse 44556/73 del 22‘;9;;7'3 Ng 4-4557/‘73 del
22,9473 ‘ h

_ 1. Un procedimicntbo para la obtencidn de
un complejé metél@co pigmentario, apto'para colorear
material .orgdnico y en especial lacas, pintures o tinta

para imprimir; cuyos complejos responien a la férmuls

¢ (1)
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en donde.
A os un radical ar{lico o heterociclico,
20, B os un radical alifético; ar{lico o heterocicl@oo
R es un radical de alquilo, cicloalquilo, arilo,-
aralquilo o heteroc{clico, o bien
R es cl gtomo requerido para completar, junto’
con el radical B, un radical hoterociclido,
25, R!' y Rv son cada uno una cadena de carbono que puede

30. RY

formar parte de un anillo aromAtico o hetero-
c{clico,

posce de 2 a 3 atomos de carbono cntre el
atomo de nitrdgenc y el substituyente Y y

ticne de 1 a 3 atomos de carbono entre -las
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substituyentes X e ¥,
X a¥. son iguales o diferentes y cada uno es O', S, N,
Wy, 0 ™R en donde R tiene el significado antes
inad cedo, _ ’
Se M es un gtomo metdlico de Quy Zn o ¥i,

’

p ‘tlene un valor de L o° 2, ¥

cuando p es 1, C es un 4tomo de hidrdgeno enw

“ e

lazado a uno de los'radidales 4 B, RoR' y
R'f; respectivgmen’be, ¥y
10« o;‘}ando D es 2, C es un enlace directo o un.ra-?
| dioal alquilénico, arilénioco o aralquilénico
que enlaza dos radicales A, B, Ro R' y R,
) réép ectivamente, 7 )
caracterizado porque comprende metallizar un compuesto de

15+ - la férmula

()

- 20,

2%‘
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en donde

-

R'E og hidrégeno o un radical met{licos

7 2 Un procedimiento, de conformided con la
reivindicacién 1, caracterizado porque la metalizacién
se efectla utilizando una solucidn o suspensién de

cualquier sal o complejo apropiado del metal Mo

B 3.Un Procedimien'bo;‘de_co'nformidad con la
reivindig:aci&n 1, caracterizado porque se utlliza una
suspensiln de wna sal de cobre zine o nfquel en un dim
solvent__é orginioo o una solucidn acuosa de una sal

cﬁprica:

-

4- Un prooed:.mian‘bo, de conformidad con la
reivindioacién 3, caracterizado ‘porque se utlliza wma
soluciln acucsa de acetato de cobre, sulfato cupraménico

o cupro rirato sédicos

] 5. Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicacﬁ.dn 3, caracterizado porque la sal de zino

es sulfato de zinc.
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6';—_Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicacién 3, caracterizado porque se utiliza uma
solucibn de tetrahidrato de acetalo de niguel en metil-

celloso lve;i

7;Un'_procedimientp_para 1a obtencién de un

complejo matdlico pigmen'bario::

Seglin se describe y weivindica en la presente
nemoria descriptiva que consta de 44 hojas foliadas y

escritas o méguina por una sola carae
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