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P A T E N T E  
D E

I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PIGMENTOS DE 

IM3N0ISOmDÓlÉNINA" a favor de la  f im a  saiza CIBA-GEIGY 
AG , residente en BASILEA (Saiza)

-MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere  a naevos pigmentos 
de iminoisoindolenina de la  f <5m ala

5.

(I)

10
en la  qae

R sign ifica an radical fenilánico o d ifen i-
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5.

10.

15.

20.

iónico,
X sign ifica un grupo do alquilo, de alooxilo, 

de álcanoilamino o de alquilsulfonilo  con 
1 a 4 átomos de C, un grupo n itro  o un grupo 
(eventualmente substituido por átomos de 
¡halógeno o por grupos alquilicos o alcoxi- 

licos con 1 a 4 átomos de C) de fen ilo , de 
benzoilamino o de fenoxi- o f  en il-su lf  onilo ,

X  ̂ sign ifica un átomo do H o de halógeno, un
grupo de alquilo o alcoxilo con 1 a 4 átomos 
de C, (án grupo de alcoxicarbonilo con .2 a 6 

átomos de C o un grupo de n itro , de trifluoro*- 
metilo, de carbamoilo, o de ciano,

Y  ̂ sign ifica un átomo do halógeno, un grupo de 

alquilo o alcoxilo con 1 a 4 átomos de C o 
un grupo de trifluorom otilo ,

Z sign ifica un grupo INTICO o -NHCONH,

m sign ifica  un námero por valor de 1 a 4,
n sign ifica un námero por valor de 0 a 2,

p sign ifica un námero por valor de 0 a 1

y la  suma de 
m + n importa 4.

Posiblemente los pigmentos de este invento 
se hallan también en la  forma tautómera
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5.

10.

15.

20.

25.

Se prefieren los pigmentos de la  fórmula I 
en los que X sign ifica un átomo de H, X  ̂ significa un 
átomo de cloro o de bromo, Y  ̂ sign ifica un átomo de cloro 
o de bromo o un grupo de metilo, metoxilo o etoxilo y m 

significo e l námero 4, y en p a rticu la r aquellos en los 
que X  ̂ e significan átomos de cloro.

Tienen in terás especial los pigmontos de la

en la  quo

^1  ̂ ^ i  o l mismo significado que so l e s ,ha
atribuido antos,

y profeycntemento* aquellos en los que X  ̂ sign ifica un 
átomo do cloro o do bromo e Y  ̂ sign ifica un átomo do



5.

10.

15.

20

cloro o do bromo o un grupo do motilo? potro en particu­
l a r  los do la  fóimula

So lloga a los nuevos pigmentos s i  se con­
densa una aminoiminoisoindolenina do la  fám ula

(V)

o -n f ta lo n itr i lo  do la  fórmula

(VI)

on la  relación molar do 2: 1 , con una diamina do la  
f  ó muía

-(Z-R)p 2 (VII)



So parte con preferencia de amino imin'o is  o -  

iudoleninas do la  fám ula (V) en las  que X e Y sign i­
fican átomos do H, o sea do la  l-amino-3-iminoisoindolo- 
nina.

Como otros ejemplos cabo c ita r: 
la  l-amino-3-imino-4-c lo ro-isoind olonina 

la  l-amino-3-imino-5, 6-dicloro-isoindolonina 
la  l-amino-3-imino-5-metil--isoindolenina 
la  l-amino-3-imitio-5-metoxi-isoindolonina 
la  1-amino-3-imino-5-ot oxi-iso ind olonina 
la  1-amino -3-imino -5-f  onoxi-iso ind olonina 

la  l-amino-3-imino-5-acotilamino-isoindolonina 
la  1-amino -3  -imino - 5-benzo ilamino - is  o ind olonina 
la  l-amino-3-imino-5-motilsu.lf onil-isoindolenina 
la  1-amino -3-iminor5- f  o n ilsu lf onil-iso  ind olonina 
1 a l-amino-3 -imino -5 -n it ro-iso ind olonina 
la  l-amino-3-imino-5-fenil-isoindolonina y 
la  l-cmino-3-imino-5, 6-d ifon il-iso  indolenina.

Dichas amino-iminoisoindoleninas oonstituyon 
compuestos conocidos, que so obtienen por e l procedi­
miento do laDT-pS 879-100 mediante roaccián de f ta lo n i-  
t r i lo s  do la  fám ula (VI) con amoniaco o sus derivados*

Para la  sin to sis  de los pigmentos de esto 
invento puede tambidn p artirse  directamente do los 
f ta lo n itr ilo s  de la  fám ula (VI), en cuyo caso se o r i­
ginan intomodiariamente la s  1-a lc oxi-3-imino-isoindo- 
loninas.

Como ejemplos cabo reseñar los f ta lo n itr ilo s  
siguientes:
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f t a lo n i t r i l o

3-  cloro - f t  alonit r ilo
3 .4 -  d ic lo  re - f  t  a lo n it  r i lo

- 4-m o til-fta lo n itrilo
5 . 4-m ct o x i - f t  a lo n it  r i lo

4-  o t o x i - f t a lo n i t r i lo  

4 -fG n o x i-ft a lo n it  r i lo  

4-a c  e t i la m in o -f t  a lo n i t r i lo  

4-b o n zo ilam in o-ft a lo n it  r i lo

10. 4- ^ o t i l s u l f o n i l - f t a lo n i t r i l o

4- fo n ils u .lf  o n i l - f t  a lo n it  r i lo  

4-M.it r o - f t  a lo n i t r i lo  

4- f  o n i l - f t  a lo n it  r i lo  y

4.5-  d ife n il-f t  alonit r i lo .

15. En calidad do diaminas so omploan con prefe­
rencia las do la  fórmula (VII) en quo significa un 
átomo de cloro o do bromo o sign ifica un átomo de 
cloro o do bromo o un grupo de motilo, do motoxilo o 

do etoxiloü y on particu la r las do la  fórmula

Tiene in to rd s ospocial l a  2 ,5 -d ic lo ro - l ,4 -  

-fenilondiam ina.

Como o tras  diaminas cabe señalara 

l a  2-c ío ro -l,4 -fon ilond lam ina



la  2-bromo-l, 4-f  enilondiamina 
la  2-yodo-l, 4- f  enilondiamina 
la  2- f lu o ro - l,4-if enilondiamina 

la  2-m ctil-l, 4-fonilendlamina 
la  2-mot oxi-1 ,4-fonilondlamina 
la  2-<3to x i - l ,4 -̂f enilondiamina 
,1a 2-n itro - l ,  4- f  enilondiamina 
la  2- t  r i f  luorom otil-l, 4-*fonilondiamina 
la  2-ciano-l, 4- f  enilondiamina 
la  2-m otoxicarbonil-l,4-fonilendlamina 
la  2-caybamoil-l,4-fenilondiamjLna 

la  2, 5-d ic lo ro - l,4-f  enilondiamina 
la  2, 5-dibromo-l, 4-f  enilondiamina 
la  2, 5-d im otil-l, 4-fonilendiainina 
la  2, 5-dim otoxi-l,4-fonilondiamina 
la  2, 5-d io to x i- l,4-fonilondlamina 
la  2,5-b is - t r i f  lu.onomotil-1 ,4-f  enilondiamina 
la  2-c lo r  o-5  -mo t i l - l ,  4-fonilond lamina 
la  2-<;lorc-5-metoxi-1 , 4-fenilenciamina 
la  2-c lo ro- 5-o to x i-1 , 4- f  enilondiamina 
la  2-€iot i l - 5-mot oxi-1, 4-fonilondiamina y 
la  2-mo-til-5-otoxi-l, 4-f onilondiamina.

Estas diaminas son compuestos conocidos.
Y.1



so obtienen por condensación de un aminonitrobonceno 

de la  fórmula

-NH2

con un cloruro de ácido nitroboncen- o n itro d ifen il-ca r-  

boxilico o un isocianato do n itro fen ilo  o n itrod ifen ilo  
y reducción dol compuesto d in itro  rosultante.

Como ejemplos de diaminas b ic ic licas cabe
resegar:

la  4,4' -diamino-2,5-dicloro-benzoanilida 
la  4)4 '-diamino-2, 5-dimetil-benzoanilida 
la  4? 4' -diamino-2, 5-dimetoxi*-bonaoanilida 

la  4; 4' -diamino-2-cloro-5-motil-bonzoanilida 
la  4?4' -diamino-2-cloro-5-motoxi-benzoanilida 
la  4? 4' -diamino-2-metil-5-metoxi'-bonzoanilida 

la  4,3' -diamino-4', 2,5-tricloro-benzoanilida 
la  4,3' -diamino-2, 5- tr ic lo ro -4'.-metoxi-benzoanilida 
la  4 ,3 '-diaminO-2,5-tr ic lo ro -4 ' -met il-bonzoanilida 
la  4, 3 '*-diamino-2, 5 , 2' , 4'-totracloro-benzoanilida 
la  4-amino-2, 5-dicloro - 4' - (  4"-*aminofonil) -bonzoani*- 

lid a  y
la  bis-N ,N '.-(4-am ino-2,5-^iclorofenil)-urea.

la  condensación dol compuesto do la  fórmula 
V o respectivamente do la  fórmula VI con la  diamina so 

ofectáa parcialmonto ya en f i lo ,  evontualmonto con
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5.

10.

15.

20.

25.

calentamiento do los componentes íntimamente mezclados, 

y con especial ventaja en presencia de disolventes oxgáni 
coa inertes, o sea qu.o no participen en la  reacción.
So asan con vontsja disolventes orgánioos misciblos con 
e l agua; por ejemplo, alcoholes a lifá tico s inferiores, 

como los alcanolos inforioros (por ejemplo, motanol, iso - 

propanol o butanol), ótoros cíclicos inforioros (como dio- 
xano o ótormonomotílico do e tilo n g lico l), cotonas a l ifá -  
tic a s  in feriores (como aootona) o amidas de ácido carbo- 
x ilico  (como la  formamida). La condensación so realiza 
asi ya a temperaturas relativamente bajas. So actáa ven­
tajosamente en presencia do agentes acoptores de bases; 
como ta le s  cabe señalar, por ojomplo, los ácidos grasos 
inforioros, qu.e entonces sirven a l mismo tiempo do d iso l­
ventes, en p articu la r e l  ácido acótico.

El nuevo pigmento se precip ita  del medio 

reaccional inmediatamente que ha sido formado. Para 
ciortos finos os directamente u tilizab le  como pigmento 
bruto; pero resu lta  ventajoso acondicionarlo por mótodos 
ya conocidos antes de su aplicación; por ejemplo, me­
diante extracción con disolventes orgánicos o mediante 
molturación con auxiliares de molienda que luego vuelven 
a excluirse, como sales o, en p articu lar, hexacloroetaRO, 
o mediante roprecipitación alcalina. De esta manera 
pueden mejorarse todavía la  pureza, la  intensidad del 

colorido y la  transparencia.
Los nuevos colorantes constituyen valiosos 

pigmentos que en forma finamento dividida son u t i l iz a -  
bles para la  pigmentación do m aterial orgánico macromo-



lecular? por ejemplo, de dieres y ásteres de celulosa, 
como etilce lu lo sa , acetilcelu losa o n itrocelulosa, p o li-  
amidas, poliuretanos o poliósteros, resinas naturales o 
a r t i f ic ia le s  (por ejemplo, aminoplastos), on p a rticu la r 
resinas ac rílica s  teimoplásticas y endureciblos, resinas 
de urca y melamina con formaldehído, resinas a lqu íd i- 

cas, fenoclastos, policarbonatos, polio lofinas, como 
poliestirono, cloruro de po liv in ilo , po lie tileno , po li­
propileno, p o lia c r ilo n itr ilo , ásteres de ácido po lia - 

c rilico , goma, caseína, silicona y resinas de silicona, 
solos o en mezclas. Para e llo  es indiferente que dichos 
compuestos macromolcculares se hallen on foima do masas 
p lá sticas , en fom a de fusiones o en foima de soluciones 
para h ila r , barnices, m ateriales de pintura o tin ta s  
para imprimir o estampar. Segtin la  finalidad de empleo, 
resu lta  ventajoso u t i l iz a r  los nuevos pigmentos como 
matizadores o en fom a do preparados.

Los nuevos pigmentos se distinguen por a ltas  
propiedades de solidez, especialmente por extraordinaria 
solidez a la  luz, a la  migración y a la  intemperie, 
así como por gran intensidad de colorido, alto  b r illo , 
buena dispersabilidad y resistencia  a l calor. También 
es asombrosa su buena estabilidad frente a los ácidos.

En comparación con los pigmentos descritos 
en la  DT-OS 2.322.777, los pigmentos de este invento 
se distinguen por mayor intensidad de colorido y mejor 
resistencia a la  luz y a la  intemperie. En la  DT-PS 
945.782 se describen compuestos semejantes que se ob­

tienen por condensación de 2 moles de f ta lo n itr i lo  con
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1 mol de m*-fenilendiamin. Si¿ embargo, estos productos 
sirven tínicamente de inte m ediarlos, poique no resis ten  

a l calor. Por ejemplo, a l calentarlos a temperaturas 
entre 150 y 2003 en disolventes orgánicos inertes,

5. desprenden amoniaco, con cierta del an illo . En cambio,

los pigmentos de esto invento so distinguen por buena 
resistencia  tóm ica.

En loz ejemplos que siguen, los porcentajes 
significan porcentajes en peso y los grados so refieren

10. a grados centígrados.

Ejemplo 1

So calientan a 803, con agitación 15,5 g 

de l-amino-3-imino-isoindolonina y 5,3 g do 2,5-dicloro- 
- 1 , 4-fonilondiamjna en 150 ce do ácido acático g lac ia l.

3̂  Se p recip ita  un sedimento c ris ta lin o  am aiillo, que a l

cabo do 30 minutos es separado por f iltra c ió n . Se lo 
lava con motanol, aoetona y agua y se le soca.

Rendimiento; 10,3 g , correspondientes a l 79 % 
del teórico.

20. De los datos analíticos puede asumirse la
constitución siguiente;
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C H C1 N
calculado 60,6 3,13 16,4 19,0
hallado 60,97 3,13 16,40 19,40

El producto puede u tiliza rse  directamente 

5. como pigmento. Con ó l puedon teñ irse  on tonos amarillos
hojas de cloruro de poliv in ilo  que presentan buena re­

sistencia  a la  migración y a la  luz. Incorporado a los 
barnices, este pigmento muestra muy buena resistencia 
a la  luz, a la  intemperie y a l sobrelaqueado.

10. . Ejemplos 2 a 5
Si en e l Ejemplo 1 se reemplaza la  2 ,5-d i- 

cloro-l,4-fenilendiam ina por las  diaminas siguientes;

Ejemplo

2 2-c lo ro-5-m etil- l, 4-tf onilend iamina

3 2, 5-d im e til- l, 4- f  onilend iamina

4 2-c lo ro - 5-mot oxi-1 , 4- f  onilend iamina

5 2,5-dibromo-l, 4-^enilend iamina

se obtionen igualmente pigmentos amarillos que prosontan 
propiedades de solidez de la  misma calidad. Para conse­
gu ir e l  punto óptimo en estas propiedades se suspenden 
los pigmentos una vez más en 100 oc do dimetilformamida, 
se calienta a 100e con agitación, so f i l t r a  on oalionto 
y so lava con dimotilfoimamida y agua.

Ejemplo 6

So calientan en re flu jo  y con agitación en 
100 cc de metanol 15,5 g do l-amino-3-imino-iso indolo-



nina y 3,5 g de 2,5-dicloro-l,4^enilondiam ina. Se 
sopara por f iltra c ió n  e l  precipitado, se le lava con 
metanol y agua y se le seca. Se añade e l producto una 

vez más a. 100 cc de dimetilformamida, se calienta a 1003 
con agitación y se f i l t r a  en calien te. Despuás del se­
cado, se obtienen 7,2  g del pigmento que se ha descrito 
en e l  Ejemplo 1 .

. Ejemplo 7_
Si en e l Ejemplo 1 se reemplaza la 1-amino- 

-3-imino-isoindolenina por 14 g de l-amino-3-imino-5, 6-  
-dicloro-isoindolenina, procediendo de la  misma manera 
se obtiene un pigmento amarillo rojizo.

Ejemplo 8 _

Se calientan a 503, con agitación, 6,7 g 
de f ta lo d in itr i lo , 4,42 g de 2 ,5-d icloro-l,4 -fen ilen- 

diamina y 0,54 g de metilato sódico en 50 cc de meta­

nol. le mantiene dicha temperatura hasta que se ha o ri­
ginado una solución límpida, y entonces se deja enfriar. 
Se precip ita gradualmente un sedimento. Al cabo de 48 
horas se acidifica con 5 cc de ácido acático y se f i l ­

tra . Despuás de secar, se obtienen 5;2 g de pigmento 
cuyo espectro in frarro jo  concuerda oon e l del pigmento 
del Ejemplo 1.

Ejemplo 9 *
Se remueven entre s i  65 partes de cloruro 

de poliv in ilo  estabilizado, 35 partes de f ta la to  de 

dioctilo  y 0,2 partes del colorante obtenido según e l 
Ejemplo 1 y luego se lamina la  mezcla en vaiván en una 
calandria de dos rod illos, a 1403 y durante 7 minutos.



-  14

Se obtiene una lámina teñida de amarillo con muy buena 
resistencia  a la  luz y a la  migración.

-Si§mnia_ia_
En un molino de bolas se muelen durante 48 

5. horas 10 g de dióxido de titan io  y 2 g del pigmento
preparado segán e l Ejemplo 1 , junto con 88 g de una. 

mezcla de 26,4 g de resina alquidica de coco, 24,0 g de 
resina de melamina-foimaldehido (50 % de materia sólida), 
8,8 g de é te r  monometílico de e tilen g lico l y 28,8 g de 

10. xileno.

Si se rocía este barn iz  sobre una lámina 
de aluminio, se le somete a secado previo de 30 minutos 
a la  temperatura del ambiente y luego se le  cuece du­
rante 30 minutos a 120S C, so obtiene un laqueado ama-

15. r i l lo  b rillan te , que se distingue por buena intensidad
de colorido y por muy buenas propiedades de resistencia 
a l  sobrelaqueado, a la  luz y a la  intemperie.

Ejemplo 11

(laca a l fuego d.G resina acrílioa)

20. 4 partes del pigmento, finamente dividido, del 
Ejemplo 1 se deslíen en 20 partes de disolvente 
de la  composición siguiente;

50 partos do Solvesso 150 (mezcla de hidrocarburos 
aromáticos),

25. 15 partes de acetato de bu tilo ,
5 partes de Exkin 11 (regulador de la  contextura 

a base de cotoxima)
25 partes de m etil-isobutilcetona y
5 partes de aceite de silicona (al 1 % en



-  15 -

Solvosso 150).
Cuando so ha conseguido la  distribución per­

fectamente fina (al cabo de 15 a 60 minutos, segdn e l 

tipo do agitador), se añaden los aglomerantes, o sea:
5. 48,3 partes do Baycxyi L 530 (resina de melamina)

(al 55 % en butanol).
Dospuós do breve homogonoización, so aplica 

la. laca por mótodos corrientes, como la  pulverización 

y la  inmersión, o especialmente para e l revestimiento 
10. continuo do chapas metálicas, por ol mótodo "Coil-Ooating",

y so la  cuece (cocción: 30 minutos a 130a). Los laqueados 
amarillos resultantes so distinguon por muy buena con­
textura, gran b r illo  y oxcolcnto finura de distribución 
dol pigmento, asi como por excelentes propiedades de 

15, resistencia a la  intemporio.

REIVINDICACIONES

Doscrito e l  objeto dol prosonto invento se 
declaran nuevas y do propia invención las siguiontos 

20. reivindicaciones con prioridad do la  solicitud de patento
suiza na 14526/74 dol 30 do Octubre do 1974.

1. Procedimiento para la  preparación de los 
pigmentos do-iminoisoindolcnina do la  fórnula
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lo.

15.

20.

25.

en la  quo

R sign ifica  un radical fonilónico o d ifcn i- 
iónico,

X sign ifica  un átomo do H o do halógeno,
Y sign ifica  un grupo do alquilo, do alcoxilo,

do alcanoilamino o de alquilsulfonilo con 
1 a 4 átomos do C, un grupo n itro  o un grupo 
(oventualmonto substituido por átomos do 
halógeno o por grupos alquilicos o alcoxi- 

licos con 1 a 4 átomos de C) do fenilo , de 
benzoilamino o do fonoxi- o fon il-su lfon ilo , 
sign ifica un átomo do H o de halógeno, un 

grupo de alquilo o alcoxilo oon 1 a 4 átomos 
de C, un grupo do alcoxicaxbonilo con 2 a 6 

átomos do C o un grupo do n itro , de t r i f lu o -  
rometilo, do carbamoilo o do ciano,

Y  ̂ sign ifica  un átomo de halógeno, un grupo de 
alquilo o alcoxilo con 1 a 4 átomos do C 
o un grupo do t r i f  lucróme t i lo ,

Z sign ifica  un grupo -HHCO o -NHCONH,
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5.

10.

& sign ifica  un námoro por valor de 1 a 4,
n sign ifica un námoro por valo r de 1 a 3 ,
p. sign ifica un námaro por valor de 0 a 1

y la  suma do
a + n importa 4,

caracterizado por condensarse en la  relación molar de

2:1 una aminoiminoisoindolonina do la  fórmala

y, opcionalmonto un f ta lo n itr ilo  de la  f  ó muía

15.

20.
con una diamina do la  fórmula

II N 
2

2. Procedimiento segán la  reivindicación 1,
partirse  de una am ino -imino is  o indo lo -  

nina do la  fóm ula indicada en la  que X sign ifica un 
átomo do H y m significa o l ndmoro 4.

25



3. Procedimiento sog&n la s  reivindicaciones 

I  y 2, caracterizado por p artirse  de una diamina do
la  fórmula indicada en la  que X  ̂ sign ifica  un átomo de 
cloro o de bremo 'o Y  ̂ sign ifica un átomo do cloro o do 

romo o un grupo do metilo, de motoxilo o de etoxilo.

4. Procedimiento sogdn la s  reivindicaciones 
1 y 2, caracterizado por p artirse  de una diamina de 
la  fórmula indicada en la  que X  ̂ sign ifica  un átomo 

de cloro o de bromo o Y  ̂ s ign ifica  un átomo do cloro 
o de bromo o un grupo do motilo.

5. Procedimiento segán la  reivindicación 4* 
caracterizado por p artirse  do la  2, 5-d ic lo ro - l,4-ífo- 
nilondiamina.

6. Procedimiento segán la  reivindicación 1,
por p artirse  de una diamina de la  fórmul

en la  que

*̂1 ° tione e l mismo significado quo so los ha 
asignado antes, mientras que 

*̂ 2 ° Yg significan átomos do H o de halógeno o 
grupos de alquilo o alcoxilo con 1 a 4 

átomos de C.

7. Procedimiento para la  preparación de
pigmentos de iminoisoindolcmina.
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Sogtín se describe y reivindica en la  presente 
memoria descriptiva que consta de 19 páginas foliadas y 

escritas  a máquina por una sol^ de sus caras.
Madrid, a 2p <%) Qct%. /1975<
p.a. ^

FtrmaJo: <JCSE L. MORA
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