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1
El objeto de la  presente invención son pigmentos de 

azoantraquinona de fórmula:

( I )

procedimientos para su obtención y su empleo.

En la  fórmula (i) significan 

Hal un átomo de halógeno ta l como flú or, cloro, o bromo, 

uno de los substituyentes R-̂  representa halógeno, ta l como 

flúor, cloro y bromo, y el otro representa hidrógeno, 

uno de los substituyentes Rg representa halógeno, ta l como flúor 

cloro y bromo, y e l otro representa hidrógeno, 

representa un substituyante, 

m representa 0,1 ó 2, 

n representa 1 ó 2 y

A representa un resto de antraquinona en caso dado ulteriormente 

substituido o más condensado.

Substituyentes R̂  adecuados son, por ejemplo, halóge­

nos, ta l como flúor, cloro y bromo, alquilo C-¡-C ,̂ alcoxi Ĉ -Ĉ  

n itro , trifluorm etilo , ciano o carbonamido o sulfonamido substi-r 

tuidos en caso dado.
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Como substituyentes de los grupos carbonamida y sulfo 

namida R̂  entran en consideración alquilo C -̂C ,̂ fenilo o benci 

lo en caso dado substituidos por alquilo C -̂C ,̂ alcoxi C -̂C ,̂ 

fluor, cloro, bromo o n itro .

Como restos de antraquinona mas condensados A entran 

en consideración antrapirimidina, isotiazolantrona, pirazolan- 

trona, antrapiridona, ftaloilacridona y ftaloilbencim idazol.

Los radicales antraquinona y restos de antraquinona 

mas condensados pueden contener los siguientes substituyentes: 

fluor, cloro, bromo, nitro, alquilo C^-C^t trifluorm etilo, 

ciclopentilo, ciclohexilo, bencilo, alcoxi C -̂C ,̂ alquilamino 

Ci-Cig, ciclohexilamino, bencilamino, alquilmercapto C -̂C ,̂ 

fenilmercapto que está opcionalmente substituido por alquilo 

C -̂C ,̂ alcoxi C-¡-C ,̂ cloro o nitro, 'alquilcarbonilo C -̂C ,̂ 

alcoxicarbonilo C -̂C ,̂ fenilamino que está opcionalmente subs­

tituido por alquilo C -̂C ,̂ alcoxi C -̂C ,̂ cloro o n itro , amino- 

carbonilo que está opcionalmente monosubstituido o disubstitui­

do por alquilo C -̂C ,̂ bencilo o fen ilo , donde fenilo y bencilo 

pueden estar substituidos por alquilo C -̂C ,̂ alcoxi C -̂C ,̂ 

fluor, cloro, bromo o nitro, carboxilo, hidroxilo, alquilcarbo- 

nilamino C -̂C ,̂ benzoilamino o naftoilamino opcionalmente subs­

tituido por alquilo C -̂C ,̂ alcoxi C -̂C ,̂ cloro o n itro , a lq u il- 

sulfonilaminó Ĉ -Ĉ  o fenilsulfonilamino que está opcionalmente 

substituido por alquilo C-̂ -Ĉ , alcoxi C -̂C ,̂ cloro o n itro .

Aminoantraquinonas adecuadas o compuestos de amino- 

antraquinona mas condensados son, por ejemplo, 1-aminoantraqui- 

nona, 2-aminoantraquinona, l-amino-2-cloroantraquinona, 1-aminoj- 

4-cloroantraquinona, l-amino-5-cloroantraquinona, l-amino-6clo- 

roantraquinona, l-amino-6(7 )-cloroantraquinona (mezcla), 1-aminO 

-5,8-dicloroantraquinona, l-amino-2-bromoantraquinona, 1-amino



- 3 -
2 .4- dibromo-antraquinona, l-amino-6,7-dicloroantraquinona, l-an}i- 

no-6-fluor-antraquinona, l-amino-7-fluorantraquinona, 1-amino-

6 .7- d ifluorantraquinona, 2-amino-l-cloroatranquinona^ 2-amino- 

3-cloroantraquinona, 2-amino-3-bromoantraquinona, l-amino-4- 

nitroantraquinona, l-amino-5-nitroantraquinona, l-amino-2-metiT¡- 

antraquinona, l-amino-2-metil-4-cloroantraquinona, l-smino-2- 

metil-4-bromoantraquinona, ácido l-aminoantraquinona-2-carboxi-- 

l ic o , 1-aminoauAraquinona-2-carboxiamida, l-atninoantraquinona-1 

carboxilato de metilo, ácido l-amino-4-nitroantraquinona-2-car-'

lo . boxílico , l-amino-2-acetilantraquinona, l-amino-4-acetilamino- 

antraquinona, 1-amino ̂ 5-ace tilaminoantraquinona, l-amino-5-ben- ' 

zoilaminoantraquinona, l-amino-4-benzoilaminoantraquinona, 1-a- 

mino-8-benz o ilamino antraquinona, l-amino-4-hidroxiantraquinona, 

l-amino-5-hidroxiantraquinona, l-amino-4-metoxiantraquinona,

15. 1-amino - 2-met o x i- 4-lii dr o xiantraquinona, l-amino-4-metilamino-

antraquinona, 1-amino-4-b ene ilam ino antraquinona, 1-amino-4- c i-  

clohexilaminoantraquinona, l-amino-4-anilinoantraquinona, 1-ami- 

no-2-bromo-4-me tilmercaptoantraquinona, l-amino-4-(4-m etilfeni]-  

sulfonilamino)-2-feniltioantraquinona, l-amino-6-metilmercapto- 

20. antraquinona, 2-fenil-6-amino-4,5-ftaloilbencimidazol, 6-clo-

ro-2-amino-3, 4-fta lilacrid on a, 7-cloro-2-amino-3, 4-ftalm ilacri- ' 

dona, 5-cloro-8-amino-3, 4-ftaloilacridona, 3-aminobenzantrona, 

5-aminopirazolantrona, 4-aminoantrapirimidina, 6-aminoantra- 

pirimidina, 6-amino-3-metilantrapiridona, 7-amino-3-metilantra- 

25. piridona, 1 , 5-diaminoantraquinona, 1 , 4-diaminoantraquinona,

1 .8 - diaminoantraquinona, 1 , 6-/1,7-diamino-antraquinona (mez­

c la ), 2 , 6-diaminoantraquinona, l , 5-diamino-4-cloroantraquinona,

1 . 4- diamino-5-uitroantraquinona, 1 , 5-diamino-2,4 ,6 ,8-tetrabromq- 

antraquinona, l,5-diamino-4,8-dihidroxiantraquinona, 1,8-diami-

. no-4,5-dihidroxiantraquinona, 4,4'-diam ino-l,l'-diantrim ida y30



l-amino-2-bromo-4- (4-me t  i l f  en ilsu lf onilamino)-antraquinona 

Colorantes preferidos corresponden a la  fórmula:

( I I )

en la  que

Hal, R̂  y Rg tienen los significados anteriormente indicados 

R̂  y Rg significan hidrógeno, flúor, cloro, bromo, nitro, 

alquilo C -̂0 ,̂ alcoxi C -̂C ,̂ alquilamino C -̂C ,̂ bencilamino, 

ciclohexilamino, alquilmercapto C -̂C ,̂ fenilmercapto que está 

opcionalmente substituido por alquilo C-̂ -Ĉ , alcoxi C -̂C ,̂ cío 

ro o n itro , alquilcarbonilo C -̂C ,̂ alcoxicarbonilo C -̂C ,̂ fe - 

nilamino que está opcionalmente substituido por alquilo C -̂C ,̂ 

alcoxi C-̂ -Ĉ , cloro, o nitro, carbonamida que está opcionalmen­

te mono o disubstituida por alquilo C -̂C ,̂ bencilo o fenilo, 

siendo posible que e l fenilo está substituido por alquilo Ĉ -Ĉ  

alcoxi Cj-C^, flúor, cloro, bromo o nitro, carboxilo, hidroxi- 

lo , alquilcarbonilamino C -̂C ,̂ alquilsulfonilamino C -̂C ,̂ ben- 

zoilamino que está opcionalmente substituido por alquilo Ĉ -Ĉ  

alcoxi C -̂C ,̂ cloro, bromo o nitro o fenilsulfonilamino que 

está opcionalmente substituido por alquilo C -̂C ,̂ alcoxi Ĉ -Ĉ  

cloro o nitro,

sign ifica  hidrógeno, fludr, cloro, bromo o carboxilo y 

Ry sign ifica  hidrógeno, flúor, cloro, bromo, carboxilo o un
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radical de fórmula:

-N=N-CH

^\?ONH R
Hal Rg

en la  que

Hal, R̂  y R2 tienen los significados anteriormente indicados

Colorantes muy particularmente convenientes son aquef 

llo s  de fórmula:

en la  que

un Rg sign ifica  cloro y e l otro hidrógeno, 

un Rg sign ifica  cloro y e l otro hidrógeno,

R̂ O s ig n ifica  hidrógeno, flúor, cloro, bromo, alquilcarbonila- 

mino C -̂C ,̂ benzoilamino que está opcionalmente substituido 

por 1 ó 2 nitro o 1-5 cloro o bromo, alquilsulfonilamino Ĉ -Ĉ  

o fenilsulfonilamino que está opcionalmente monosubstituido por 

metilo, metoxi o cloro, carboxilo o alcoxicarbonilo C-̂ -Ĉ  y 

s ign ifica  hidrógeno, flúor, cloro, bromo, carboxilo, alco­

xicarbonilo C -̂C  ̂ aminocarbonilo que está opcionalmente mono- 

substituido o disubstituido por alquilo Ĉ -Ĉ  o fen ilo , alquil-- 

carbonilsmino C-̂ -Ĉ , benzoilamino que está opcionalmente subs-

1 1

(III)



5

10

15

20

25

30

tituido por 1 6 2  nitro o 1-5 cloro o bromo, a lq u ilsu lfo n il- 

amino C -̂C ,̂ fenilasulfonilamino que está opcionalmente mono- 

substituido por metilo, metoxi o cloro o el radical de fórmula

- 6 -

donde

Rg y Rg tienen e l significado anteriormente indicado.

Los azo pigmentos (I) se preparan por copulación 

de aminoantraquinonas diazotdas de fórmula:

A-(NHg)^ (IV)

en la  que

A y n tienen los significados anteriormente citados, con 

dianilidas del ácido malónico de fórmula:

en la  que

Hal, R ,̂ Rg* Rg y m tienen los significados anteriormente in­

dicados .
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En general, la  reacción de copulación se efectúa 

por diazotación de los diazo componentes (IV) con n itrito s 

orgánicos, ta l  como n itrito  de metilo, n itrito  de e t ilo , n i­

tr ito  de iso-amilo o, ventajosamente, con n itrito s de g lico - 

les y derivados del g lic o l ta l  como n itrito  de metoxietilo o 

n itr ito  de etoxietilo  o n itrito s de metales alcalinos, ta l 

como n itr ito  de sodio, en un disolvente orgánico, ta l como 

dimetilformamida, dimetilacetamida, dimetilsulfóxido, tetra- 

metilenosulfona, tetrafenilurea, N-metilpirrolidona, nitro^en- 

ceno, o-diclorobenceno, 1,2,4-triclorobenceno, etilen  g lic o l 

éter dim etilico, etilen  g lico l éter d ie tílico  o ácido acéti­

co, en presencia de un ácido ta l como ácido sulfúrico, ácido 

fosfórico, ácido bencenosulfónico, ácido etanosulfónico, áci­

do p-toluenosulfónico, ácido naftaleno-2,6-disulfónico, ácido 

fórmico, ácido acético, ácido dicloroacético, ácido 2,4.-di- 

cloro benzoico, ácido oxálico, ácido succinico, ácido meleico, 

ácido tartárico o ácido te re ftá lic o . A continuación se agita 

una suspensión de los componentes de la  copulación convenien­

temente en e l mismo disolvente.

Después de que la  copulación ha concluido, el produc­

to bruto se purifica por elevación de la  temperatura en la  so­

lución de copulación entre 90 y 200SC y se a ís la  por f i l t r a ­

ción.^

El procedimiento puede también variarse por introduc­

ción in ic ia l del diazo componente y del componente de copula­

ción en el disolvente orgánico y el n itr ito  de alquilo o el 

n itrito  de metal alcalino se agrega de modo que la  diazota­

ción y copulación se efectúen simultáneamente. En esta variantje 

del procedimiento también se efectúa un tratamiento de tempera]- 

tura para purificar el pigmento asi preparado.



Los componentes de copulación de fórmula (V) se ob­

tienen por reacción de un derivado funcional del ácido malóni- 

co con halogenoanilinas de fórmula:
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1

(VI)

en la  que

Hal, R ,̂ y m tienen los significados anteriormente indica­

dos.

Derivados del ácido malónico y halogenoanilinas se 

hacen reaccionar en relación molar de 1:2 en general la  laioge- 

noanilina se emplea entre 0,1  y 10 veces en-exceso. La reacción 

se efectúa a 120 -  220SC en masa o en un disolvente orgánico 

inerte, ta l como 1,2-diclorobenceno, 1,2,4-triclorobenceno, 

e tilen g lico l, éter dim etilico, e tilen g lico l éter d ie tilic o , 

xileno o nitrobenceno.

Como derivados del ácido malónico pueden ser usados, 

en particular, los haluros del ácido malónico, ante todo el 

dicloruro del ácido malónico, los ásteres de dialquilo del 

ácido malónico, ante todo los ásteres de dimetilo y de d ie ti­

lo , los iminoalquil éteres del ácido malónico, en particular 

los esteres dimetílico y d ie tílic o , así como m alodinitrilos.

Los pigmentos de fórmula I se obtienen en una forma 

conveniente para pigmento o pueden ser convertidos en la  forma 

adecuada por post-tratamientos que son conocidos en s i  mis­

mos, por ejemplo disolviendo o hinchando en ácidos inorgáni­

cos fuertes, ta l como ácido sulfúrico, y virtiéndole en hielo
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También puede alcanzarse una división fina por molienda con 

o sin  auxiliares de molienda, tales como sales inorgánicas o 

arena, en caso dado en presencia de disolventes, tales como 

tolueno, xileno, diclorobenceno o N-metilpirrolidona. La fuer­

za tin to r ia l y la  transparencia de los pigmentos pueden influen­

ciarse por variación del post-tratamiento.

Los pigmentos de fórmula I son adecuados para las 

diferentes aplicaciones de los pigmentos debido a su solidez 

a la  luz y a la  migración. Los pigmentos segJn la  invención 

pueden usarse para la  preparación de sistemas pigmentados muy 

profundamente, tales como mezclas con otras substancias, for­

mulaciones, pinturas, pastas de estampado, papeles pintados y 

productos macromoleculares coloreados. Por mezclas con otros 

materiales pueden entenderse por ejemplo aquellas con pigmen­

tos blancos inorgánicos como dióxido de titanio (rutilo) o coi. 

cemento. Formulaciones son por ejemplo pastas fluidas con fluá 

dos orgánicos o pastas y pastas finas con agua, agentes dis­

persantes y, en caso apropiado, medios de conserva. La noción 

pintura s ign ifica , por ejemplo, lacas con secado por oxidación 

o f ís ic o , lacas para esmalte, lacas reactivas, lacas de dos- 

componentes, pinturas en dispersión para recubrimientos resis 

tentes a la  intemperie y pinturas a la  cola. Por pastas de es­

tampado deben entender aquellas para e l estampado de papel, 

te x tile s  y chapa metálica. Los productos macromoleculares pue­

den ser de origen natural como e l caucho, obtenerse por modi­

ficación  química como acetilcelu losa, butirato de celulosa o 

viscosa o prepararse sintéticamente como polimerisatos, pro­

ductos de poliadición y policondensados. Pueden citarse masas 

plásticas como cloruro de p o liv in ilo , acetato de p oliv in ilo , 

propionato de p oliv in ilo , poliolefinas por ejemplo p o lie tile -
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no o polipropileno, poliásteres por ejemplo tereftalato de 

polietileno, poliamidas, superpoliamidas, polimerisatos y 

copolimerisatos de ásteres a crilico s , metacrílioos a crilo - 

n itr i lo , acrilamida, butadieno, estireno asi como poliureta- 

nos y policarbonatos. Las substancias pigmentadas con los 

productos reivindicados pueden presentarse en cualquier for­

ma deseada.

lentemente sólidos e l agua, a l aceite , a los ácidos, a la  cal 

a los á lc a lis , a los disolventes, al sobre lacado, al sobre­

inyectado, a l sublimado, estables a l calor, estables a la  

vulcanización, muy económicos y pueden distribuirse bien en 

masas plásticas.

EJEMPLO 1

2 , 3-dicloroanilina en 100 mi de o-dicloroebenceno a 170SC. 
Tras 6 horas, la  mezcla se enfria bajo agitación, y el preci­

pitado es filtrad o , lavado con o-diclorobenceno y metanol y 

secado. Se obtienen 30 g (75 % de la  teoría) del compuesto de 

fórmula:

como una substancia crista lin a , incolora de punto de fusión: 

218- 220SC.

EJEMPLO 2

a) En 150 mi de nitrobenceno se agregan 7 g de l-amino-5-ben- 

zoilaminoantraquinona (al 87 %)* 8 g de 2 ,4 ,2 ',4 '-te traclo ro - 

malondianilida y 5 g de ácido dicloroacético a 70SC con 4 g d3

Los pigmentos I segdn la invención son además exce'

Se agitan 20 g de malonato de d ietilo  y 50 g de

" C
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n itr ito  de isoamilo. Se agita durante 3 Horas a 70SC y 1 hora 

a 14-OSC. Tras la  refrigeración a 100SC se f i l t r a ,  se lava con 

nitrobenceno y metanol y se seca. Se obtienen 11 g (83% de la  

teoría) del pigmento de fórmula:

como substancia crista lin a  amarillo ro jiza , 

b) En una mezcla de 100 mi de nitrobenceno, 7 g de l-amino-5-  

benzoilaminoantraquinona(al 87%), 8 g de 2 ,4 ,2 ',4 '-tetraclo ro- 

malondianilida y 3 g de n itrito  de sodio se gotea, a 5090,

8 g de ácido fórmico técnico ( a l .85%), se mantiene 3 horas a 

509C y se agita entonces 1 hora a 1309C. Tras filtra c ió n  a 

1009C y lavado con nitrobenceno, metanol y agua caliente se 

seca. Se obtienen 11 g (83 % de la  teoría) del pignento indi­

cado en e l ejemplo 2a.

Se obtienen otros pigmentos, con los tonos de color 

dados en la  tabla siguiente, segdn e l procedimiento dado en 

e l ejemplo 2a, s i  en lugar de la  l-amino-5-benzoilaminoantra- 

quinona se emplean las aminoantraquinonas dadas en la  columna 

2 y s i en lugar de la  2,4,2',4'-tetraclorom alondianilida se 

emplean componentes de copulación de fórmula (Vil) con los 

restos Hal, X e Y dados en las columnas 3 a 5*
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X Hal Hal X

(VII)

5

10

15

20
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Ejemplo Aminoant raquinona HsIL X Y Tono de color

3 1-aminoantraquinona C1 01 H amarillo

4 1-aminoantraquinona C1 H 01 amarillo

5 . 1-aminoantraquinona Br H Br amarillo

6 l-amino-5-benzo i l ­
amino -ant raquinona

C1 01 H amarillo ro­
jizo

7 2-amino antraquinona C1 01 H amarillo

8 l-amino-4-benzoilamino-
antraquinona

C1 H 01 rojo

9 l-amino-4-cloroantraqui-
nona

01 01 H ' amarillo

10 1-amino- 2-metilant raqui- 
nona

C1 01 H amarillo

11 ácido 1-aminoantraqui- 
non-2-carboxílico

C1 H 01 amarillo

EJEMPLO 12

Se agitan 6 g de 1 , 5-diaminoantraquinona en 80 mi 

de ácido acético y 15 mi de ácido clorhídrico concentrado du­

rante 2 horas, a 5SC se mezclan con 12,5 mi de n itr ito  de so­

dio 4N, tras agitación durante 3 horas se diluye con 25 mi 

de agua y se f i l t r a .  El filtrado se gotea en una mezcla de 

200 mi de dimetilformamida, 3 g de ácido sulfúrico concentra­

do y 1$,6 g de 2 , 3 , 2 ' , 3 '-tetracloromalondianilida. Se agita 

3 horas a 502C, l  hora a 1002C y se f i l t r a .  Se obtienen 24 g 

(91 % de la  teoría) del pigmento amarillo ro jizo , de fórmula:
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EJEMPLO 13

Se obtiene otro pigmento amarillo rojizo por aplica­

ción de la  misma cantidad de 2 ,4 , 2 ' ,  4-' -tetracloromalondianilid 

en lugar de la  2 ,3 ,2 ',3 ' -tetracloromalondianilida.

EJEMPLO 14

a) Se trituran 8 g del pigmento finamente dividido obtenido de 

acuerdo con el ejemplo 2 con una laca de esmaltado que compren­

de 25 g de aceite de coco-resina alquidica (40% de aceite de 

coco), 10 g de resina de melamina, 50 g de tolueno y 7 g de 

g lic o l monometil éter en una máquina automática Hoover-Muller 

de trituración. La mezcla se aplica al substrato a ser lacado, 

se endurece la  laca por cochurado a 130SC y se obtienen laca­

dos amarillos rojizos muy sólidos al sobrelácado y con exce­

lente solidez a la  luz y a la  intemperie.

Se obtienen esmaltados pigmentados con idénticas 

propiedades s i se emplean 15-25 g de la  resina alquidica indi­

cada o de una resina alquidica a base de aceite de semillas 

de algodón, aceite de ricino deshidratado,- aceite de ricino 

o ácidos grasos sintéticos y en lugar de la  cantidad indicada



de resina de melamina se emplean 10-15 g de la  citada resina 

de malamina o de un producto de condensación de formaldehido

- 14 -

5.

10.

15.

2 0.

25.

30.

con urea o con benzoguanamina.

b) Si se trituran, en lugar del pigmento indicado, 1 a 10 g 

de una mezcla de dióxido de titanio (tipo ru tilo) con el pig­

mento indicado en el ejemplo 14a en proporciones de 0 ,5- 50:1 

en la  laca citada en el ejemplo 14a, se obtienen, con e l mismc 

procedimiento de elaboración, lacados con las mismas propieda­

des y con mayor contenido de dióxido de titanio tonos amarillas 

rojizos tirando a blanco.

EJEMPLO 15

Se trituran 6 g de pigmento finamente dividido segái 

e l ejemplo 6 en 100 g de una laca de nitrocelulosa, que está 

formada por 44 g de colodión de algodón (baja viscosidad, a l 

35%, butanol húmedo), 5 g de fta lato  de dibutilo, 40 g de 

acetato de e tilo , 20 g de tolueno, 4 g de n-butanol y 10 g 

de glicolmonometiláter. Tras pintado y secado se obtienen la­

cados amarillos rojizos con excelentes solidez a la  luz y 

al sobrelacado. Se lleg a  a l mismo resultado empleando nitrola- 

cas con 10-15 g de contenido en nitrocelulosa, 5-10 g de con­

tenido en p lastifican te y 70-80 g de mezcla de disolventes 

bajo empleo preferente de ásteres a lifá tico s  ta l como acetato 

de e t ilo , acetato de butilo y aromáticos ta l como tolueno y 

xileno y pequeñas proporciones de áteres a lifá tico s  ta l  como 

g lico lé ter y alcoholes ta l como butanol. Por p lastifican tes 

pueden entenderse por ejemplo: ásteres del ácido ftá lico  ta l 

como ftalato  de d io ctilo , ftalato de butilo , ásteres del áci­

do fosfórico, aceite de ricino solo o en combinación con re­

sinas alquidicas modificadoras del aceite.

Se obtienen lacados con propiedades de solidez pare-



5

10

15

20

25

30

-  15 -

cidas empleando otras lacas alcohólicas, lacas de Zapony 

lacas de nitrocelulosa con secado f ís ic o , lacas a l aceite, 

lacas de resin a.sin tética  y combinaciones de nitro lacas que 

secan a l aire y lacas de resinas epoxi que secan a l aire y 

por cochuradc, en caso dado en combinación con resinas de 

urea, de melamina, alquidicas o fenólicas.

EJEMPLO 16

Se trituran 5 g del pigmento finamente dividido, se­

gún e l ejemplo 4, en 100 g de una resina de poliéster insatur^, 

da, que seca sin parafina, en un molino de bolas de porcelana. 

Con e l triturado se amasan bien 10 g de estireno, resina de 

melamina-formaldehido a l 59 % y 1 g de una pasta formada por 

40 g de peróxido de ciclohexanona, y 60 % de fta lato  de dibuti: 

lo y a continuación se mezclan 4 g de disolución de secado 

(naftenato de cobalto a l 10% en trementina mineral) y 1 g de 

disolución de aceite de silicona (al 1 % en xileno). Se apli­

ca la  mezcla sobre madera preparada y se obtiene un lacado 

amarillo muy b rillan te , estable a l agua y sólido a la  intem- 

* perie con una excelente solidez a la  luz.

Si se emplean, en lugar de la  laca de reacción a ba+ 

se de resina de poliéster insaturada, lacas de resina epoxido 

amino-curables, que contienen dipropilendiamina como amino 

componente, se obtienen lacados amarillos con excelente s o li­

dez a la  intemperie y a l sangrado.

EJEMPLO 17

Se trituran 100 g de una disolución a l 65 % de un 

poliéster a lifá tic o  con aproximadamente 8 % de grupos hidró- 

x ilo  libres en glicolmonoetiléter-acetato con 5 g del pigmen­

to obtenido según e l ejemplo 2 y a continuación se mezcla bien 

con 44 g de una disolución a l 65 % del producto de reacción
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de 1 mol de trimetilolpropano con 3 moles de toluilen-diisoci¡a 

nato. Sin perjuicio del tiempo de cochurado se producen tras 

aplicación de la  mezcla y reacción de los componentes, laca­

dos de poliuretano muy brillantes amarillos rojizos con ex­

celente solidez a l sangrado, a la  luz y a la  intemperie.

Se obtienen pigmentados con propiedades semejantes 

por aplicación de otras lacas de dos componentes a base de 

isocianatos aromáticos o a lifá tico s  y de poliéteres o poliés- 

teres que contienen grupos hidroxilo, asi como con lacas de 

poliisocianato que dan lacados de poliurea con secado en pre­

sencia de humedad.

EJEMPLO 18

Se mezclan 5 g de una pasta fin a, obtenida por ama­

sado de 50 g del pigmento obtenido de acuerdo con el ejemplo 

con 15 g de un éter a r i l  poliglicolico-emulsionante y 35 g de 

agua, con 10 g de barita, como carga, 10 g de dióxido de t i t a ­

nio (tipo ru tilo ), como pigmento blanco y 40 g de una pintura 

en dispersión acuosa que contiene aproximadamente 50 % de ace­

tato de p o liv in ilo . La pintura se aplica con brocha y tras sej- 

cado se obtiene una pintura amarilla ro jiza  con muy buena 

solidez a la  cal y a l cemento asi como excelente solidez a 

la  intemperie y a la  luz.

La. pasta fina obtenida por amasado es muy convenien}- 

te para pigmentar pinturas en dispersión de acetato de poli­

v in ilo  claras, pinturas en dispersión que contienen copolímer<j)s 

de estireno y ácido maleico como aglutinante y pinturas en 

dispersión a base de propionato de p o liv in ilo , polim etacrila- 

to o butadieno/estireno.

EJEMPLO 19

Se mezclan 10 g de la  pasta de pigmento mencionada
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en el ejemplo 18 con una mezcla de 5 g de tiz a  y 5 g de.una 

solución a l 50 % de ca l. Se obtiene una pintura para papel 

de pared amarilla ro jiza , con la  que se obtienen excelentes 

recubrimientos sólidos a la  luz. Para la  obtención de la  pas­

ta de pigmento pueden emplearse también otros emulsionantes 

no ionogenos ta l  como el producto de reacción de nonilfenol 

con óxido de etileno o humectantes ionogenos, ta l como sales 

sódicas de ácidos a lq u ilarilsu lfón ico s,p or' ejemplo de los 

ácidos dinaftilmetanodisulfónicos, sales sódicas de ásteres 

de ácidos grasos sulfónicos substituidos y sales sódicas de 

ácidos parafinsulfónicos en combinación con éteres de alquil- 

p o lig lic o l.

EJEMPLO 20

Una mezcla de 65 g de cloruro de p oliv in ilo , 35 g 

de fta lato  de diidooctilo, 2 g de ditutilzinomercaptido, 0,5 

g de dióxido de titan io  y 0,5 g de pigmento del ejemplo 6 se 

colorea en una calandra mezcladora a 165SC. Se obtiene una 

masa amarilla ro jiza  intensa, que puede servir para la  fabri­

cación de hojas o de cuerpos moldeados. La coloración se des­

taca por excelente solidez a la  luz y muy buena solidez a 

los p lastifican tes.

EJEMPLO 21

Se mezclan 0,2  g del pigmento segdn el ejemplo 2 

con 100 g de granulados de polietileno, de polipropileno o 

de poliestireno. La mezcla puede ser, bien inyectada direc­

tamente a 220 hasta 2809C en una inyectora, o bien puede 

elaborarse en una extrusora en foima de va rilla s  colorea­

das o en una calandra en forma de pieles coloreadas. Las va­

r i l la s  o bien las pieles se granulan en caso dado y se inyec­

tan en una inyectora.
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Los artículos moldeados amarillos rojizos poseen 

muy buena solidez a la  luz y a la  migración. De foima análoga 

pueden colorearse a una temperatura comprendida entre 280 y 

300SC, en caso dado bajo atmósfera de nitrógeno, poliamidas 

sintéticas de caprolactama o ácido adipico y hexametilendiami- 

na o los condensados de ácido tereftá lico  y e tile n g lic o l.

EJEMPLO 22

Se mezclan 1 g del pigmento según el ejemplo 6, 10 g 

de dióxido de titanio (tipo ru tilo) y 100 g de un copolimeriza- 

do en forma de polvo a base de acrilonitrilo-butadieno-estirenc 

y se colorea en una calandra a una temperatura comprendida en­

tre 140 y 180SC. Se obtiene una p ie l amarilla ro jiza , que se 

granula y se inyecta en una maquina de inyección a una tempera­

tura comprendida entre 200 y 2508C. Se obtienen cuerpos moldeados 

amarillos rojizos con muy buena solidez a la  luz y a la  migra­

ción así como con excelente solidez a l calor.

De forma análoga, pero a temperaturas comprendidas 

entre 180 y 220BC y sin adición de dióxido de titanio  se colo­

rean materiales plásticos a base de acetato de celulosa, buti- 

rato de celulosa y sus mezclas con propiedades semejantes.

EJEMPLO 23

Se mezclan 0,2 g del pigmento según el ejemplo 2 en 

forma finamente dividida con 100 g de un material plástico a 

base de policarbonato en una extrusora o una amasadora de tor­

n illo  a una temperatura comprendida entre 250 y 280SC y se ela­

bora en forma de granulado. Se obtiene un grnulado transparen­

te amarillo rojizo con excelente solidez a la  luz y al calor.

EJEMPLO 24 .

Se mezcla bien entre s i 90 g de un polipropilenglicol 

ligeramente ramificado con un peso molecular de 2500 y un indi-
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ce de hidroxilo de 56, 0,25 g de endoetilenpiperazina, 0,3 g 

de zin c-(Il)-octóato, 1,0 g de un polietersiloxano, 3,5 g de 

agua, 12 de un triturado de 10 g del pigmento según e l ejem­

plo 6 en 50 g del polipropilenglicol citado y a continuación 

se mezclan intimamente con 45 g de toluendiisocianato (80 %, 

isómeros 2,4  y 20 % isómeros 2, 6) y se cuelan en un molde. La 

mezcla se vuelve turbina después de 6 segundos y se produce 

la  formación de espuma. Tras 70 segundos se ha formado un pro­

ducto espumado de poliuretano blando amarillo rojizo intenso, 

cuya pigmentación muestra excelente solidez a la  luz.

EJEMPLO 25

Se mezclan 90 g de un poliéster ligeramente ramifica-r 

do de ácido adipico, d ie tilen g lico l y trimetilolpropano con 

un peso molecular de 2000 y-un índice de hidroxilo de 60 con 

los siguientes componentes: 1,2 g de dimetilbencilamina, 2,5 g 

de sulfato sódico de aceite de ricino, 2,0 g de un óxido de di-- 

fenilo oxietilado, bencilado, 1,75 g de agua, 12 g de una pas­

ta formada por triturado de 10 g del pigmento según el ejemplo 

2 en 50 g del poliester anteriormente citado. Tras el mezcla­

do se agregan bajo agitación 40 g de toluilendiisocianato 

(65 % de isómeros 2,4  y 35 % de isómeros 2,6) y la  mezcla se 

cuela en un molde y se espuma. Tras 60 segundos se forma una 

espuma de poliuretano blanda amarilla ro jiza , cuya coloración 

se destaca por una buena solidez a la  lu z.

EJEMPLO 26

Se obtienen impresiones de Offset amarillas rojizas 

con elevado b r illo  y fuerza de color y con muy buena solidez 

a la  luz y al lacado con una pasta de estampado, obtenida por 

triturado de 35 g del pigmento según e l ejemplo 6 y 65 g de 

aceite de lino y adición de 1 g de sicoactiv (naftenato de Co,

- 19 -



-  20 -

al 50 % en trementina mineral). El empleo de esta pasta de

estampado en prensa de libros, colotipia, lito g ra fía  o estam­

pado conduce a impresiones amarillas rojizas con propiedades 

semejantes. Si se emplea el pigmento para colorear grabados 

con planchas de zinc o paata para grabados de baja viscosidad 

o tintas de impresión, se obtienen grabados amarillos rojizos 

con propiedades semejantes.

EJEMPLO 27

Se prepara una pasta de estampado a p artir de 10 g 

de.la pasta fina de pigmento citada en e l ejemplo 18, 100 g de 

tragacanto al 3 %, 100 g de una disolución de albúmina de 

huevo acuosa al 50 % y 25 g de humectante no ionógeno. Se es­

tampa un tejido de fib ra  t e x t i l ,  se evapora a 100SC y se obtie­

ne un estampado amarillo ro jizo , que se destaca* por propieda­

des excelentes, en particular solidez a la  luz. En la  mezcla 

de estampado pueden emplearse en lugar del tragacanto y de la  

albúmina de huevo, otros aglutinantes u tilizab les para la  fijaj- 

ción sobre las fib ras, por ejemplo quellos a base de resinas 

sin téticas, goma británica o glicolato  de celulosa.

EJEMPLO 28

Se colorea una mezcla de 100 g de crepe claro, 2,6  g 

de azufre, 1  g de ácido esteárico, 1 g de mercaptobenzotiazol, 

0,2 g de hexametilentetramina, 5 g de óxido de zinc, 60 g de 

tiz a  y 2 g de dióxido de titanio (tipo anatasa) en una calan­

dra a 50SC con 2 g del pigmento obtenido según e l ejemplo 2 y 

a continuación, se vulcaniza 12 minutos a 140SC. Se obtiene un 

vulcanizado amarillo rojizo con excelente solidez a la  luz.

EJEMPLO 29

Se agregan en el agitador 100 g'de una pasta acuosa 

a l 20 % del pigmento obtenido según el ejemplo 6 por ejemplo
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por disolución del colorante en ácido sulfúrico al 96 %, ver­

tido sobre h ielo, filtra c ió n  y lavado neutro con agua a 22,5 1 

de una disolución acuosa, aproximadamente e l 9 % de viscosa.

La masa coloreada se agita durante 15 minutos, a continuación 

se desairea y se somete a un proceso de hilatura y desulfura­

do.

Se obtienen fibras y hojas amarillas rojizas con ex­

celente solidez a la  luz.

EJEMPLO 30

Se tratan 10 Kg de una pasta de papel, que contiene 

4 g de celulosa por cada 100 g, en la  p ila  holandesa durante 

2 horas aproximadamente. Durante este tiempo se agregan cada 

cuarto de hora 4 g de cola de resina, a continuación 30 g de 

una dispersión de pigmento aproximadamente a l 15 %, obtenida 

por molienda de 4,8 g del pigmento obtenido según e l ejemplo ¿ 

con 4,8 g de ácido dinaftilmetandisulfónico y 22 g de agua 

en e l molino de bolas, y después 5 g de sulfato de aluminio.

Tras finalización en la maquina de papel se obtiene 
un papel amarillo rojizo con excelente solidez a la luz. 
EJEMPLO 31

El papel obtenido según e l ejemplo 30, pigmentado 

de amarillo rojizo  se impregna con una disolución a l 55 % de 

una resina de urea-formaldehido en n-butanol y se cochura a 

1409C. Se obtiene un laminado de papel amarillo rojizo con 

muy buena solidez a la  migración y excelente solidez a la  luz.

Se obtiene un laminado de papel con propiedades igua 

les por laminado de un papel, que se estampa en e l procedi­

miento de estampado profundo con una pasta de estampado que 

contiene el pigmento finamente dividido amarillo rojizo cita­

do en e l ejemplo 18 y medios aglutinantes solubles en agua o
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EJEMPLO 32

Se pre-dispersan 20 g del pigmento colorante del 

ejemplo 6 en 50 g de dimetilformamida con un disolvente y se 

someten a amasado en 50 g de una solución de p o lia crilo n itr i-  

lo a l 10 % en dimetilformamida en un molino de bolas, con adi-r 

ción de un au xiliar de dispersión. Tras separación de las par-- 

ticu las gruesas residuales por procedimientos conocidos,, la  

masa de pigmento se agrega en porciones a una solución de hi­

lado de p o lia crilo n itrilo , se homogeneiza y se h ila  en forma 

de filamentos por un procedimiento de hilado en seco o hilado 

en húmedo usual y conocido en el arte.

Las coloraciones amarillas rojizas obtenidas de es­

te modo muestran un b rillo  muy bueno asi como muy buena s o li­

dez a l roce, a la  migración, al calor, a la  luz y a la  intem­

perie.

Descrita suficientemente la  naturaleza del invento, 
asi como la  manera de realizarlo  en la  práctica, debe hacer­

se constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son 

susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no a lte­

ren su principio fundamental.

- 22 -
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtención de pigmentos 
de azoantraquinona, de fórmula general:

en la que Hal significa halógeno tal como flúor, cloro o bro- 
- mo, uno de los substituyentes R̂  significa halógeno, tal co­
mo flúor, cloro o bromo y el otro significa hidrógeno, uno 
de los substituyentes Rg significa halógeno, tal como flúor, 
cloro y bromo y el otro significa hidrógeno, R̂  significa 
un substituyante, m significa 0,1 ó 2, n significa 1 ó 2 y 
A significa un resto de antraquinona en caso dado ulterior- 

 ̂ mente substituido o más condensando, caracterizado porque 
se copulan aminoantraquinona diazotadas de fórmula:

A-(NHg)^

en la que A y n tienen el significado anteriormente indica­
do, con malondianilidas de fórmula
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CH

CONH^^-^

1

Hal R,
2

en la que R̂ , R̂ , R̂ , Hal y m tienen el significado anterior-' 
mente indicado.

2 .- Procedimiento para la  obtención de pigmentos 

de azoantraquinona, ta l y como queda sustancialmente des­

crito en la  presente Memoria.
Esta Memoria consta de 24 hojas escritas a máquina 

por una sola cara.

Madrid^  ̂ 197?
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