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En la férmula I:

‘Rl significa hidrégeno & un grupo Cl-Cu-alquilo,

La invencion se refiere a derivados de antraquino-

na, que en una de sus estructuras tautomeras corresponden a la férmula

A N::~:cm~z
EO"\W~ OH  |m (1)

a procedimientos para su obtencién, asi como a su empleo como pigrentos.
Otras formas tautdmeras de los compuestos de la

presente invencién corresponden a la férmula

. Rt
A=t NH-CH AR,
| ’ (Ia)
QPN 0H m

R
A NH-CHJ::H:R2 (In)
oo
H

A significa un resto antraquinona libre de grupos &cido sulfénico,
en caso dado ulteriormente sustituido, que preferentemente se com~
pone de como maximo 5 anillos condensados,

m representa un nimero de 1 - 4, preferentemente 1 & 2,

R2 significa un grupo ciano, un resto de férmula

-COOR, (II) ¢ -c00-/ 3" L (111)
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b5 un resto de-férmula

HO
/ (V)
i/h,k',@—— (®,),

R significa hidrégeno, un grupo alquilo de cadena recta 6 ramifi-

3

donde

cada & un grupo cicloalquilo,
Rh representa un sustituyente,
n estéd por 0, 1, 2, 30 b y
P represental, 1, 2, 3, L4 & 5.

Sustituyentes R, adecuados son, por ejemple, el
halégeno, tal como clo;o y bromo, Cl-Cu-alquilo, Cl-ca-alcoxi. nitro,
trifluormetilo, ciano, carbamoilo, en caso dado sustituido y sulfamo-
ilo, acilamino & arilamino.

Como sustituyentes de los grupos carbamoilo y sul-
famoilo entran en consideracidén preferentemente el Cl-Ch-alquilo,
el fenilo, en caso dado sustituido por Cl-cu-alquilo. Cl-Cu~a1coxi,
fluor, cloro, bromo 6 nitro y el bencilo. Como grupos acilo son de
mencionar especialmente(Cl-Ch~a1quil)-carbonilo ¥ el benzoilo en caso
dado sustituido en el nicleo benceno por (Cl-cu-alquil)-cloro. °1‘°4‘
alcoxi 6 nitro. Arilamino es, especialmente fenilamino sustituido en
caso dado por Cl-Cu-alquilo, Cl—cu-alcoxi. fluor, cloro, bromo & ni-
tro.

Para la obtencidn de los derivados de antraquino=-

na (I) se emplean, como mis adelante se indicara, las amino-antraquino-'

nas de formula
A-——(—-an)m ()

donde A y m tienen el significado arriba indicado.
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Amino~antraquinonas de férmula (V) adecuadas son,

por ejemplo:
l-amino-antraquinona,
2~amino~-antraquinona,
l-amino=-2~cloro-antraquinona,
l-amino-4-cloro-antraquinona,
l-amino-5-cloro~antraquinona,
l-amino~6-cloro~antraquinona,
l-amino~6~(7)~-cloroantraquinona {mezcla),
l-amino=-5,8-dicloroantraquinona,
l-amino~2~-bromoantraquinona,
l-amino=-2,4~-dibromoantraquinona,
l-amino~6,7-dicloroantraquinona,
l-amino=-6-fluorantraquinona,

l-amino-7-flucrantraquinona,

{ 1-amino~6,7-difluorantraquinona,

2-amino-l-cloroantraquinona,
2~amino-3-cloroantraquinona,
2-amino-3-bromoantraquinona,
l-amino-4-nitroantraquinona,
l-amino-5-nitreantraquinona,
l-amino-2~metilantraquinona,
l-amino~2-metil-4-cloroantraquinona,
l-amino-2~-metil=4~bromoantraquinona,

dcido l-aminoantraquinon-2-carboxilico,
l-aminoantraquinon-2~carboxilamida,
l-aminoantraquinon-2-carboxilato de metilo,
dcido l-amino-h-nitroantraquinon—a-carboxilico.
l-amino~2~acetilantraquinona,

l-amino~5-~benzoilaminoantraquinona,
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l-amino-i-benzoilaminoantraquinona,
l-amino-b-~hidroxiantraquinona,
l-amino-5-~hidroxiantraquinona,
l-amino=-lk-metoxiantraquinona,
l-amino-2-metoxi~i-hidroxiantraquinona,
l-amino=-lk-metilaminoantraquinona,
l-amino-k-ciclohexilaminoantraquinona,
l-amino-lb-anilincantraquinona,
l-amino-6-metilmercaptoantraquinona,
2-fenil-6-amino~ki,5-ftaloilbenzimidazol,
g-cloro=-2-amino=3,4«ftaloilacridona,
7=-cloro=-2-amino-3,4-ftaloilacridona,
Se¢loro=-8~amino-3,4-ftaloilacridona,
3~metil-b-amino-antrapiridona,
3~-metil~7~amino~-antrapiridona,
heamino-l,9-pirazolantronsa,
S~amino~l,9~-pirazolantrona,
beamino=1,9-antrapirimidina,
S~amino=l,9~antrapirimidina,
1,5~diamincantraquinona, 1l,4-diaminoantraquinona,
1,8-diamincantraquinona, 2,6-diaminoantraquinona,
1,5-diamino-b-cloroantraquinona,
1,4=diamino=5-nitroantraquinona,
1,5-diamino=2,4,6,8-tetrabromoantraquinona,
1,5~diamino=4,8-dihidroxiantraquinona,
1,8-diamino=k,5-dihidroxiantraquinona,

L, brediamino=l,1'~diantrimida,

1~amino~8~benzoilamino-antraquinona y

l-amino-2-bromo=k-(4-metilfenilsulfonilamino)-antraquinona.

Derivados de antraquinona preferentes correaponden
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donde
Ry Ry
R

5
R¢
R

7

de sus estructuras tautdmeras a la férmula

=CH_AR, (T

y m tienen los significados arriba indicados y

significa hidrdgeno, haldgeno, tal como fluor, c¢loro y bromo,
nitro, Cl-Cu-alquilo, Cl-cu—alcoxi, Cl-Cu-alquilamino. beanile=
amino, ciclohexilamino, Gl-Ck-alquilmercapto, fenilmercapta, en
caso dado sustituido por Cl-cu—alquilo, Cl-Cu-alcoxi, fluor,
cloro, bromo & nitro, (Cl-Cu-alquil)-carbonilo, (Cl-éu-alcoxi)-
carbonilo, fenilamino, en caso dado sustituido por 01~Ch—al-
quile, Cl-Gk-alcoxi, cloro & nitro, carbamoilo, en caso dado
mono- O disustituido por Cl~Cu-a1quilo, bencilo & fenilo, donde
el fenilo puede estar sustituido por 01~Cu-a1quilo, Cl-Ch-al-
coxi, fluor, cloro, brome 6 nitro, carboxi, hidroxi, (Cl'ck’
alquilo)=carbonilamino 6 benzoilamino, en caso dado sustituido
por leck~a1quilo. Cl-Ch-alcoxi, cloro, bromo 0 nitro, fenil-
sulfonilamino, en caso dado sustituido por Cl-ck-alquilo. Cl-
Ch-alcoxi, fluor, -cloroe, bromo & nitro,

significa hidrdgeno, cloro 6 hidroxi,

significa hidrdgeno, haldgeno, tal como fluor, cloro o bromo,
nitro, C,~C,-alquilo, C;~C,-alcoxi, C,=C,-alquilaming, C,=-C,-
alquilmercapto, fenilmercapto, en caso dado sustituido por Cl-
C,-alquilo, Cl-Cu-alcoxi, fluor, cloro, bromo & nitro, (cl-c#-

alcoxi)=carbonilo, (Cl—Cu-alquil)-carbonilo, bencilamino, ciclo-

hexilamino, fenilamino, en caso dado sustituido por Cl-Cu-alquil&
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Cl-Cu-alcoxi, cloro, bromo 6 nitro, carboxi, hidroxi, carbamoilo,
en caso dado mono~ & disustituido por Cl-Cu-alquilo. bencilo 6
fenilo, donde el fenilo puede estar sustituido por Cl-Cunal-
quilo, Cl—Ch-alcoxi, fluor, cloro, bromo o nitro, (C1~Ch-alqui-
lo)=-carbonilamino, benzoilamino en caso dado sustituido por
Cl-Cu~a1quilo, Cl-Ch-alcoxi. cloroe, bromo 6 nitro, C,~C,-alquil~

sulfonilamine 6 fenilsulfonilamino, en caso dado sustituide por

Cl-Cu-alquilo, Cl-Cu-alcoxi. fluor, cloro, bromo & nitro y
Rg significa hidrdégeno, halbgeno, tal como fluor, cloro y bromo &
hidroxi.
Especialmente preferentes son los derivados de
antraquinona que en una de sus estructuras tautdmeras corresponden a

la férmula

R’
Ro @) y=cr l} R
0={_ =0 HO N 0H
Ru

Rie '

(v1iI)

donde

Rl Y RZ tienen el significado arriba indicade y

R9. Rlo' Rll N'g R12 significan hidrdgeno, ecloro, bromo, carboxi, Cl-
C,-alcoxicarbonilo, carbamoilo, (Cl-Cu-alquilo)-
carbonilamino, benzollamino, en caso dado sustie
tuido por 1 & 2 nitro 6 1 hasta 5 cloro o bromo, §
Cl—Ch-alquilsulfonilamino 6 fenilsulfonilamino, en ‘

caso dado sustituido por metilo, metoxi & cloro 6 §

6 un resto de formula
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“R=CH N Ry (VIII)

HO” N OH

la obtencidn de los derivados de anﬁraquinona (1)

de las aminoantraquinonas de fdrmula
A—~——+*Nﬂa)m (v)

y de las 2,6-dihidroxi-piridinas, sustituidas en forma correspcrdiente

en la posicién 3 y &, de férmula

RJ.
,}\ Rﬁ (IX)
BOM¥ oH

donde

Rl N R2 tienen el significado arriba indicado,

se puede realizar segin varios procedimientos.

(1) Las 2,6-dihidroxi-piridinas de férmula (IX) sus-

tituidas en forma correspondiente en la posicidn 3 y & se condensa en
un disolvente orginico inerte con respecto a los reactantes a 100 -

220°C con un frialquiléster del écido ortoférmico de férmula
HC(OR)B (x)

donde R significa preferentemente un grupo Cl~04-alquilo, ¥, & conti-

nuacidén las 2-hidroxi-S5-alcoximetilen-6-oxo-5,6-dihidro-piridinas, cor-

respondientemente sustituidas en la ppsicién 3 0 4, de féormula

|
i
i
i
!
t
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RO-CENAr Ry (X1)
0" 0
donde Rl-y Ra tienen el significado arriba indicado, se hacen reaccio-

nar en el mismo medioc de reaccidon 6 en otro medio de reaccidn organico
a 100 - 220°C. preferentemente, 120 - l80°C, con una amino-antragui-

nona de férmula
A-—~—é~NH2)m (v)

(2) las amino~antraquinonas de férmula
A—-(—Nﬂz)m ()

se condensan en un disolvente organico inerte con respecto a los reac-
tantes a 100 - 220°C, preferentemente 120 - 180°C con un éster de tri-
alquilo del Acido ortofdérmico de la foérmula (X) arriba mencionada y

el formiminoéster obtenido, de férmula
A———(——-N:CH-OR)m (x11)

donde

R significa preferentemente un grupo Cl-Cu-alquilo, y

m tiene el significado arriba indiecado,

se hace reaccionar a eontinuacién en el mismo medio de reaccidén & en
otro medio de reaccidn orghnico a 100 - 220°¢C, preferentemente 120 -
180°C con 2,6-dihidroxi~piridina, correspondientemente sustituida en

la posicidén 3 y 4, de la formula (IX) arriba mencionada.
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Como disolventes orginicos son adecuados para los
procedimientos (1) y (2) los compuestos aromiticos y heterocaromiticos
tales como tolueno, clorobenceno, piridina, o=-diclorobenceno, 1,2,4-
triclorobenceno, nitrobdenceno, los alcoholes, tales como butanol,
dietilenglicolmonometiléter, los éteres, tales como etilenglicol-di~-
metiléter & -dietileter, & los disolventes apréticos dipolares, taies
como dimetilformamida, dimetilacetamida, N~metilpirrolidona, tetrametils
urea, dimetilsulfoxidoe 6 tetrametilensulfona.

(3) En un ulterior procedimiento se transforman las

aminoantraquinonas de férmula
A——~—NH,,) (v)

a 40 - lOOOC, preferentemente 40 - 80°C, en un disolvente orginico
con respecto a los reactantes con una dialquilformamida y un haluro
tionilico, especialmente cloruro tionilico, en los correspondientes

haluros de formamidinium de formula

+ .
A- NH-CH:N(R)a m(x )m (XII11)

donde R significa preferentemente un grupo Cl-Cu-alquilo, X significa
¢loro 6 bromo y m tiene el significado arriba indicado, y los haluros
de formamidinium (XIII) obtenidos se condensan en el mismo disolvente
orginico 6 en otro disolvente organico a 100 - 220°C, preferentemente
120 - 180°C, en presencia de un aceptor de &cide con 2,6-dihidroxi-
piridinas correspondientemente sustituidas en las posiciones 3 y &

de la férmula (IX) arriba mencionadas.

Como disolventes orginicos para el procedimiento

a5

(3) son especialmente adecuados los hidrocarburos aromiticos, tales

como tolueno, clorobenceno, o-diclorobenceno, 1,2,4-triclorcbencenoy
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nitrobenceno, los éteres, tales como etilenglicol-dimetiléter &6 -dietil

éter & los disclventes aproticos dipolares, tales como dimetilformamida,

dietilformamida, N-metilpirrolidona, sulféxido dimetilico 6 tetra-
metilensulfona,

Como dialquilformamidas se emplean preferentemente
las dialquilformamidas inferiores, tales como dimetil- 6 dietilfor-
mamidas, pero también Be pueden emplear las alquil-carboxilamidas
ciclicas, tales como N-metilpirrolidona.

Como aceptores de dcido se emplean en el procedi-
miento (3) los hidréxidos 6 carbonatos alcalinoes & alcalino-terreos
5 las sales metdlicas alcalinas & alcalino-terreas de Acidos carboxi-
licos alifdticos, preferentemente carbonato, hidr;genocarbonato )
acetato asddico & potési?o.

Los compuestos de férmula I se obtienen en forma
adecuada para la aplicacidn como pigmento &6 se fueden transformar
mediante procedimientos de tratamiento ulterior en la forma adecuada,
por ejemplo, por disolucidn 6 esponjamiento en dcidos orgénicos fuer-
tes, tales como Acido sulfiirico y aplicacion sobre hielo. la distri-
bucidén fina se puede lograr también mediante molturacién con 6 sin
agentes de molturacidn auxiliares, tales como sales inorgénicas 6 are=
na, en caso dado en presencia de disolventes tales como tolueno, xi-
leno, diclorobenceno & N-metilpirrolidona. La intensidad de color y

la transparencia del pigmento se pueden influenciar por variacidén del

tratamiento ulterior.

Los colorantes de férmula (I) son adecuados, debido

a su solidez a la luz y a la migracidén para las méds distintas aplica-

ciones de pigmento. Asi se pueden emplear para la obtencidn de sistemas

pigmentados muy sdlidos, tales como mezclas con otras sustancias, pre-
parados, medios para pinturas, cintas de estampacidén, papel teilido y

sustancias macromoleculares tefiidas. Bajo mezclas con otras sustancias

)
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se pueden entender, por ejemplo, aquellas con pigmentos blancos inor-
ginicos, tales como didxido de titanie (rutilo) & con cemento. Prepa-
radés son, por ejemplo, pastas de "Flush" con liquidos orgénicos &
masas y masas finas con agua, agentes de dispersidn y en caso dado
medios de conservacidon. La denominacidn medios para pinturas estai,
por ejemplo, por lacas de secado fisico & oxidativo, lacas de cochu~

racidn, lacas de reaccidn, lacas de dos componentes, coleorantes de

 dispersidén para recubrimientos resistentes a los agentes atmosféricos

¥ pinturas de cola. Bajo tintas de estampacidén se entienden aquellas
para estampar papel, textiles y chapa. lLas sustancias macromoleculares
pueden ser de origen natural, tales como caucho, obtenerse por modifi-
cacidon quimica, tales como celulosa acetilica, butirato celulédsica

4 viscosa 6 producirase sinteticamente tales como los polimeros, los

‘productos de poliadicién y los policondensados. Sean mencionadas ias

masas pldsticas tales como cloruro de polivinilo, acetato de poli-
vinilo, propionato de polivinilo, poliolefinas, por ejemplo, polieti-
leno & poliamidas, superpoliamidas, polimeros y copolimeros de acril-
ésteres, metacrilésteres, acrilonitrilo, acrilamida, butadieno, esti-
reno, asi como poliuretanos y policarbonatos. las sustancias pigmenta-
das con los productos reivindicados se pueden presentar en forma ar-
bitraria,

Los pigmentos de formula (I) son ademds excelente=
mente sdlidos al agua, sdlidos al aceite, sdlidos a los Acidos, sdlidos
a la cal, sdlidos a los alcalis, sdlidos a los disolventes, sdlidos
al sobrelacado, sbélidos al sobrepulverizado, sdélidos a la sublimaciédn,
estables al calor, estables a la vulcanizacidn, muy rentables y muy

bién distribuibles en las masas plasticas.

——————
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Ejemglo 1

a) 11 g de l-amino-antraquinona al 97 %, 8,5 g de
ortoformiato de trietilo y 120 g de nitrobenceno se agitan durante unas
3 horas a 140 - 145°, separandose por destilaciodn a través de un puente
el etanol que se forma y sligulendo por cromatografia de capa delgada

la formacidn del formiminoéster de formuls

0 N='£CH--»OC2 K

(xzv)

0

Después de desaparecer la l-amino~antraquinona se mezcla la mezcla de
reaccidn con 8,1 g de 2,6-dihidroxi-3~cian-4-metil-piridina y se
calienta afin durante 2 - 3 horas a 145 = 150°C, Después se deja en-
friar a 100°C, el pigmento cristalizado en prismas amarillo-rojas
Be separa por succidn, 8se lava con nitrobenceno caliente y metanol
Yy 8e Seca 3 100°c.

Se obtienen asi 17,4 g (92 % de la teoria) del

pigmento amarillo tirando a rojo de fdérmula

CH

0 N=CP@§CN
HO; OH (xv)

0
(1221~I:L3I‘L),01+ (383)
Calculado: © 68,93 83,39 N 10,97 0 16,71
Hallado: ¢ 68,8 H 3,45 N 11,01 0 16,9
Bl pigmento se pueden presentar también en las

siguientes estructuras tautdmeras:
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‘hora en vaclo y después se mezcla la mezcla de reaccién consecutiva-

1k

NH-CH ,CN 0 NH-CHj:L
(xva) (xvv)
b) 11 g de leamino-antraquinona al 97 ¥, 4 g de dime-

tilformamida y 90 g de nitrobenceno se mezclan a 50 - 60°C en 1 hora
con 7,3 g de cloruro tionilico y se agita ain durante aproximadumente

1 hora hasta formar el cloruro de formamidinium de férmu;a

& )
0 MH-CH=N(CH/), C1

00 (xvT)

0

Para retirar el cloruro tionilico en exceso se agita aun durante 1

mente con 8,1 g de 2,6~-dihidroxi-3-cian-k-metil-piridina y 12,5 g

de acetato sddico anhidro y se calienta en aproximadamente 1 hora a

150 - 160°¢C. Se agita hasta terminar la formacidn del pigmento que

cristaliza en prismas amarillo-rojos a 150 =~ 160°C, se separa entonces

por sucecidn a 100°C, 8e lava con nitrobencenc caliente y con metanol

y agua y después de secar se obtienen 15,3 g (89 % de la teoria) del

pigmento amarillo tirando a rojo idéntico al del ejemplo la).
Empleando las 2,6-dihidroxi-piridinas sustituidas

en forma correspondiente en la posicidén 3 y 4, de férmula (IX)

R, (IX)
OH

= /e

HO i
|

mencionadas en la tabla a continuacién, se obtienen, al emplear l-amino-~
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A

antraquinona segin los procedimientos descritos en el ejemplo la) &

1b) pigmentos de antraquinona correspondientes a la férmula (XV) de

las tonalidades de color indicadas:

TABLA

1

Ejemplo Rl R2 Tonalidad
2 )4 CN amarillo ti-
rando a rojo
3 CEHS CN "
- t
b i 03H7 CN
5 n—Chﬂg CN "
6 CH3 COOCH3 amarillo
7 CHB COO--CHa-CHa-OCH3 amarillo
8 cH, coo-@ amarillo
9 CH, coo-(}-cx{3 amarillo
10 CH3 coo amarillo
C1
11 C33 Co0 amarillo
I Cl
12 CH, COO—@-OCHB amarillo
Ejemplo 15

5.5 g de l-amino-antraquinona al 97 %, 4,25 g de

ortoformiato de trietilo y 75 g de nitrobenceno se calientan en unas

2 - 3 horas a 140 - 150° separandose a través de un puente el etanol

que se forma. Después de desaparecer el producto de partida se intro-

ducen 7 g del compuesto de formula
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S (XVII)

Y se callenta durante otras 4 - 5 horas a 145 - 150°C. Después de en-
friar a 100°C sge separa por succidén el pigmento que cristaliza ewn
prismas rojos, se lava con nitrobencenoc caliente y metanol y despnés

de secar a 100°C se obtienen 11,4k g (92 % de la teoria) del pigmento

rojo de férmula
", 20
0 N’“CHM (XVIII)

Calculado: N 11,11

Hallado: N 11,28

Pigmentos rojos con pripiedades similares se ob-

tienen, &8l en lugar de la 2,6-dihidroxi-3-(4-hidroxiquinazolinonil=2)=
bemetil-piridine arriba mencionada se emplean derivados de las siguien~

{tes formulas:

TABLA 2
HO FS .
N¢< 4
R‘ g
- N I&
| R
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Formula Rl R3' Rh R5 R6
XIX H H H H H
XX CH3 H CH3 H i
XX GH3 Br H H H
X1 - CH5 Ccl H H H
XXIII CI-I3 H Cl H H
XX1v CZHE H H Ccl H
Xxv CH3 H Ccl - H Ccl
XxXvi CH} H N02 H H
XXVII CH3 H H N02 H
XXVIII CH3 H NHCOCH3 H H
XXIX CH3 H H NHCOCH5 H

Pigmentos con excelentes propiedades y tonalidades
de color similares se obtienen sl en los ejemplos 1 - 13 en lugar de
la l-amino-antraquinona all{ empleada se utilizan los siguientes de~
rivados l-amino-antraquinona:
l-amino=lt«cloroantraquinona,
l-amino=5«c¢cloro-antraquinona,
1-amino=6(7)~cloro~antraquinona,
l-amino-6,7-dicloro~-antraquinona,
le=amino=2,4~dibromo~-antraquinona,
1-amino-6«fluor-antraquinona,
1-amino=-lb-nitro-antraquinona,
l-amino~5~nitro-antraguinona,
l~amino~-antraquinon-2-carboxilamida,

l-amino~2-acetil-antraquinona.
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E;emglo 14

- 9,8 g de l-amino-S-benzoilamino-antraquinona al
87 4, 4,4 g de ortoformiato de trietilo se calientan en 75 g‘de nitro=-
benceno durante unas 2 - 3 horas a 140 - 150°C, separandose por des-
tilacidn a través de un puente corto el etanol que se forma. Despu3s
de desaparecer el producto de partida se introducen 4,1 g de 2,6~
dihidroxi-3-cian-b-metil-piridina y se calienta durante otras 4 hovas
'a 145 - 150°C. Después de enfriar a 100°C se separa por succioén el
pigmento que cristaliza en agujas rojas tirando a amarillo, se lava
con nitrobenceno caliente y metanol y después de secar a 100°C se ob-
tienen 11,14 g (89 ¥ de la teoria) del pigmento rojo tirando a amarillo

de formula
3
0 N=CHT:L]‘CN
1 ‘ \" )
o
¢ H «CO-HN O
£'s

Caleulado: N 11,16 -

Hallado: N 11,32

Con igual éxito se puede emplear en el ejemplo en !
lugar del ortoformiato de trietilo el ortoformiate de trimetilo.

Con rendimiento similar se obtiene el pigmento si |
en lugar del nitrobenceno se emplean los siguientes disolventes: |
o-diclorobenceno, 1,2,4=triclorobenceno, dietilglicolmonocetiléter,
dietilenglicoldimetiléter, dimetilformamida, Nemetilpirrolidona, sul-

foxido dimetilico y tetrametilensulfoena.

Ejemplo 15

8,5 g de l-amino-4-benzoilamino-antraguinona al
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95 %, 4,4 g de ortoformiato de trietilo se calientan en 100 g de o-
diclorobenceno durante unas 2 -~ 3 horas a 140 - 150°C, separandose por
destilacidén a través de un puente corto el etanol que se forma, Des-
pues de desaparecer el producto de partida se introducen 4,1 g de
2,6~dihidroxi-3-cianc-4-metil-piridina y se calienta durante otras 4
horas a 140 - 150°C. Después de enfriar a 100°C se Separa por succian
el pigmento que cristaliza en bonitas agujas marrdn-rojas, se lava

con o-diclorobenceno caliente y metanol y después de secar a 100°0 se
obtienen 11,1 g (93,7 % de la teoria) del pigmento rojo oscuro de

formula

CH;CV
ON=CH t[l
‘ [ XOXT
[!Inllmiilrﬂaj:f OH (xaaxT)
0 NH~CO-C, H,
Calculado: N 11,16
Hallado: N 11,0

Pigmentos con excelentes propiedades y tonalidades

de color similares se obtienen si en lugar de la le-amino-L-benzoilamino-

antraquinona arriba mencionada se emplea la l-amino~b=(4-clorobenzoil- |

amino)-antraquinona, la leamino-4-(2,4~diclorobenzoilaminc)-antraqui~
nona, la l-amino=-h-(3-nitrobenzolilamino)-antraquinona & la leamino-li-

(4-acetilaminobenzoilamino)-antraquinona.

Ejemplo 16

11,8 g de l-amino-4-hidroxi-antraquinons, 8,5 g
de orotoformiato de trietilo y 120 g de nitrobenceno se agitan durante
unag 3 horas a 140 - 145°C separandose el etanol que se forma por des~
tilacién a través de un puente, Después de desaparecer el producto de

partida se introducen 8,1 g de 2,6-dihidroxi-3-cian~t-metil-piridina
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Y se calienta durante otras 4 horas a 140 - 150°C. Después de enfriar
a 100°C se separa por succidn el pigmento que ha cristalizado en bo=-

nitas agujas naranjas-marrén, se lava con nitrobenceno caliente y me~
tanol y después de secar a 100°C se obtienen 18 g (91 % de la teoria)

del pigmento rojo oscuro de férmula

0 NaCHf%CN
HO’I}f oH (0XT1)

0 OH

Calculado: N 10,53

Hallado: N 10,72

BEiemplo 17

5,5 g de 1,5-diamino-antraquinona, 8,8 g de orto-

| formiato de trietilo se calientan en 80 g de nitrobenceno durante

’unas 3 horas a 145 « 150°C separandose por destilacidn a través de

un puente el etanol que se forma y siguiendo la desaparicidén del pro-
ducto de partida por cromatografia de capa delgada. Se mezcla entonces
con 8,1 g de 2,6-dihidroxi-3-cian-h-metil-piri&ina y se calienta a

140 - 150°C hasta que haya terminado la formacién de pigmento, lo

que exige aproximadamente 4 horas. El pigmento que cristaliza en pris-
mas marrdn oscuro Se Separa entonces por succidn a 120°C se lava con
nitrobenceno caliente y metanol y después de secar a 100°C se obtienen

12,7 g (98,5 % de la teoria) del pigmento marrém rojizo de férmula

CH

0 N=cuf\icn
HO LN:(OHO N-~ OH
NGNS RN O

(XXXIII)
CH,
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Calculado: N 15,05
Hallado: N 15,27

Empleando en lugar de la 1l,5-diamino-antraquincna
arriba mencionada en el ejemplo 17 la 5,5 g de 1,8~diaminc-antraqui-
nona, se obtienen 12,6 g (97,8 ¥ de la teoria) del pigmento marrén

tirando a rojo de férmula

CH“N 0 N=Ci

0 HO (3CXIV)

Calculado: N 15,05
Hallado: N 15,20

Empleando en lugar de la 1l,5~diamino-antraquinona
arriba mencionada en el ejemplo 17 5,5 g de l,4~diamino-antraquinora,
se obtienen 12,7 g (98,5 % de la teoria) del pigmento marrén-negro

de férmula

CH,
0 NSCHQ CV i
HO OH (V)
CH,
0 N=CH__L ‘ON
l
HO” OH

Calculado: N 15,05

Hallado: N 15,30

Ejemplo 18

6,25 g de 1,5~-diamino~k,8-dihidroxi-antraquinona,
8,8 g de ortoformiato de trietilo se calientan en 100 g de nitroben-
ceno durante unas 3 horas a 145 - 150°C separandose por destilacidn

& través de un puente el etanol que se forma y siguiendo la desapari=-
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cidn del producto de partida por cromatografia de capa delgada. Se

mezcla entonces con 8,1 g de 2,6-dihidroxi-3-cian-b-metil-piridina y
se calienta a 160 - 170°C hasta terminar la formacidn de pigmento. El
pigmento cristalizado en prismas gris-azules se separa entonces por

succidn a 12000, Se lavan con nitrobenceno caliente y metanol y des-

mento gris tirando a azul de formula

CH,
HO 0 N=CH ScN

ﬁjOhomOH (050vT)
NC

CH=N O OH
HS

Calculado: N 14,24
Hallado: N 1hk,%0

Empleando en el ejemplo 18 en lugar de la 1,5-

diamino-4,8~dihidroxi~antraquinona, 6,25 g de 1,8-diamino~lk,5~-dihidroxi-

antraquinona se obtienen 12,85 g (9% % de la teoria) del pigmento

gris tirando a verde.de formula
CH, CH,
NC 3 cH=N 0 N=CH CN
ol |Hof; (XXXVII)

Calculado: N 14,24
Hallado: N 14,20

| Pigmentos con propledades excelentes y tonalidades
de color similares se obtienen si ea el ejemplo 18 en lugar de la 1,5~
diamino-4,8~-dihidroxi-antraquinona se’emplea 1la 1,5-diamino-4,8-dihi-
droxi-x-bromo-antraquinona 6 la 1,8-diamino-4,5~dihidroxi-x~-bromo-

antraquinona.

 pués de secar a 100°C se obtienen 13,3 g (97,3 % de la teoria) del pig-|
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Ejemplo 19

3,4 g de 1,4,5,8-tetraamino-antraquinona, 9 g de
ortoformiato de trietilo y 125 g de nitrobenceno se calientan durante
3 = b4 horas a 145 - 150°C, separandose por destilacidn a través de un
puente el et;nol que se forma y asiguiendo la desaparici§n del produc-
to de partida por cromatografia de capa delgada. Se mezcla entonces
con 8,4 g de 2,6-dihidroxi-3-ciano-t-metil-piridina y se calients a
175 - 180°C hasta que haya terminado la formacidn del pigmento en
prismas azul-negros. Se separa entonces el pigmento por succién a
120°C, se lava con nitrobenceno caliente y metanol y después de senar
a 100°C se obtienen 10,7 g (93 % de la teoria) del pigmento gris ti-

rando a azul de férmula

CH, CH,
NC:Ef:[CH=N 0 N-CH]Efj:CN
HON OHO’ ¥ OH
HO N OH HO N, OH
NC IQ;ICH=N 0 Necagh oy

CH, 3

(XXXVIIT)

Calculado: N 18,50

Hallado: N 18,21 )

Ejemplo 20

13,37 g de l-amino-4,5,8-trihidroxi-antraquinona,
8,8 g de ortoformiato de trietilo y 80 g de nitrobenceno se calientan
durante 3 horas a 145 - 150°C, separandose por destilacidn a través
de un puente el etanol que se forma y siguiendo la desaparicién del
producto de partida por cromatografia de capa delgada. Se mezcla en=-

tonces con 8,1 g de 2,6-dihidroxi-3~ciano-4-metil-piridina y se calien-
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ta a 155 - 160°C hasta terminar la formacién del pigmento. Después

nes, Sse laya con nitrobenceno caliente y metanol y después de secar

a 100°C se obtienen 19 g (84,9 % de la teoria) del pigmento marrén

de férmula

HO 0 N‘-'-CHffCN

HO St (XKXTX)

HO 0 OH
Calculado: N 9,74
 Hallado: N 9,96

Empleando en el ejemplo 20 en lugar de l-amino-
4,5,8=trihidroxi-antraquinona cantidades equivalentes de las aminc -

antraquinonas mencionadas en la tabla 3, se obtienen correspondientes

pigmentos de las tonalidades de color alli indicadas.

de enfriar a 110°C ‘se separa el plgmento cristalizado en prismas marro-

Ejemplo 24

8,5 g de l-amino-5-benzoilamino-antraquinona al

87 %, 4,4 g de ortoformiato de trietilo se calientan en 75 g de nitro-

TABLA 3
Ejemplo Amino-antraquinona Tonalidad de color
del pigmento obtenido

21 l-amino~=5,8=-dihidroxi-antragui~ - violeta

nona
22 l-amino=-2-bromo~4-hidroxi-antra- rojo

quinona
23 l-amino-4~anilino~-antraquinona gris tirando a rojo
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se forma por destilacion a través de un puente. Después de desapare-

cer el producto de partida se introducen 7 g del compuesto de férmula
OH
C

SO e
HO 'N OH

y se calienta a 155 - l60°C, hasta que haya terminado la formacisn del
plgmento en agujas de color rojo-marrdn. Después de enfriar a 110 -
120°C se separa el pigmento por succidn, se lava con nitrobenceno ca-
liente y metanol y después de secar a 100°C se obtienen 12,3 g (91,5 ¥

de la teoria) del pigmento marrén rojizo de formula

CGH5-00~HN 0

l
|
|
Caleulade: N 11,27 E
Hallado: N 11,43 i
Empleando en el ejemplo 24 en lugar de l-amino~5- I
benzoilamino-antraquinona cantidades equivalentes de las amino-antra-

quinonas mencionadas en la tabla 4 se obtienen correspondientes pig-

mentos con las tonalidades de color indicadas.

TABLA &

Bjemplo Amino-antraquinona Tonalidad de color i
del pigmento obtenido |

25 l-amino~b-hidroxi-antraquinona violeta ;

26 l-amino-4-benzoilamino-antraquinona violeta tirando a
rojo
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TABLA 4 (continuacibn)

Ejemplo Amino~antraquinona Tonalidad de color
del pigmento obtenido

27 1,5-diamino-antraquinona rojo
| Ejemplo 28
a) 8 g del pigmento finamente repartido obtenido se-

gin el ejemplo la) se frotan con una laca de cochuracidn de 25 g de
resina alquidica de aceite de coco (40 % de aceite de coco), 10 g de
resina de melamina, 50 g de tolueno y 7 g de glicolmonometiléter en
una midquina de frotamiento automitica de Hoover-Muller. La mezcla se

aplica sobre la base a lacar, la laca se endurece por cochuracidn a

‘130°C y se obtienen lacados amarillos tirando a rojo de muy buena go~-

lidez al sobrelacado y excelente solidez a la luz y a los agentes

atmosféricos.

lacas de cochuracidn pigmentadas de iguales soli-
deces se obtienen, si se emplean 15 -~ 25 g de la resina alquidica in-
dicada 6 de una resina alquidica a base de acéite'de semilla de ale-
godoén, aceite de ricineno, aceite de ricino 6 4cidos grasos sintéti-
cos, ¥y en lﬁgar de la cantidad de resina de melaminaAindicada se em-
plean 10 - 15 g de la resina de melamina mencionada 6 de un producto

de condensacidn de formaldehido con fYirea & con benzoguanamina.

b) Frotando en lugar de la cantidad de pigmento indi-

cada 1 hasta 10 g de una mezcla de didxido de titanio (tipo rutile)

con el pigmento indicado en el ejemplo 28a) en proporcidn de 0,5-50 : 1

en la laca indicada en el ejemplo 28a) se obtiene con igual elaboraciédn

vk wmea e

%
|
|
i
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ulterior unos lacados de la misma solidez y con contenido de dioxido
de titanio reciente una tonalidad de color amarillo tirande a reojo,

que 8e va desplazando hacia bdblanco.

Ejemple 29

En 100 g de una laca de nitrocelulosa que se com-

pone de 44 g de lana de colodium (de baja viscosidad, al 35 %, hume-
da de butanol), 5 g de dibutilftalato, 40 g de acetato de etilo, 20 g |

de tolueno, 4 g de n-butanol y 10 g de glicolmonometiléter, se frotan

6 g de pigmento finamente repartido segiin el ejemplo la), Después de
aplicar y secar se obtiene un lacado amarillo tirando a rojo, de ex~
celente solidez a la luz y al sobrelacado. Resultados iguales se ob-
tienen al emplear nitrolacas con 10 « 15 g de contenido de celulosa,

5- 10 g de contenido de plastificante y 70 - 85 g de mezcla de disol-
ventes empleando preferentemente ésteres alifdticos, tales como ace~-
tato de etilo, acetato de butilo y aromatos, tales como tolueno y
xileno y pequeilas proporciones de éeteres alifiticos, tales como glicol-
éter y alcoholes, tales como butanol. Bajo plastificantes se pueden

entender, por ejemplo: Ftalatos, tales como ftalato dioctilico, ftala-

to dibutilico, ésteres del dcido fosférico, aceite de ricino solo 6
en ccmbinacidn con resinas alquidices modificadas con aceite.

Lacados con propiedades de solidez similares se

obtienen al emplear otras lacas de alcohol,sapdénicas, y nitro de secado

fisico, de lacas de aceite de secado al aire, resina sintética, & de
combinaciunes de nitro, lacas de resina de epdxide de secado en horno {
4 al aire, en caso dado en combinacidn con resinas de drea, de mela=- i

mina, alquidicas & fendlicas.
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Ejemplo 30

5 g del pigmento puesto en fina reparticidén segin
el ejemplo la) se frotan en 100 g de una resina de poliéster libre de
parafina, secante, insaturada, en un molino de bolas de porcelana.
Con el frotamiento se agitan bién 10 g de estireno, 59 % de resina
de melamina-formaldehide y 1 g de una pasta de 4O g de perdxido ciclo=
hexandnico y 60 % de dibutilftalato y finalmente se mezcla con 4 2
de solucidn de secante (naftenato de cobalto al 10 ¥ en bencina de
ensayo) y 1 g de solucidén de aceite de silicona (al 1 % en xileno).
La mezcla se aplica sobre madera imprimada y se obtiene un lacado
amarillo tirando & rojo, de alto brillo, resistente al agua y a los
agentes atmosféricos de excelente solidez a la luz.

Empleando en lugar de la laca de reaccidn a bass
de resinas de poliéster insaturadaé, lacas de resina de epbdxido endu-
recedoras por amina con diamina dipropilénica como componente emino,
se obtienen lacados amarillo tirando a rojo de excelente solidez a

los agentes atmosféricos y a la floracidn.

Ejemplo 31

100 g de una solucidn al 65 % de un polidster
alifdtico con aproximadamente un 8 ¥ de grupos hidroxilo libres en

glicolmonometiléteracetato se frotan con 5 g del pigmento obtenido

‘seglin el ejemplo la) y después se mezcla bién con 44 g de una solucién

al 67 % del producto de reaccidén de 1 mol de trimetilolpropanc con 3
moles de toluilen-diisocianato. Sin influenciar el tiempo de procesa-

miento Se obtienen despuées de la aplicacidén de la mezcla y reaccidn

'
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de los componentes unos lacados de poliuretano amarillos tirando a rojo,

de alto brillo, con excelente splidez al florecimiento, a la luz y a los
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agentes atmoaféricos.

Pigmentados de solideces similares se obtienen al
emplear otras lacas de dos componentes a base de isocianatos aroméd-
ticos 6 alifaticos y poliéteres 6 poliésteres conteniendo grupos hi-

droxilo, asi como con lacas de poliisocianatc que dén lacados de poli-

firea secados bajo humedad.

Ejemplo 32

5 g de una masa fina, obtenida por amasamiento de
50 g del pigmento obtenido segiin el ejemplo la) con 15 g de un emul-
sionante de arilpoliglicoléter y 35 g de agua, se mezclan con 10 g
de espato pesado como material de carga, 10 g de didxido de titanic
(tipo.rutilo) como pigmento blanco y 40 g de un colorante de disper-
8idn acuoso, conteniendo aproximadamente un 50 % de acetato de poli-
vinilo. Se aplica la pintura y despué#s de secar se obtienen pintados
amarillo tirando a rojo de muy buena solidez a la cal Yy a los cementos,
asi como excelente solidez a los agentes atmosfericos y a la luz.

La masa fina obtenida por amasamiento es igual-
mente adecuada para pigmentar colorantes de dispersién de polivinile
acetato claros, para colorantes de dispersidn que contienen polimeros
mixtos de estireno y dcidos maléicos como aglutinantes, asi como co-
lorantes de dispersidén a base de polivinilpropionato, polimetacrilato

0 butadienestireno.

(Ejemple 33

10 g de la masa de pigmento mencionada en el ejem-~

plo 32 se mezclan con una mezcla de 5 g de creta y 5 g de solucidn

al 20 % de cola. Se obtiene una temperatura para aplicacion sobre pape-
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les pintados de color amarillo tirando a rojo con la que se logran re-
cubrimientos de excelente solidez a la luz. Para la preparacidn de la
masa de pigmento se pueden utilizar también otros emulsionantes no
jondgenos, tales como los productos de reaccidén de nonilfenol con
dxido etilénico 6 reticulantes iondgenos, tales como sales sbddicas

de los acidos alquilarilsulfénicos, por ejemplo, del dcido dinaftil=~
metandisulfénico, sales sddicas de ésteres de Acido sulfdénicos susti-
tuidos y sales sbdicas de acido parafinsulfdnicos en combinacidn con

alquilpoliglicoléteres.

Ejemplo 34

Una mezcla de 65 g de cloruro de polivinilo. 35 g
de diisooctilftalato, 2 g de mercdptido de estafio dibutilico, 0,5 g
de didxido de titanio y 0,5 g del pigmento del ejemplo la) se trata
en un mecanismo mezclador de c¢ilindros a 165°C. Se obtiene una masa
tefiida intensamente de amarillo tirando a rojo que puede servir para
la fabricacidn de laminas & cuerpos conformados. El tefiido se destaca

- por excelente sollidez a la luz y muy buena solidez a los plastifican-

tes,

Ejemplo 35

0,2 g del pigmento seglin el ejemplo la) se mezclan

con 100 g de granulado de polietileno, polipropileno 0 poliestireno.

| La mezcla se puede elaborar bién a 220 hasta 280°C directamente para

su inyeccidn en una miquina de colada por inyeccidn 6 en una prensa
extrusionadora a barras coloreadas 6 bién en mecanismos mezcladores

de cilindros a léminas tefiidas. Las barras y pieles son en caso dado

granuladas y se inyectan en una mdquina de colada por inyeccidn.,
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las piezas conformadas amarillas tirando a rojo
tienen buenas solideces a la luz y a la migracidn. En igual forma se
pueden tediir a 280 - 300°C, en caso dado bajo atmdosfera de nitrdgeno,
poliamidas sintéticas de caprolactama de Acido adipico y hexametilen~-

diamina 6 los condensados de &dcido tereftdlico y etilenglicol.

Ejemplo 36

1 g del pigmento Segin el ejemplo la), 10 g de
didéxido de titanio (tipo rutile) y 100 g de un polimero mixto presente
en forma pulverulenta a base de acrilonitrilo-butadieno-estireno se
mezclan y se tifien en un mecanismo laminador a 140 - 180°C. Se ob-
tiene una piel teflida de amarillo tirando a rojo que se granula y se
inyecta en una midquina de colada por inyeccién a 200 - 250°C. Se ob~
tienen piezas conformadas amarillas tirando a rojo con buena solidez
a la luz y a la migracidn, asi como excelente resistencia al calor.

En igual forma, pero a temperaturas de 180 - 220%
¥ sin la adicidén de didxido de titanio, se tifien con propledades de
solidez similares los materiales sintéticos a base de acetato de celu=~

losa, butirato de celulosa y sus mezclas.

Ejemplo 37

0,2 g del pigmento segin el ejemplo la) se elabo-
ran en forma finamente repartida con 100 g de un material sintético
a base de policarbonato en una extrusionadora 6 en un tornillo sinfin
amasador a 250 - 280°% y se forma un granulado. Se obtiene un granu-
lado transparente, amarillo tirando a rojo, de excelente solidez a la

luz y estabilidad al calor.
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Ejemplo 38

90 g de un polipropilenglicol debilmente ramifi-
cado con un peso molecular de 2500 y un indice hidroxilo de 56, 0,25 g
de endoetilenpiperazina, 0,3 g de octoato de estafio-(II), 1,0 g de
un poliéter siloxano, 3,5 g de agua, 12,0 g de un frotamiento de 10 g
de pigmento, seglin el ejemplo la) en 50 g del polipropilenglicol in-
dicado se mezclan bién entre si y a continuacion se mezcla intimamente
con 45 g de toluilendiisocianato (80 % de 2,4~ y 20 ¥ de 2,6-isémero)
y se vierte en un molde. La mezcla se enturbia después de76 segundcs
y se presenta la formacidn del material espumado, Después de 70 se=-
gundos se ha formado espuﬁa de poliuretano blando, tefiida de color
intensamente amarillo tirando a rojo, cuya pigmentacidén muestra ex-~

celentes propiedades de solidez a la luz.

Ejemplo %9

90 g de un poliéster ligeramente ramificado de

dcido adipico, dietilenglicol y trimetilolpropano con un peso mole= i
cular de 2000 y un indice hidroxilo de 60 se mezclan con los siguientes%
componentes: 1,2 g de dimetilbencilamina, 2,5 g de sulfato sddico--de |
aceite de ricino, 2,0 g de un oxidifenilo oxietilado, bencilado, 1,75 g

de agua, 12 g de una pasta, obtenida por frotamiento de 10 g del pig-

mento segin el ejemplo la) en 50 g del poliéster arriba indicado.

Después de la mezcla se introducen bajo agitacidén 40 g de toluilen=-

diisocianato (65 % de 2,4- y 35 % de 2,6~isémero) y la mezcla se vier-

te en un molde y se espuma., Después de 60 segundos se ha formado un

material espumado de poliuretano blando, tefiido de amarillo tirando

a rojo, cuyo coloreamiento se destaca por su muy buena solidez a la

luz.
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Ejemplo 40

Con una tinta de estampacidén, obtenida por frota-
miento de 35 g de pigmento segin el ejemplo la) y 65 g de aceite de
linaza y adicidén de 1 g de secante (naftenato de Co, al 50 % en bencina
de ensayo) se obtienen impresiones Offset amarillas tirando a rojo
de alto brillo e intensidad de color y con muy buenas solideces o
la luz y al lacado, Empleando ésta tinta de estampacién para la ime-
presidén de libros, fotogradado, litografia 6 grabado Sobre acero con-
duce a impresiones amarillas tirando a rojo de solideces similares.
Empleando el pigmento para el tefiido de tintas de estampacibén de sha-
pa & de tintas de huecograbado de baja viscosidad & tintas de impre-

8idén se obtienen impresiones amarillas tirando & rojo de solideces

similares.

Ejemplo 4l

De 10 g de la masa fina de pigmento indicada en
el ejemplo 32, 100 g de traganta al 3 %, 100 g de una solucidn de al-
bimina de huevo acuosa al 50 ¥ y 25 g de un reticulante no iondgeno
se prepara una pasta de estampacidén. Se estampa un tejido de fibras
textiles, se vaporiza a 100°% y se obtiene una estampacidn amarilla
tirando a rojo, que se destaca por excelentes solideces, especialmen-
te, solidez a la luz. En el preparado de estampacidén se pueden emplear
en lugar de la traganta y de la albimina del huevo otros aglutinantes
utilizables para la'fijacién sobre la fibra, por ejemplo, aquellas

a base de resinas sintéticas, Britishgum & glicolato de celulosa.
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Una mezcla de 100 g de crepé claro, 2,6 g de azu-
fre, 1 g de dcido estedrico, 1 g de mercaptobenzotiazol, 0,2 g de hexa-
metilentetramina, 5 g de oxido de zinc, 60 g de creta y 2 g de didxido
de titanio {tipo anata) se tifie en un mecanismo mezclador de cilindros
a 50°C y con 2 g del pigmento obtenido segin el ejemplo la) y des~-
pués se vulcaniza durante 12 minutos a 140°C., Se obtiene un vulcanizado

tefiido de amarillo tirando a rojo de muy buena solidez a la luz.

Ejemplo 43

100 g de pasta blanca al 20 % del pigmento segin
el ejemplo la), por ejemplo, obtenida por disolucidn del colorante
en acido sulfirico al 96 %, aplicacion sobre hielo, filtracidn y lava-
do neutro con agua, Se agregan en el mecanismo mezclador 22,5 Litrus
de una sSolucidn acuosa aproximadamente al 9 % de viscosa. La masa te-

filda se agita durante 15 minutos, a continuacidén se ventila y se so-

mete a un proceso de hilado y de desulfuracion., Se obtienen hilos § i

liminas rojas tirando a amrillc de muy buena solidez a la lusz. !

|Ejemplo Ub

10 kg de una masa de papel, conteniendo por 100 g |-

L ¢ de celulosa se tratan en la calandra durante unas 2 horas. Durante
éste tiempo se agregan en periodos de cada vez 13 minutos 2 g de cola
de resina, después 30 g de una dispersidn de pigmento aproximadamente
al 15 %, obtenida por molturacidn de 4,8 g del pigmento obtenido segin

el ejemplo la) con 4,8 g de dcido dinaftilmetandisulfédnico y 22 g de

‘agua en el molino de bolas, después 5 g de sulfato de aluminio.

BT
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Después de terminar sobre la midquina de papel se
obtiene un papel teilido amarillo tirando a rojo de excelente solidez

a la luz.

Ejemplo U5

El papel pigmentado de color amarillo obtenido
segin el ejemplo 44 se impregna con una solucidén al 55 % de una resina
de Urea-formaldehido en n~butanol y se cochura a 140%c. Sg obtiene un
papel laminado amarillo tirando & rojo de muy buena solidez a la mi~
gracidén y excelente solidez a la luz.

Un laminado de papel de igual solidez se obtiene

por laminacidn de un papel que se estampd por el procedimiento de hueco-

grabado con una tinta de estampacidn que contiene la masa fina de pig-
mento amarilla indicada en el ejemplo 28, y aglutinantes hidrosolubles

6 bién saponificables.

Ejemplo 46

20 g del pigmento obtenido segin el ejemplo la)
se dispersan finamente en un molino de perlas en 50 g de dimetilfor-
mamida empleando un agente auxiliar de dispersidn compuesto de 50 g
de una solucién al 10 ¥ de poliacrilonitrilo en dimetilformamida.

El contrado de pigmento asi obtenido se vierte en forma conocida a la
solucidn de hilado de poliacrilonitrilo, se homogeniza y después se
hila a filamentos segiin procedimientos de hilado en seco 6 himedo co-
nocidoa,

Se obtienen filamentos teflidos de amarillc tiran-
do a rojo, cuyos tefiidos se destacan por muy buenas solideces al fro=-

tado, al lavado, a la migracidén, al calor, a la luz y a los agentes
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atmosféricos.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarlo en la practica, debe hacerse constar,

que las disposiciones anteriormente indicadas, son susceptibles de
modificaciones de detalle, en cuanto no alteren su principio funda-

mental.,
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Reivindicaciones

l. Procedimiento para la obtencidén de pigmentos
de derivados de antraquinona, que en una de sus estructuras tautdme-

ras corresponden a la férmula

R!.
A=+ N=HC mﬂz
LHO A OH

donde A significa un resto antraquinénico, libre de grupos &cidc sul-

(1)

m

fénico, en caso dado ulteriormente sustituido, que preferentemente
se compone de como miximo 5 anillos condensados, m representa un nime-
ro de 1 - 4, preferentemente 1 & 2.'R1 significa hidrégeno & un grupo

cl.cu.alquilo, Ra significa un grupo ciano, un resto de férmula

—cooRy (1) & _Coo@/(n‘)p (111)

6 un resto de férmula

H
i (3,) (Iv)

N=- "
" a'n
JI\1‘1

donde 23 aiggifica hidrbgeno, un grupo alquilo de cadena recta o rami=
ficada, & un grupo cicloalquilo, Rh representa un sustituyente, n esté
por Oy, 1, 2, 3 6 4 y p representa 0, 1, 2, 3, 4 6 5, caracterizado

porque amino-antraquinonas de férmula
A —— NE, ) (v)

donde A y m tienen los significados indicados mas arriba se condensan

con 2-hidroxi-S-alcoximetilen-6-0x0~5,6~dihidro~piridinas de férmula
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- Ri
RO-Cdﬁ R, (57)
0N oE '

- donde R significa preferentemente un grupo Cl-ck-alquilo y Rl y Ra tie-

nen los significados anteriormente indicades, en un medio de reaccién

orgdnico & 100 = 220°C, preferentemente 120 = 180°¢C,

2. Procedimiento para la obtencidn de pigmentos
de antraquinona segin la reivindicacidén 1, caracterizado porque formi-

noésteres de amino-antraquinonas de férmula

A —tf— N=CH-OR)m (X11)

. dohde Ay m tienen el significado indicado en la reivindicacién 1 y R

significa preferentemente un grupo C,-C,~-alquilo, se concensan con
1y

2,6=dihidroxi-pirimidinas de férmula
R

HO SN~ 0B '

donde Rl y Rz tienen los significadéa’indicados en la reivindicacion

1, en un medio de reaccidén orginico a 100 - 22000, preferentemente

' a 120 -~ 180°C.

3+ Procedimiento para la obtencidén de pigmentos
de antraquinona segin la reivindicacién 1, caracterizado porque forma=-

midinas de amino-antraquinonas de fdrmula
A-——-ﬁ?—N:CH-N(R)2:7m (XITII)

donde A y m tienen los significados indicados en da reivindicacidén 1

¥ R significa preferentemente un grupo Cl~Ck-a1quilo, se condensan
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con 2,6-dihidroxi-pirimiainas de férmula

1
o e
HO~N"" OH

PA

donde R1 Yy R2 tienen el significado indicado en la reivindicacién 1,
en un medio de reaccidén orgénico a 100 = 220°, preferentemente 120 ~

180°.

4, Procedimiento para la obtencién de pigmentos
de derivados de antraguinona, tal y como queda sustancialmente des=

ecrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 39 hojas escritas a mAqai-

na por una sola cara.

Hadrid, 17 ocr. 979

BAYER AKIIENGESELLSCHAFT
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