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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES DIOKAZI-

. NICOSw, a favor de la razdn social suiza J.R, GEIGY, &.Ge,
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- ;

i

zi:0RIA DESCRIPTIVA = ok

o : 5

.Este invento ée‘refiere a nuevoé colorantes de la ?

. ) _ . ' it

serie dioxazinica, al procedimiento para su preparacidn, a Q

S su emﬁleo para pigmenter materiales de toda clase y, en ca- i
‘lidad de nroducto industrial, al mﬁterial teriido y pigmenta- ?

- ‘ i
5.  do con ellos. E
| Se ha. descublerto que se obtlenen colorantes dioxa- ;
, '
zinlcos de notable 1ntensmdao de color ¥y JOlldOS a la luz, %

si se condensan 2 mneoles de una 3-am1no fenllrcetona, cue esia g
1nsubstituida vor 1o nenos en una posiclon orto resp ccto al ?

i

- 10, 'grupo qmino (¢} blen 001ti°ne un gripo thrOXl 0 etéreo, con
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halogenanilo, en particular cloranilo, y traasfaormando

el producio dz la condensacién, en condiciones de cierre

del anillo, en compuestos de la férmula general I

Hal
-COR '
o (11
3 "
4
Ln esta férmula I, significan:
R~ un radical hidrocarburo, de preferencia aromético

¥ eventualménte substituido con ulterioridad, y
' Hal haldheno, de preferencia cloro o bromq,

Los radicales benzo extérnos A y B pueden-estar

- substituldos con ulteridridad y'témbién contener anillos

yuxtacondensados. .

R significa de preferencia un radical aromético,
gobre todo un radical de la serie bencénica,_PueQe, como
los radicales‘benzo externos A y B, estar substituido con
ulterioridad, por ejemplo Dor grupos aliféticos, VGrbigra;

cia por grupos metilo, etilo, propilo, isopropilo,  n-butilo,

“isobutilo, butiio‘teroiario; amilo; Dor grupos cicloalifd-
© ticos, cohd verbigracia por grﬁpos ciclovpentilo o ciclohe-

ziloj por grupos ara&lifdticos, como verbigracia por grupos

bencilé; por grupos aromadticos, como verbigracia por grupos

_fenilo; por grupos etéreos, en particular por grupos alcoxi,

. como verbigracia por grupos metoxi, etoxi, propoxi o butoxi; por

haldgenos, como verbigracia por flfior, cloro o bromo; por

© grupos sulfonilo, como por ejemplo por grupos metilsulfonilo,

etilsulfonilo, clorometilsulfonilo, bromometilsulfoniio 0

~isopropilsulfonilo; por grupos sulfonamido, verbigracia por
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grupos sulfometilamldo, sulfoetllamldo, su1fo beta—hiqr0316~v
tllamldo, sulfo-beta-cianetllamldo,~sulfo-propilam1do,
éqlfo—gamma—métoxipropilamido,‘sulfo—bata,ga@ma-dihiiro-
“xipropilamiéo,'sulfo-butilamido,'éulfo-ciclohexilamido,
Sulfo—dimetilamido, sulfo—diétilémido, sulfo-diubeta-hidro-
7let11am1ﬂo, sulfo-dipropilamido, sulfo-di- beta,gamma-dl—
hldroxipronllamllo, sulfo-pinerldldo 0 sulfo—morfolldo, por

grupos nltro, de dster cawbox1lico, de carboxiamlda o ni-

trllq; eventualmente uamb;én-por,grupos cue sc disoclan

Jén‘agﬁa en forma écida, como verbigracia grupos de 4cido sul-

férico o ‘de &cido carborillco, por Ultimo ouede contener

-taublen, como 1los rad1ca1e° benzo Ay B, anlllos yuxta—

condensados, por ejemplo un grupo tetrametileno enlgzado'

con &tomos vecinos de carbono ciclico, R significa sin

embargo también un radical alif4tico o aralifético, por

"ejemplo el grupo metilo,.clorometilo, fenoximetilo, etilo .

o bencilo; o un radical cicloalifdtico, como verbigracia
él~grupo ciclohexilo.

Como ejemplos de 3-aminofenilcetonas que prueden
caplearse coqfofme a este invento, cebe mencionar las sig

guientes:

"B—amino-bénzofenona,

3-&m1no—4'- metllbenzofenona,
-am*po~z',4’~01met11benzofenona,
E-amin053'fmetil~4'-metoxi-benzofenona

B-amino;4'—metoxibénzofenona,

3-amino-4-cloro-benzofenona,

‘3-amino~4,6-dicloro~benzofenona,

(E-aﬁino-fenil)-alfa— o —beta—naftilcetoha,

%-amino-4whidroxi-benzofenona,
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‘Z-amino~4-metoxi-benzofenona,

Z-amino-“~etoxi-bengofenona,

E—amino-@—benciloxi-ben20fenona,

:"-am1n0-4-fenoxi-bvnzofenona,

~am1no-4-fenoxi 4t emetile benzofenona,

.““—am1n0—4 metox1-9' 5t-dimetil-benzofenona,

1'ﬁ-am1no—4-metoyi 2, 4}-dimetil~benzofenona,

—amlno 4-metozl Yroetil- behzofcnona,
—am1no-4—meto1i-&?—meto ri-benzofenona,
5-amino-4-metoxi~4'-etozi-benzOfgnona,t

3-amino-4=metoxi-4t-ciclohexiloxi-benzofenona,

- 3-amino-4-metoxi~4!-benciloxi-bengzofenona,

3-amipo—4-metowi-4’—fﬁnoxi-benﬁofenona,

5-am1no-4-matox1-4'-cloro- 0 -bromo-benzofenona,

. 3- amino- ~metoxi-31, 4" -dicloro- o -dlbromo-benzofenona,

)-amﬁno-4 4'-d1metox1-? -cloro-benzofenona,

3-amino—4~metozi-3', 4t St-trimetil-benzofenona,

,E-amino_q.-me t oxi-‘6-clo ro~-benzofenona ’ :

3~amino-4,6~-dimetoxi-benzofenona,
3-amino=4~metoxi-4temetilsulfonil-benzofenona,
—an1no-4—metox1-3'-Jietllsulfonamldo benzofenona,

5-am1no-4~metoy1-+’-g~clorobenzoilamlno-beqzofenona,

v(Dfam1n0-4—metoxi—fon11)ealfa— 0 ~beta—nafbil~cetona,

S~amino-4-metoxi-acetofenona y
(z —amino-4-metozin fcnll)—bvncil cetona, -

Se da prchTGHCIa a las aminofanilcetonas utnll-

zablec segﬁn ggre anento que en una POulClén orto, por 1o

menog, respecto al grupo amino contienen un grupo etéreo,

en particular un gruno alcoxi inferior, como por ejermnlo

el grupo metoxi o etoris
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La condensacién de 1as_amino~feni1~oetonas utilizables se-~

gun ceote inverto con el nalogenanilo rara fornar la co~-

~rCSﬁondJ ente 2,5-b: S'(CﬁfdeJl;Ghll-QuiDO) ,,6-d:halcv°

1 4-benzoouinona, se efeeﬁua ue nreferencia en un disolven—'

te orgdnico 1nerte, por ejemplo en un mopoalcohol alifdti-

¢o-iaferior, de Dreferencia an etanol o también en hidro-.

Ceru;OS aromitlcos nltrquS o) halogepauos, como ve rbigracia
.el nitrobenceno 0 el 1 2-diclorobénceno, a temneratura am-

'bﬂente o con caleptamicnto. Con frecuencia es veptaaoso afia-~

dlr al disolvente un agcn»e flaano‘ del 4cido mlneral por
ejemplo una,Sal elcalina de un deido graso»lpferlor, en’

partibularﬁel acetato sédico, o del &cido carbdnico, co-

~mo verblgracia el carbonato sbédico o potdsico, o un dxido

"o nidréxido alcallnot rreo, sobre todo el dxido de magne-

5§10, , o _ |
Las condiciones en que las 2,5-bis-{carbacilfenil-

amino);B,G-dihhlogen;l,#-benzoquinonaé se transforman, con

"clerre del anillo, en los correspondientes colorantes dioxa-
' zlnicos de la férmula I son las covrlentes rara este ohjcto,
Por ejemplo, ge callentan las ,6—dlcloro-2 5~dian110qu1nonas

a unea temperatuna de 130 a 200 C aproximadamente, en un di--

solvente oraanico de punto de ebullicidn elevado, como el
dieclorobenceno, el triclorobenceno, la naftalina o la cloro-
naftalina, para mayor.oonvenienoia en presencla de un agente

de oxicacién, ToT eJcmplo ur compuesto nitro, en narh1cular

el nitrobenceno. Para acelerar cl cierre del nillo se afla-

" den con ventaja a la mezcla reaccional 4cidos © compuestos

cue disgregan cidos o con de reaccibn écida, en particular

halures de 4cido sulfénico o de deido carborilico, por ejem-

plo cloruro de benzoilo o cloruro de 4cido hencersulfdnico

P
7

W

D N R Rea i Can e
T B ) N

s AEE

»
o

-

. 1:__.,,\’.:

i S

o
‘V’\-‘

PRI

£3

IR L
LY - "

o

S vy s
B

-

T T e B DL SRR Y



A7t

104

15.

.30,

Wity

u toluensulfdénico. o lugar de los baluros de 4cico carboxi-"

: lico vy sulfdnico se pUCJch crmlear ‘también como aditives fa-

-

" vorecedores Ze - le formecidn de anillo dioxrazinico los halu-

ros (e 4cicos o'to, como por ejemplo ¢l tricloruro hergoi-

0y 0 tanbleL clo 1ros met tlicos, como ¢l cloruro de aluni-

nio, el clortro de hierro o ¢l cloruro de zine.

Lr nvchos cazoes ¢l cicrre dcl zaillo puede realizar-
s también en 4eldos de ozfguno i-o:ghuicos conceatrados,
come por zjuuplo el dcido sullhrico, el 6leum, el écido

clorosulfénico o los dcidog r011fosf001cos, de prefarunc

’Q tenperaturas elevadas" te verbizracia 50 a Loﬂ

.- Una sfmrlifioaczonidel rrocedimicnto dc pr‘“ara~
cidn .ﬁ'fos Ctepac consizhe en efcctuar la cqndensacién ce
léé aminpfenilcqton&s con cl halogenorilo en dn‘disolveﬁte or~r
éénico inerte Qé punto de ebullicilu elevﬁdo, como vor &jem-

rlo ¢l @iclorcbenceno o ¢l nitrobencero, y, sin aisler cl

producto intermecio bis-arilaminoquinénico, someter la mezcla

i,reaccional_a condiciones para la formacidn del anillo oxaz’-

nicb,barlmn mo ‘es’ poslble efectuar la condensccidn de la amino-
fenil-cetona cox el halogenanilo'y~e1‘cierre d=1 anillo oxa-
zinico en un mismo disolvente, a temperatura,elévada. |

"Los colorantes c¢loxazinicos de;eSte.inv- o, exentos

de grupos de &c ico gsulfdnico y <o’ o carboxil 1co, cristali-

l"..

ci

&m‘

zan por lo gsneral ya en la meucle reaccional caliente ca-
;i'por completo y en forma nuy pura. oS¢ les ais}é ror fil-
tracibdn y se les purifica ?bdavis 1138 por,lavadqidel rrecisz
pitado con disolventes orgénicoc y &cidos acuosos 0 baseé
écﬁésas. | -

" Para cl emnlco como co‘cxanteﬂ pﬁgmentarlos,.sc da

con ventaaa a los ruevos c010“antes leX&ZithOS forma flna—
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mente dispersa. Con este fin se las disueive ﬁor ejemplo en

acidos ¥, por d11u016n de las soluciones con agua, se las

- precipita en forma finamente distribufda. En calidad de di-

- solventes entran en consideracidén, por ejemplo, sl &cido

sulfirico, los dcidos carboxilicos alifédticos o arométicos

. 0 los écidos aulfénicos. La divisién fina, sin embargo, pue-
de'éfectua:se.también por molturacién, para mayor conveniencia

en @resencia'de auxiliares de la molturécién,,como sales

orgénicas o 1horgén1cas qué pueden volver a e;iminarse
mediante disolventes, as{ como eventualmeﬁte substahcias

auxiliares de la molturac16n adicionales, tales como disol-

'i_ventes orghnicos, &cidos o bases. Se pusden emplear disolven-
tes orgénicos sélidos o 1{quidos. Por ejemplo, los colorantes

-pigmentarios alslados de la mezcla reaccional y secados se

molturan con cloruro cdleico deshidratade o con sulfato so-

die0 o cloruro sédico en presencia de.hidpocarburos aliféti-

cos o arométicos;‘eventualmente olorados y/O'nitrados, como

el c¢iclo hexano, el benceno el tolueno, la naftalina, elLN
. mono=, di- 0 triclorobenoeno, el tetracloroetano o el nitro-

"benceno, cetonas alifatiocas inferiores, como por ejemplo la

acetona, ° monoalcoholes alif&ticos 1nferiores, por ejemplo

~el metanol, el etanol o el metoxi- o etoxietenol. Despuée

de la molturacién se eliminen las materias auxiliares, se

i suelven.las sales inorginicas, por ejemplo con agua; y se

eliminan los agentes auxiliares organicos, eventualmente por

destilacidn o con vapor de agua. Se obtienen as{ pig-

mentos finamente dispersos de color amarilloanaranjado, rojo;

pardo rojizo y corinto y de notable intensidad de coloracidn,

los cuales presentan en comparacion con los produotos brutos

!una contextura més suave. Pueden emplearse para pigmontar bar- .
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niceé, caucho, lacas, por ejemplo lacas al fuego y materias

plasticas, como por ejemplo el cloruro de polivinilo. Son

también muy aptos para la preparacién de tinta de impresién

vara la imprenta, as{ como para tefiir en la masa material

.de viscosa o celulosa., Los estampados o tinturas de color -

"fﬂamarilloanaranjado, rojo, pardorrojizo y corinto que con ellos

se obtienen Se"distinguen por una gran intensidad de colo-

rido y por muy buena solidez frente a la accidn de la luz,

Son ademés resistentes al sobrelaqueado y de buena estabi-

_iidad para los disolventes, 1é-m1grac16n y el-calbr.:.

Los nuevos colorantes dioxazinicos de este in--
vento, que contienen?gruéoé de disociacién dcida en agua,
sobre todo grupos.de écido'sulféqico y/o de écido.carboxif .
lico,'puéden emplearse para la fintorer{a tgxtil’o,.la-
queados con sales alcalinotérreas, como‘cblorantes’pigmen—
ﬁafibs. ‘ .

Otras partidﬁlaridades se desprenden de loa ejemplos

“Qué'sigﬁen. En éstos las partes signiiican, en tanto no se in-

digque expresamente otra cosa, partes en peso. Las temperatu-

“'ras estén registradas en grados Uelsius. Las partes en peso se
. refieren ‘a los volimenes como los gramos a los centimetros

“oubicos.

EJEMPLO - 1.

Se calientan en reflujo durante 2 horas 22,7 par- -
tes de B-aminb-u-metox1benzofenona'(punto de fﬁsiéh;
99-10000) con 13,5 partes de cloranilo, en presencia de

2,2 partes de 6xido de magnesio en 250 partes de alcohol

"et{lico. El precipitado pardogrisaceo que se origina

‘8@ separa por filtracién en caliente, se lava con alcohol y
agua y se seca. Se obtienen 30,4 partes de un compuesto de

dianilo que se disuelve en &cido sulfirico frio dando colo-
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. 23,2 partes de bromanilo.

racidn gris olivicea, Lgte producto intermedio -se calienta

a 180~185° durante lz horas en 300 partes de nitrobenceno

con 29,9 nartes de cloruro cde benzoilo., De la suspensién

. . o es : ' 0 i
anaranjada se separa por filtracifn a 150 el preclpltamo

oviginado, s2 lawa 4ste con nitrobense no, alcohol y aceto-'.

S ne y se lc ssca, Se obtlenen asi 20 pqrtes de crlotales Ver~

<des, cuyo anélisis”elemental depone por la férmula de 1la

2,5~dibenzoil-9,104diclorqtrifendiqxazinotvDé la lejfa madre

~se obtienen después del enfriamiento otras 5 partes de

7*cr1sbaleg rojos..

"Le &, dlbcnz011-,,10 diclorotrifendioxazina se di-

suelve en dcido svlfirico conceniraco d¢ando coloracidn azul

profunia y proporciona, en la precipitaciénbcon sgua, un pig-

mehto rojo. :.olida con cloruro sbédico o cloruro cdlecico, en

Presencia 2e una pequsia cantidal de yileno y acejte mineral,

'y

se origina de los cristales verdes, despuds de excluir la sel

:y el dIGDlVbnt » un pigmento rojo cue tira al azul, de muchf -
eima 1ntens1gad de COlOLl“O v muy buenas propiedades de resis-

~_tenc1a a la luz, al calor y al sobrelagueados

Se obtlcnc un pl&mento de hronjcoadeo mgualmenbo hug -

" nes, si ep este'eaemplo Sa em:lean, en lugar oe cloranllo,

fJBUPLC” 2

O partes del compuesto e @1an110 preparado segun

el ejemplo¢1 a base de 33amino-4—metoxi-benzofe@ona y clora-

. . 0 - . o0
nilo se calientan a 95", durante 2 horas, en 90 partcs de bei-
do sfilfurico concentrado, con lo que se o'lalﬁa una solucidn

de color azul profundo.vDespués de enfrlar, se vierte la so-

lucidn sulfirica en 800 bartes de agua fria. La precipitacidn

roja qgue se origina se separa por filtracidn, se lava con agna

v

s om s e cepanos
¢ - .
L I A L P
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v con lejia sbddica dilufda y se seca. Se obtienen 8,1 par-

tes de'un polvo rojo pardusco, que se mescla removiendo a
150° en 200 partes de nitrobenceno durante 1 hora. Después
de separar por filtracidon y lavar -con alcohol etflico, se

bbtienén 5 partes de 2,6-dibenzoil—9,10-diblor05trifendio-

. Xazine.

EJEMPLO 3.

Se callentan en reflujo durante 3 horas 58,34

’partes de 3-am1no-5'-cloro-4 4'-d1metox1 benzofenona {pun-

to de fu31on, 139 ) con 24,6 partes de oloranilo ¥y 4,03 par-

tes de oxldo de magnesio en 600 *artes de etanol Bl preci-

'pxtado que se- orlglna se separa por filtracion, se lava con

etanol NG agua ¥y se seca. Se obtlenen asi ok partes de un pol-

'fvo pardo amarlllento. Este producto 1ntermed10 se calienta
'a 190 ’ durante 6 horas, en 400 partes de nitrobenceno con

 '20 parteﬂ de cloruro de benzoilo. La suspension, de color

rqjoanaranjado, se separa por filtracidn a 120° y el preci-
pitado se lava con etanol } acetona. Se obtienen asi 33 par;'
‘tes de 2,6-bis-(3'-cloro-4'-metoxibenzoil)-9,10-dicloro-
itf;fendioxazina en forma de cristéles rojos con reflejos ver-
deé. Le molturacidn con cloruro cdleico anhidro en presencia
de -xileno da un pigmento rojo de‘coiorido mu& inténsb y.téna-
‘lidad pura,'qﬁe éé ﬁuy resistenfé a la luz y al sobrelaquea-

.

_do y solido frente a la mlgracion.

B J B i P L o g,

Se calientan en reflujo durante 4 horas 16,5 par-

- tes de 5-am1no-4-metoxiacetofenona (punto de fu31on 100- 101 )

con 12,3 partes de cloranilo y 2 partes de pxido de magne-

~8lo en 200 partes de etanol. Se separa por filtracién el

1»prdducto Qe'condensacién, se le lava con etanol y agua y
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sevle seca. Se obtienen 22,3 partes de un compuesto de dia-

u n11o en forma de polvo pardo. Este producto 1ntermedio se ca-

lienta a 50° durente 50 minutos en 150 partes de acido sulru-

rico concentrado., La solucion se tifie primeramente de color

violado pardusco y luego de azul intenso. Se la enfria y se

la vierte en agua fria, El precipitado de color rojo pardus-

~co que entonces de deposita se sefafa por filtracién, se la-

va con agnd, loj{a sbdica dilufda y mezcla de égua/alcohol y

- 8e secd,

Se obtienen asi 17 partes de 2 6-diacet11~9, 10-di-

'lcloro-trltendioxazina, que en estado de distribuoion fina
- da tinturas de color pardo gue tira al rojo, de muy buena

‘ resistencia a la luz y sdlidas al calor.

EJEMPLO S ; -

.Se calientan en reflujo éﬁfante 4Jhofaé'25,7 par-

7 tes de 5-am1no—4,4'-dimetoxibénzofenona (punto de fusiodn,
( 115 ') 12,3 partes de cloranilo y 13,6 partes de acetato
,,sédico cristalizado en 200 partes de etanoli El precipitado

'Ai,que se origina se separa por filtracidn, se lava con etanol

y agua y ge seca. Se obtienen 28,1 partes de un polvo de co-

';or'pardogriséceo, que se disuelve en acido sulrurico_con-

centfhdo tric dando colorqcién aceitunada. Este producte in-
pg;medio se.calienta a3175-180° dnranteraﬁ horas en 150 par-
téé,de nitrobenceno cop'éo partes de cloruro de benzoilo. La

suspensiéﬁg de color onaranjado, se separa por filtracién a

.”120°‘y ei precipitado se lava con etanol y acetona, Se obtie-

nen asf{ 20,3 partes de 2,6-bis-(45-metoxibenzoil)-9,10-diclo-

ro-trifendioxazlna‘en forma de un—polvo rojo, que se disuel-

ve en acido sulfurico concentrado dando color azul profundo.

Por molturacién con cloruro cadleico anhidro, ge ob-

tiene un pigmento,anaranjqdo_de coloracién muy intensa, de muy .
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buena  resistencia a la luz, gl sobrclaqueado y a la migra-

“ciba v tambiés de muy buena resisztencia al calor.

e obtienen as’‘nismo rigmgntos anaranjados de propi
dadeA i ualmrnte buunﬂs, si en este ejemplo, en lugar de

la 3-am1no -4, 4'—cwmcUov1benzofcnon se emplean 26,5 partes

~de ﬁ-amino—4-metox1_4l_clorobenzofenona (punto de fusiéh,

1429) 0 blen 24,1 nHoartes de 3-amino~4-metoxi-4 metilbeazo-

-

fenona (punto de fusién, 110°) o bien 25,5 partes de Z-aninge

 ;4~m€t0Xi—2',5'~dimetilbenzofenpna (punto de fusidn, 84 - 850).

Todos estos pigmeutos se dicuelven en dimetilforma-

"mlua 0 bibp o~ d1c10“obunceno calie%en dando coloracidn ama-

vlllo anaraqaa fa, y en ac1do sv]fur’co concentrado dando co-
loraclén agul osrofunda.
Si en este cjennlo se emnlean, =~ ligar dcl clora-

’

nilo,521,2 Partes ¢e bromanilo, sz obticnen nigmentos de pro-

—gp"ndau_o lgualmente huenas.

LIINPLO 6 | s

29,6 partes de Z-amilo-4-metoxi-3',4'-dicloroben-

”’

o o . ' -
;zofﬂuona (pupto de fusidn, 142") se calientan an reflujo du-

rante 2 horao con 1‘,5 partes de cloranilo y &,2 partes de

ov1oo de m””n=sio er 200 partes de ctanol, con lo:oue ge bri-

ginac crlsgales Dardoz, Ve S SODATAn POr su~01on y s¢ lavan

con ctanol y agua. Se seca este prodicto 1nternedlo y se lez'

cul*epta en 200 partgs de nitrobeacero, en presencia ce 20

partus & cloiuro de bcn20110, a 180-185° durante 16 hores.

LaisuSpensién de color anaranjado gue se ori glna se separa

pov flltr cidn a 100° v el preet pﬂtaao 8¢ lava con etanol,

agua j acetona., .espués de secar se ObthP en 22,3 parte de

2, 6—blS-(9',4'~QLclorOb“4 oil)~9,lo+dicloro-trlfenﬁiox321na

ien forma de c'1sta1€s r0jos. coa ?éflejos verdes,
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Por molturacidn de estos cristales con cloruro
cileico arhidro, se obtiene‘unfpigmento rejo micrqcristalino,
‘de grdn intensi ad de colorico, tonalidad muy pura vy muy
buega resiétencia a la luz, a los Cisolventeé, ai,spbrela-

%

queado y a le nigracidn, que acemds es tambidén muy resisten-

L ote al calor.'

\
A

Se- obtlene un plémcnto ﬂoao de prop ‘edades igualmeﬂte

‘buenas; si en este ejemplo se reemplaza la B-am;no—u-meto4

xiABJ,4'-diclorobenzofenona:por'25;5 pates de B-amino—4-
netoxi-3 ',4'-dlmet11benzofenona (punto de fu31on, 96° )e

EJANPL e__7

Se calientan en refluwo durante 4 L horas 22,2

partes dé Z-amino-af-metoxi-fenil—naftil—(1')-cetona (runto’

de fu316r, 102°) COﬂ ,o partes de rloranllo 7 1;6 parues de
6xﬁdo de magnegio én 400 partea ‘de eta“ol. Se sengra por fl]—

traciép e] vreclpltado or: g:nado, se le lava con uuanol Yy agua

ly se 1e seca. 36 obtleneh 23,2 partes de crlstalms ‘de color

'violado. @ste producto inte rmmdlo 8e calienta a 180~ 18‘:%O

‘:durante 5 horag,~ap 180 pa: tes de nitrobe nce 10 y 9 partes de

vcloyuro de benzoilo., 5¢ filtra la suspensidn en caliente y

se -lava <l nrecipitédo con alooho1 3 acetona., $¢ aislan asi
& rartes de placuitas de color rOJO D&TQU’CO. Por molturaéién
-coo cloruro céleico anh?dro y un voco de qulnoliha; se Ob; 
tieqe Un pigmento rbjo de odlorao;én,mvy infensa,yyﬁheha‘re-
sistencia a la luz y al sobrelaqueado. |

-5¢ obtiene un pigmento de pro?iedadeéligualmente
bpenas, 81 en este ejempio se parte de 24,6 partés de 3~amino~
47metoiifénil~4'-metovi~nafuil-(l')-cetona. | |

Tamblén se obtiene un igmento de propiedades igual-

‘meate buenas si en este cjemplo se emplean, en lugar del clo-
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‘ranilo, 13,4 partes de bromanilo,

T JENPLOC 8

Se calientan en reflujo durante 6 horas 30,7 partes
de E—amino-4-benciloxi-benzofenona con 12,5 rarteg de clo-

ranilo, en presencia de 2 portes de. ox;do de magnesio en 200

partes de etanol, Se ¢ par pox flltraclén el precipitado nar-

do, se le lava con etanol y agua y se le'seca. 51l producto de

L-condensac16n, de color. Uardo, se callcnta a 180-185 duran-

te 24 horas, en 200 partes de nitrobesceno coa a5 pavtas de

cloruro de ben201lo. hl p%aoipltado que se aeposita se sepa—

ra por flltru01on a 100 , se lava con etanol y con acetona ¥y

_se seca., Rendimiento: 20 partes de un producto”cuyo anéllsls

.elementai depone por la 2,6—dibenzoil-9,10-diclorp—trifendip*

~xazina,

Se obtiene el mismo producto si en este ejemplo se

reemplaza la Z-amipno-4-benciloxi-henzofenona por'24,1 partes

‘de Z-amino-d4ectoxi~ o bien 28,9 parics ce Z-amipo-i4efenoxiben-

zoferiona.

n JEIFTLO 9

Se cuzlientan dvrarte 6 horas en el refrigerador de

_ %eflujo 26,2 partes de 3- ap*ho-4-mcuoy1-6-clorobenzofeno-

+na (punto de fuside, 124° ) 12,2 partcs de cloranilo y 2

'fgpe“t@s de éxido de waghesio en 500 par‘ceo de etanol. Z0 par-
;tes del producto de condensacidn de color pardo claro asi
-obtcnl lo se calientan a 120- 155° , durante 12 horas, eu 150

“partes.de nitrobenceno y 8,4 partes de cloruro de benzoilo.

Bl prec1pitado se separa por filtracidéd en caliente, se la-
va con etanol y acctona y se seca. Se obtienen O partes de"
crlstales verﬁcs que Coqstltnypn en fina d1stwibuclop un

pigmfnto rojo de buenes Dronlﬂaades de solidez.
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51 en este ejemplo se emplean en calidad de amina | ET

'55,7 partes de 3-amino-6-metoxlbenzofenona (punto dekIu31on, é';

890), se obtiene'uq pigmento de color rojo pafdusco.dgfado &;ﬁ

. .de propiedades de solidez“igualmenfe‘buenés,"—. ?}f

"EJEHPLO___10. | 2
2 partes del pigmento preparado segin el ejemplo 1 g

| a base de 3-amino-4;metoxi-benzofenona y molido con sal se 3{1

mezclan y malaxan en la amaéado:a_de 3 cilindros con 36 %:{

parteé dé'hidréfo aluminico, 60 partes de barniz de aceite. ? E

de llnaza de v130031dad medlana y 0,2 partes de linoleato %i

de cobalto. Se obtiene uwna tinta para fines de artes grafi- g;

- cas, quejdamimpr631ones de color roao que tlra al azul, de %;

g

especial pureza e. Intensldad de colorido, asi como de muy

-
T4

s g

buena solidez a la 1uz._

EJENPLO 11, , '

2 partes del plgmento preparado segun el eaemplo i%;

5 a ‘base de 5-amino 4 4'-dimetoxi-benzofenona se muslen %ﬁi
:uv_an up‘mollno‘de bolas durante 48 horas, junto con 10 partes' %ii
- ‘de diéxido de titanib;.35 partes:de una solucién al 60% de %ﬁ
”ungffgsina modificadé-dé urea/éikilo en ;ileno/butanol'1:1, g}i
}1bipérﬁés:de aceite de trementina y 5 péftes de xileno. Si o

se vierte esta laca tesida sobre léminas de aluminio y se la * s

fija por coccidn a 120°‘durgnte uné,hora, se obtienen tintu-

:;fés.gnarénjadas,puras, de excelentes propiedades de resis- ﬁf?
:tencialal calof,’al sobrelaqueado y a la luz.‘ . ?é
EJEMPLO 12, _
67 partes de cloruro de polivinilo, 33 Partes de %f;

ftalato de dioctilo, 2 partes de dilaurato.estaniqo de di-
butilo, 0,6 partes del pigmento prgparadoisegﬁnfel ejemplo 6

a béée'de 3~amino-4-metoxi-3',4'~dimetilbenzofenona y 2



10..

_par?gsjde didxido- de titanio s2 mezzlan entre si y se lani-

) M - ,'0 i - 3 ’1' 3 o L
_pan & 14 durante 10 a 15 minvtos. Se obtienen 1dmings ro-

jas de. cloruro de polivinilo dotadas de muy bueras prople-

-~ dades dc resistencia a la migracién y-a la lusz,

La invincidn, dentro de su eserncialidad, puede ser

.desarroilada en otras formas de realizacidn que difieran en

Getalle de 1z indicada a titulo de ejemnlo, a las cuales al-

canzard igualmente la proteccidn que¢ se recaba. Fodrd, pues

realizarss con los midios y aparabos mis adccuados, por que-.

" dar todo ello comprendido dentrd del espiritu de las reivin-

dicaciones.
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NOTA

Descrito el invento 8o declaran ‘nuevas y de propla

jlnvencién las siguientes reivindicaciones, con prioridad de

,la patente suiza N® 8307/60 del 20 de julio de 1,960,

-~ 1, Procedimiento para la praparacién de colorantes

f;igioxaz{nicos, oaracter;zado porrel hecho de que se condensan
~oon halogehanilo 2 moles de una 3-aminofenil-cetona qué estd
 1géubst1tuIda en una posicién ofto, por lo menoég respecto
el érupo amino o bien contiene un grnporhidroxi d otdreo, y
-el producto de 1a oondensacion se transforma, en condioiones
i.para el clerre del anillo, en compuestos de la térmula gene -

'ral I

(1)

Hal -

" “en la que

R significa un radical hidrocarburo, eventualmente
‘substitufdo con ulterioridad, y "
' Hal significa haldgeno,
o y en la que los radicales benzo externos
Y 1 yfﬁf pﬁeden estar substitufdos con ulterioridad y con-
R tener anillbs'yuxtacondensados.' | 4

2 Procedimianto en conformidad con 10 definido en la

reivindicacion 1, caracterizado por el empleo de cloranilo.
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%, Procedimiento en conformidad con lo definido en

las reivindicaciones ly 2, oaracterizado por- el empleo de

una 3-amino-4-a1cox1fenil-ari1cetona.

4. Procedimiento en conformidad con lo definido '

:en 1as reivindioaciones la3j, oaracterizado por el empleo‘

'de una B-amino-4-alcoxi-benzofenona que puede esatar substi-

tuida en el guoleo~bencenioo, exento de grupos amino, por

: haiégena; gfuﬁoé'al@uilo y grupos alboxi.

-1 Prooedimiento para la preparaoién de colorantes

B dioxazfnicos.

Segun s9 desoribe y reivindica en la presente memoria

i que consta de 18 péginaa foliadas y escritas a méquina por

" una sola de sus sarasy

Nadrid, a 19 de jullo de 1.96l.
7.R. GEIGY A.G. "
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