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PATENTE
DE
ITRVENCGCION

por "PROCEDIKIENTO PARA LA PREPARACION DE CULORANTES GAREO-
XTAMIDOAZOICOS®, a favor & la firma suiza CIBA SOCIETS
AﬂONYMB, residénte en BASILEA (Suiza).
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MEMORT A DESCRIPTIVA

S¢ ha observado que sge llega a anevos colorantes
carboxieminoazoicos, al condensar con un mol de una dia-
mine aromitica, 2 moles de ua haluzo carbox{lico, exento
de grupos.doidos solubles en sgua, en especial grupoes
de 4cido sulfdnico y de deido ocarboxflico, de la férmula
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E& significs un radicel de bedceno,
Eé significa un rediocal alguilo, cicloalduilo,

en lz que

_ -0 de preferencia ariloe, y
5. BS significa un radical de naftaleno, en ol
gque los grdpos~azo, oxi y carboxiamido se
hallan en posicidn :xeciproce 1, 2, 3..
Los calorantes azooazboxilicos, que se basan en
los haluros-de la fd?mula I, se obtiensn por copulecidn

10, de une amins diszoede de la Iérmule

0
e

(2) a Byli-R, -CPy

15. en la que

Ry R, tienen la significacidn indicala,

con un 4oido 2,3-oxinaftoico, gque puede sustituirse
eventualmente en el anillo ae banceno exento del gzﬁpo
. dcido carboxflico, por ejemplo en posicién 6, mediante un
20. 4tomo de haldgeno, especialmente bromo, o un grupo alco.’
Xie )

Entre las amines & la férmuls II, se citan en

eapecial las de la férmula
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Estas pueden theheise segdn procedimiento conooido por
regccidn de l:%rifluorometil-z-nitro-4-clo:cbenceno con un
alcoholato o fenolato sédico y reduccidn subsigniente
del grupo anitro. Como e jemplo paza'ﬁa; se citan los ra-
diocgles siguientes: metilo, etilo, isopropilo, ciclohe-
xilo, fenilo, halogenofenilo, como 2- © 4-clorofeailo,
2,4~ o 3,4-diclorofenilo, 2,4,5-triclorofenilo,
2,%,4,5,6-pentaclorofenilo, 2o 4-bromofenilo,
4—fluof§nilo, slgquilfenilo, como 2- 6 4-metilofenilo,
elcoxifenilo, como 2-, -3- o 4-metoxifenile, alfa- y
beta-naftilo, 2- o 4-difenilo.

Los colorantes azocarboxilicos obtenidos se
traten con medios que son aptos pars transformai deidos
carboxflicos en sus haluros, por ejemplo los cloxures
o bromuros, asf en especisl heluros de £éstors, como
oeﬁtabxomnio §e fﬁsfgro, ¢ triclorure © pentaclomro de
fésforo, oxihaluros de fdsforo y de preferencia con
cloruro de tionilo. |

‘ 'El>tratamieato con estos medios formadores de
haluros de doido se efectda convenientemeate en disol-
ventes orgénicos indiferentes, c@mo dime tilformanida,

clorobencenos, por € jemplo mono- .o di-clorobenceno,

* tolueno, xileno o nitrobenceno; en el caso de los cin-
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co f1timos nombrados, eventualmente. con sdicidn de di-
me tilformamida.

Bn la prepaiacidn de los hsluros dé doido carbo-
x{lico es por lo genersl coaveniente secar previamente
los coméuestos azoicoé preperados én medio acuoso, o
bien liberarlos del agua azeotrdpicamente por ebulli-
cidn en un disolvente orgdnico. Este secalo azeotrépi- .
co puede efeotuarse, si se desea, inmediatamente antes
del tratamiento con los medios foméﬁores de haluros de
4oido. |

De acuerdo con ol presente procedimiento se con-
densan en la proporeidn molar 2:1, los hsluros monooar-
box{licos asf obtenibles, oon diamines aromiticas. 59

utilizen de preferencia diaminas de le serie del ben-

céno, en espeniel 1,4-diaminobencenos de la férmule

o e K_l

(#) ' Hzﬁ- -BE

en la que A
vy Za significan 4tomos de hidrégeno o de haldge-
no, ga:ubos al quilo, alcoxi o nitro. Se obtienen asimismo

my buenos colorantes con eminas de la serie dek difeni-

lo, en espsoial las de la fémulsa
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o1 la que

Y significa dtomos as hidrégeno o de haldgeno,

grapos alquilo o alcoxi.

Como € jemplos se citan les aminas siguientes:
1,4-diamninobenceno, A
l,s-dianinobeneeno.
1,3-diamino-4-metilbenceno,
l,5-diamino-4,6-di¢lorobenceno.
1,Qrdiamino-4-clorobeaceno,

1, 3-diamino-2, 5~-diclorodbenceno, A

1,4-diamino-2-oclorobenceno,

1,4-diamino~-2~-bromodbencens,
l.4~diaminof2,5-diclorobenceno,
1;4-diamino-2,5-diclorobanceno,
l,4-diamino~27m§tilbenpeno,
1,4=-diamine-2, 5~-dimetilbenceno,
l.4-éiaminofa-mgtoxibenceno,
1,4-3iamino-2, 5-dime toxibenceno,
1,4-diamino-2, 5-dietoxibenceno,
l,3-diamin0-4,Gfdinetilbenceno,
1,3-diamino-2,6-dimetilbenceno,
2-cloro-Bfmatil-l,4-fenilenodiamina,
2-cloro-~5-me toxi.l,4~fenilenodianing,

2-metil-5-metoxi-l,4-fenilenodiaming,
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3,3'-di0loro-4,4 '-dlaminodifenilo,
3,3'-dimetil-4,4 ' -dieminodifenilo,

3,3'~dine toxi-4,4'~dieninodifenilo,
5,5‘,5.5'-tetracléro-4,4'-aiéminodifenilo,

2,2', 5,5'-tetracloro-4,4'-dieminodifenilo,
3,3'-d1icloro-5, 5 ~dim til-4,4 ~dianinodifenilo,
4,4f-diaminodi£ehilaetoné, '

2.8#diaminocriseno,

4,11~ diaminofluoranteno,

2,6=- 01, S-diamlnonaftalano,

dlamlnobenzot1azoles, Gomo 2-(4'-amlnofenll)-s-emino-

benzotigazol.

Le condensacién entre los heluros de doido cax-
voxflico de la indole mencionada sl principic y les
aminas se efeotfa oonvenientemente en medio anhidro. En
esta condicidn, la condénsacifn se desarrolla por lo
general con facilidad corprendente, y a temperaturas
qae 86 hallan en la game de edbullicidn 4e los disolven~
tes orgénicos normeles, como €1 tolueno, &1 monocloro-
benoeno, el diclorobenceno, el triclorobenceno, el ni-
trobenceno y andlogos. Paza avelerar la reaocidn, se
recomienda en general emplear un agente ligador dcido,
como el aoetafo g6dico anhidro o la piridina. Los
colorantes obtenidos son en parte oristalinos y en par-
te amorfos y se oonsiguen 1ls mayo:;ia de las veces con
may buen rendimiento y en estado puro. Es oonveniente
separar previamente los cloruros de goido obtenidos

de los doidos carboxflicos. Pero en muchos cesos puede
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renuncisrse sin perjuicio & ssparar los cloruroes gde

d0ido y efectuarss la cmdensacifn inmedistamente a gon-
tinugciln de la preparacidn de los cloraros de 4eido oar-
boxflico.

Segdn una varisnte del procedimiento, de aoner-

4o con la invencibn, se llega e los nnevos colorantes

‘al ocopular 2 moles del compuesto diazoico de una ami-

na de la £4rmula

P
EN-R-CF

con un mol d&e un compuesto de la férmula

CEyA | CHA’
il o o
3‘00}:3—-3‘4—- neoc”

{6}

donde en las fxmulaes indicadas:

Bl ‘significa un radical de beaceno, ‘

R, significa un redicel de alquilo, ciclo~
alguilo o de preferencia un radica} ari-
lo, |

By signifios un iadioal neftzlenc, en el que
los gmpos ~-CHyd4, oxi, ¥ =00NH-, a2 ha-
llon en posicidn i, 2, 3

'Ry significe un redical arileno, y
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4 signifioca el radical de una amine, d¢ pre-

ferencia de una amina de la £érmala

.
HN
\..

5 L] Rj] ?

eén la que , ' ‘
BG significa un 4tomo de hidrégeno o un radi-
wld@gmy
BG significa un radicalialquilo, y ea donde _
10. los radicales R, y B, pueden former asimismo, junto con
el £tomo de nitrégenc un anillo hetercofelico. Se citan
como e jemploas, los radicales de metilamina, dimetilamina,
dietilamina, dietmnolamina, pirrolidina, piperidina o

morfolina, Los compuestos de la férmula VI pueden ob-

15. tenerse por resccidn del compuesto de la férmls
. OH
(8) < By
\ CONE-E, -NHCO” 5
o con formaldehido y une smina primeria @ secundaria.
20, Fn la copulacifn se desdobla el radical ~CH,A y

el grupo azo se colooca en &u lugar. La copulacidn se
realiza de preferencia en medio £feido.
Los nuevos colorantes obtenibles seafn el prooce-

dimiento corresponden a ls f4rmula
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en la que

it siglifi;a un £tomo de bencemo

Ra si@itica an redical alquilo, cicloalquilo
0 dé prerereﬁcia un radiosl arilo,

B3 significa un redical naftaleno, en el que
los grupos azo, oxi yp~CONH- s¢ hallen en
posicidn 1, 2, 3, | |

R;‘ significa un radical arileno.

Loa nuevos colorantes constituysn pigmeatos valio-
sos, qué pusden emplearse pare las aplicasiones pigmenta-
rias més diversas, por ejemplo en forma finamente divi-
dida para teflir la seda artificial y la viscosa, © loa
dteres y dsteres de celulosa o las supe rpoliamidas o
respec tivamente superpolinretenos o poli€steres en la
masa para hilar, as{ como para preparar barnices, O
formadores de barnices, coloreados, soluciones y pro-
duotos a bese de acetiloeelulosm, nitrocelulosa, resinas

nagturgles o artificiales, como resinas de polirﬁarim-
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. cién o resines de condensacién, por &jemplo amingplas-

tos, resinas elquidioas, fenoplestos, poliolefines oomo
el poliestireno, el clorurc ds polivinilo, el polistile-
no, el polipropileno y el poliscrilonitrilo, goma, oca-
seing, silicons y regines de silicona. Se puedea emplear
@emés ventajossmente para fabricar lépices de colox,
pr@pa:agos-cosnéticos 0 placas laminedess. °
Unsa ventaja especial de los pigmentos obtenidos-

se'gin 81 procedimiento, consiste, en gue son accesibles
en una forma fisics, especialmente favorable, de formas
que no -precisan condicionamiento. ‘

‘ ¥n los ejemplos Eigaientea, las parise, mientras
Ao g8 indique lo contraric, significan partes sa peso,
los porcentajes, poroentajes en péso; las temperaturasg

g8 indican én grades centigrados.

EJEMPTL O

21.92 partea de 4-isopropoxi-3-amino-l-trifluome-
tilbenceno, se desifen en 50 partes de 4oido acdtico
al 100% y 25 partes de éoiﬂo‘olprhidrioo con centrado ¥

se enfria a 109, Por adicifn de 50 partes de hielo so

rebaja la températura a -52. Luego se dejan afluir,

 bajo agitacién y en 5 minylfos, 6,9 partes de nitrito

sédico, disuelto en 20 partes de egus, y se sgita otros
15 minutos de oe a 2%. Se obtiene una solucibn diazoi-
om, tefiida ade color amarillo, limpio. 18.8 partas de

doido 2, 3-oxinaftoico se disnelven an 400 paxtes' de
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sgue @8 40 a 459 medients adicidn de 15 Feftes de le-
jfa de sosa al 30% y se filtra con algo de cartono.
Lo filtrado se siﬁia con sgue @ 600 pertes y .309.
Por adicidn gota & gota de 4oido ége’tico diluido, se
sitda a un pH de 6 y se afiaden 25 partes de .ace tato
gddico eristalizado. |
~ Luego se copula de 30 2 35¢ mediante lenta edi--
cidn de la solucidn disszoica bajo nivel y la mezcla de
reacoidn se mantiene por instilacidn comtemporénea de
lejia de sosa concentrada a un pH d¢ 5 & 6. La ocopula-
¢cidn trenscurre muy répidamente, y despuds de fingli-
éar la instilecién no e's_demstraple en la mezcla de
reaceidn ni 4eido 2,3-oxinaftoico, ni un excesc en | B

compuesto diazoico, Todavia se agita durante una hora

- entre 30 y 35¢, luego se calienta a 70? y la mezola se

sitda fuertemente doide eongo por aiiicidn de 250 partes
de fcido clorhfdrico oconceatredo. Se calienta todavia
15 minutos g .80-8‘59, luego se filtra y se lava el co-
lorante formado cofx ague caliente, hasta gune lo filtra.
do 68 neutro y exento de sal. Se exprime biezi y se se-
ca de 90 a 959/14 mm. de Hg. .

e obtienen 41 partes de 4cido oarboxilico de
colorante azoico, que corresponden al 98,2% del valor
tedrico, '

41,84 partes de 40ido carboxflico de colorante

azoico, se Jeslien en 200 partes dge o-diclorobenoceno

¥ se calienta de 90 a 952. Se Jejen instiler en 15

minutos, 10 paries de clomro de' tioniloe y luego ge
caliente durents une hora Qesde 100 a 1102. B1 doido

de colorsnte se lleva en solucidn bajo fuerte desa~
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rrollo de do0ido clorhfdrieco. La oloracidn finaliza coen-
do no ge evade més cido olorhidrico. A continuacidn se

enfr{a lentemente & 20? bgjo agitaoién, con lo que

-origteliza el cloxuro de éciﬁo en pe‘queﬁas agnjes de

"color rojo oscuro. 3e filtra, se lave con benceno y

por {1timo con dter de petrfleo y s6 sece en vaclo des-
de 40 a 45°. Se obtienen uvnas 38 partes del cloruro

carboxflico de colorsnte szoico de la férmla

N=N
R -

CHO= '
A

\_/

Este g0 disuelve en lg mayor parte de disolventes qrgénicos
con color rojo. Punto ge ;usién_de 200 a 221,5¢.

4,75 partes de este cloruro oaibo;ilicohde coloran-
t6c azoioco g6 deslfen en 100 partes de o-diclorobenceno y
ge traten enfre 95 y 100¢ oon ung gsolucidn de 0,56 partes
de p-fenilenodiamina en 30 partes de o-diclorobencenoc y
0,2 partes de piridine. Inego se agita durente 10 hores,
entre 140 y 145°, con lo~qps precipita el productode con.-
densacida, como precipitedo dificilmente scluble y fina-
gantq criatelizado. Seguidamente se dejg enfriar entre
95 y 100¢, se afisden para la neutralizacidn del 4oido
olorhfdrico, 0,5 partes de amonieco concentrado y se £il-
tra. Bl precipitado se lave, con o-diclorobenceno caliente '
hasta que lo filtrado es practioemente incoloro, luego se dasg-
plaza el o-diclorobsnceno con metanol y por {ltimo se lava con

sgua caliente exenta de sal. Despuds del secado a 100°/14 mm Hg se
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obtienetg 5 paxtes de un pigmento de color rojo suave,

éll@ ‘tifie materiag sintdticas, como clorurc de polivini-
lo, en tonos de color rojo puro con muy buena soligez
2 le migracién y & la luz. ‘ .

Si se sustituye en ol e jemplo amterior la p-feni-
1enodi§mina por dosis equivalentes de 2—clorp-1,4-£eni-
lenodiamina, 2,5-dicloro-l,4-fenilenodiamina, 'benuidina.
o diclorobencidina, se obtisnen pigmentos de color
con matices gimilares y propieéades de sflidez ignel-
mente dbuenas. '

Prooe.-éiendo de forma correspondiente a la expues-
ta, pueden ocondensarse los Zoides earboxflicos de colo-
rante @zoioco obtenibles de los compusstes diazoicos de
la columng I y de los componentes de copulacidn de ls
columng II ée la tabla siguiente, sobre los haluros
de 4dcido carbox:{lioo del ¢olorente, con bases de can-
densegcifn indiocasdas en la eolumna III en la propore:.dn
molar 2:1. Bn lg columna IV, se indicmn log tonos de :
color de las ldminas de oloruro de polivinilo prepara-

das con estos pigmentos.
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. AN
I ) II II1 - IV
Componente | Componente | bese de condensacidn | 0,25 de co=
diazoico de copula~ lorscidn en
: cidn cloruro de
polivinilo
1 demetoxi= dcido 2,3- | p-fenilenodiamine rojo
~3-amino- | -oxinaftdi _ ‘azulado
~l-tri- - co
flnorome-
tile
2 » » 2-.eloro-l,4-feni- rojo
- . lenodiamina
3 u u 2,5~-dicloroel,4- rojo
- - ~fenilenodiaming
3 4-igopro- " p-fenilenodisming rojo
pOXi-5- -
~aming=i- -
~-triflute
rometil-
benceno
5 " * 2,5-d4ieloxro-1,4~ ~ rojo
. - - fenilenodiaming amarillento
6 # » bencidina egcarlats
n " " 3,3"-dicloro- r0jo
- -bencidine
8 " " 1,5-diaminoc-an= escarlata
- - traquinona
9 L) " 1,5-4i8m0n0-3, 7- r0j0
- a ~-dicloroc-antrs-
quinona
10 4-fenoxi- " p-fenilenodizming anaran jado
~3~amino- - :
1-trifluo
rometilw

bencenoc
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11 | 4-fenoxi- dcido 2,3- | 2-cloro-l,4-fenilenp | rojo
-3-gmino~ | -oxinaftdi | diamina anaranjado
l-triflug oo
yometil-
benceno
12 @ ® 2,5-dicloro-~1,4-fenil | escarlata
- enodiaming
13 " " 2,5-dime til-1l,4-£fonil | rojo
. - enodiamine
4] " 2-metil-5~-cloro-1,4~ | rojo
) - - fenilenodiaming, ‘
15 " L 2-me tOJd.-5~ClOI'O~l,4-- rOjO
. . ~-fenilenocdiamiag azulado
16 L ® 2, 5-dime tox¥i-1,4~fenil rojo
~ - encdiaming azalado
17 L] " 2,5-3ietoxi-l,4-fenil ®
R . enodiamina -
18 ® ® bencidina rojo
19 " n 3,3'-dimetil-bencidl | rojo
. nag - azulsado
20 " n 3,3'-dioloro-benoidi | rojo
- - ‘na -
21 ® n 3,3'-dime toxi-benoi- | rojo
e ding agzuledo
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oo | 2-zmino-4-. | doido 2,3- | p-fenilenodiamina rojo
-trifluo~ | -oxinaftdi
rométil- o .
~2'-¢cloto-
difenil~
dtex

23 " L 2,5-dicloro-1,4~ rojo

- - fenilenodiamine egoarlata

24 " w bencidine rojo '

. . - amarillento
25 " " 3,3'-dicloroben= rolo
- - cidina
26 ® u 2=-cloro-S-motil-lpd- rojo
- - -fenilenodianing | azulado
27 A " 2,5-3imetil-l,4~-fe~ "
- - nilenodiaminag -

25 2-amino-4- " bencidina "
-trifluo- .
‘rometil~-

A'-gloro-
-difenil~
dter
29 * w  3,3'-81cloro-ben- rojo
- cidina ,
30 | * " ~ p-fenilenodiamina aneranjade
z w " 2,4-dicloro-1,4-fe- | escarlate
. N - nilenodiamina
32 u % 1, 5-naftilenodiami~ | rojo
- - na azuledo




I ) II hans v
%3 | 2-amino~4- }doido 2,3- F rbencidina escarlate
-trifluo- -oxinaftdi
yome til=- Qo
"'2 ! ,4‘ "'di" .
slore -;&i-
fenileter
34 ® i 3,3'-dicloroben~ rojo
- cidina amarillento
35 w . p-fenilenodiaming anaranjsdo
- < rojisze
36 b " 2,5-dicloro-1,4~ rojo
. - fenilenodianming
37 1 Quanino-4« L] p~fenilenodiamina rdjo
trifluozo- -
metil-3*, -
4'-dicloxo-
difenildter
38 - oy ® | 2,5-dicloro~l,4- rejo
- ~fenilenodisming azulado
39 i b bencidina snaranjado
. “ ‘rojizo
40 | u " 5,3"'-dicloroben- anaranjado
- -, ¢idina
41 | 2-amino-4- " benoidina -eacarlatg
trifluoro- .
me til-Q ! ’4 ! L
5'-triclorg
difenild ter
42 # n 3,3'-diclorobengi- rojo

dina
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43 | 2-amino-4< doido 2;3- p-fenilenodiamina egcarlats
3 trifluoro- | oozinaftdéi ~
metil-2', 6o
4! ,5'- -
-tricloro-
gifenil-
dter
44 ¥ i 2,5-8icloro-1,4~ anaranjado
. fenilenodiamina
45 " " 1,5-diaminoantra- anaranj ado
. - guinone '
46 | 2-amino-4- " p~-fenilenodiemine rojo
“trifiuo- amerillento
rometil-2 '~
-metil-~di-
fenildter
47 ¥ " 2,5-dieloro~i}4- rojo
- - ~fenileanodiaming smarillento
4‘8 " L 2,5"dimtil"l .4"' 1‘030
- - -fenilenodiamine
49 " n 2,4 -dicloxo-l,5- anaranj ado
“ . fenilenodiamina
50 n " bencidina egoarlata
51 " " 3,3'-dicloroben~ egoarlata
- N ‘oidina '
52 - " 2,5,2,5"tatra~ rojo
. cloro-bancidina amarillento
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53 | 2-amino-4- | doido 2,3- | p-fenilenodiamina anarenjad o
-trifluozro | ~oxinaftoi
wetil-4 '~ oo
~metildi- ° N
fenil€ter
54, t n 2,9-dicloro-1,4=- escarlata
- fenilenodiamine
55 " " bencidina rojo
56 " " 3,3"-dicloroben= 1030
. - oidine
57 | Deamino-4- o p-fenilenodiaming egcarlata
" | =trifluorg -
metil-4 '«
- «t8roibu-
til-dife-
nilétexr
58 ® “ 2,5-dicloro-1,4~ egcarlata
- - fenilenogdieming :
59 n » bencidina Tojo
- - amgrillento
60 ® L 5,3-diclorohenci~ r0j0
dina
61 | 2~smino-4~ | doido 6~ p-fenilenodiamina rojo
trifluoxo- { -bromo-Z2-
metildife~ | oxinafta-
nildter len-3-cgr

boxilioce

e pm N S A
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62 |2-amino-4- 4cido 6- bencidine rojo
trifluoro- ~bromo-g - : azulado
metildife oxinafta-
nildter pen-3-0ar
. boxilioco
63 " 0 3,3'-diclorobenci- rojo
> ' gina azulado
64 | 2-amino-4- doido 2,3- |p-fenilenodiaming rojo
~trifluo- oxinaftoi- A
rometilfe 60 -
nil-2'-af
fenildter
65 " " 2,5-dicloro-1,4= rojo
’ - fenilenodiamina amarillegto

‘EJENPLO 2

- 6,4 pertes de 1-{4'-clorofencxi)-2-aminos4-tri-

fiuorometilbdenceno, se disuelven en 50 partes de 4cido acd-

tico glacial y se traten oon 6 partes de deido qlorhidrioo al

30% y.se diazoan entre entre O y 52 con 5,5 partes de solu-

0idn. de nitrito sddico 4n. Despuds de veinte minutos se des-

“1fen con 100 partes de sgua heladm y la solucién diezoioca se

deja afluir entre O y 102 a 5,63 partes de 1,4-big-{1'=dimetil-

anu'.no-metil~2'-hidroxi.~3§-naftoilamino)-benceno, se disuelven en
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300 partes de agna y 20 partes de 4oido clorhidrico
ln. & oontinuzcidn ee acutralize con solucidn de. acetato
gédico hasta un pH de 4 & 5 y se agita durante 14
horas entre O y 10%. Tras separadc por gucoidn y
lavado con agua, sé s&spe.nda la torta del m_z_ohe en 80
partes de #Zcido clorhf{drico 5n, se agite Qurante una
hore & tén;peratura ambiente, se filtra y lave con 4ei-
4o clorhfdrico diluido y agna. Bl pigrento sucoionado,
bien g000, e¢ vierte on 140 partes de piridina y se
hierve a reflujo durante dos horas bajo buens agitac@dn,
segnidemente se filtra calisnte y s lava oon piridi-
na, metanol y ag\xa ocalientes. .Degpuds del secado s8 ob-
tiene un polvo de color pardo rpjizo, que es dificil-
mente soluble en disolventes orgdnicos y tifie ldminas
de polivinilo por_impresidn en tonos de color rojo es-

carlatas La tincidn es de buens solidez s la migraoi&n_

¥ a la luz. E1 producto asf obtenido mueétra la egtruo-

ture signiente.

2‘——
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‘ En la tabla siguiente 88 indiven otros productos
de .igual proceder, que se obtieae}u. de la wisma forma
indicada. La columna I, indica la base diazoice, la
columna II el components de copulacidn utilizado en
foma de'ioase Mannioh, y la columnag III el jtono de co- -

lor de lag 14minag de clomro & Vpol:;!.;d..nilov, tefiidasg

con el pigmento mzoice.
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1-{2'-metilfenoxi-2-| #,4-big-(1'-dimetil- | escarlata
gnino-4-trifluorome~| aminometil-2'-hidre- :
tilbenceno xi-3'-naftoilamino}-

-benceno
1-fenoxi-2 ~amino-4- « L
trifluorome tilben~ » -
ceno
1-{4*-slorofenoxik2-| 1,4-bis-{1"-dimetil- | rojo
gmino~4~tyifluorome-~] aminometil-2%-hidro- | azulado
tilbengeno xi~3"-naftoilamino ) -
~3,3!=diclorofiifeni-
1o .
1-(2'-metilfenoxd)- " g
2~amino«4 -triflnoro- - .
metilbenceno
lefenoxi=2-amnino=d= " #
trifluorometilbence ~ .
no )
1-{4'=cloroferoxi-a-{1,4-big-{1"~dimetil- Toj0
lamino-4~trifluorome-| eminome til~2'-hidro- anarenjado
tilbenceno 213 ' -naftoileming)-
~2-trifluorome tilben
ceno
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‘ 6‘5. partes de clorure de polivinilo estsbilizado,
35 paxt.eé de ftalato dioctilico y 0,2 pertes del colorante
obtenido segfn el ejemplo 1, se _deslfen conjuntamente y lue-
go se lgminan en veivén duiénte 7 minutos a 1409 en una og-
landris de dos cilindros. Se obtiens ung ldmina tefiida de

color rojo de muy buens solidez ala luz y & la migraoidn.

EIJEMPL O 4

0,25 partes del oolorante seafn el ejemplo 1 se

muelen duranta 24 hores en ua molino de varas oo 40 partes

"de un bamiz el fuego de melaming gloufdica, gue contiene el

50% 4¢ materia sélidae, y 4,75 partes de anhfdrido titénico.
El‘bamia obtenido se extiende sobre una 14mne de aluminio.
en una cgpe delgada y se cuecd® a 1202 durents une hora. Se
obtiene una pintura de barniz de color rojo e muy buena

solidez a la-luz. .

BJEMPLOS . ‘

B‘n un molino de varas se muslen dursnte 16 horas,
40 partes de un barniz de nitrocelulosa, 2,375 partes do
enbfarido titdnico y 0,125 partes del oolorante segdn ol
ejemplo l. Fl barniz obtenido se extiende en capa delgada
gobre una ldmina de aluminio. Se obtiene una pinturs de bar-

niz de color rojo de may buens solidez.
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Degerito el objeto del pregente invento, =e de-
claran nuevas les siguientes reivindicaciones, con prioridad
de las solicitudes de patentes suizas ndms. 7463/62 del 21
e J unio de 1962 ¥y 5244/63 de 25 de Abril de 1963, exis-

iendo en ellas unidad de invencién.

1. Procedimiento para la preparacién de colorantes
carboxiamifoazoicos, que estén exentos de. grupos 4oidos, sO-
lubles en agua, caiacterizado porq;z'te g8 condensan con un
mol de una dismina ai"om_a't.’g.ca, dos moles de un haluro de

40ido carboxflico de la £érmla

OR.
p 2

™ colial o,

en le que '
'~ By signifioa un rediosl de benceno,
R, signifios un redicsl slquilo, cicloalquile, o

' de preferenoie un redical erilo, y

Ry signifiece un radical nafteleno, en el que los
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- grupos az0, oxi y haluro 4 doido carboxflico

ge hellen en posicidn 1,2,3.

2« Procedimiento, conforms a lo definido en la rei-~
vindicacidn 1, ceracterizado porque se parte de heluroa de

doido cerboxflico de la férmla

an la que
R2 gignifica un radical alquilo, ocicloalquilo, ©
de preferencia un radicel de benceno, y

X significa un ftamo d¢ hidrégeno o de halogenos

3+ Procedimiento, conforme g lo definido en las
reivindicsciones 1 y 2, ocaracterizado porgue ge autiliza una

diamina 9o la sexie del benceno o 4ol difenilo.

4. Procedimiento, conforme a'lo definido en la rei-
vindicacidn 3, caracterizado porgue se utiliza uns diamina

aromdtioa de la fdrmmla
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X, ¥ X, significan un 4tomo de hidrdgeno o de held-

en 1le oue

geno, gmpos slquilo, alcoxi ¢ nitro.

5. Proocedimiento, conforme g lo definido en le reie
5 vindicacién 3, caracterizado porque se utiliza una diaming

aromdtics de la fdrmala

| | } Y | X | .
e

en la que
| Y significa 4tomos dé hidrdgeno o de heldgeno, gru-
pos alquilo ¢ alooxi.

6« Procedimiento, conforme g lo definido en les rei-
15 vindicaciones 1 a 5, caracterizado porque la condensacién

se realize & temperaturges elevada en un digolvente orgénico.

'I'..P,rocedimiento_, conforme a lo definido en la rei-
viridicacidn 1, que en una alternativa de realizacidn se carscte-
riza porque 2 moles del compuesto diazoico de una amiﬁa’de

20. * le £érmulsy '

-

4)
e

25. - ge copulan con un mol de un compuesto de la £émuls
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donde en las £6mmules indicades

RN

%
CH A , CHaA
2 . ’ ‘ .
OH HO
S A\
By

CONE ——— Ry NHOC

Rl significa un gédioal de be_n‘oeno'.
R, signifioe un radicel alquilo, cicloalquilo y de
preferencia un radical arilo, V A
Ry signifioa un radicel naftaleno, en el que los
A grupos -CﬂaA-v, 0Zi- y-CONH- se hallgn en posi-
cidn 1,2,3, '
Rq. significa un redical erileno y

A signifiocg el radical de una aming,

8. Procedimiento para la preparacidn de coloren-

tes carboxiamidoazoicos.

Segdn se describe y reivindica en la presente

memoria descriptiva que congte de 28 pdginas foliadas y es-

critas a mdquine por una sola de sus carase

Madrid, 2 20 de Junio de 1963
CIBA, S.4. ' '

JAIHIE ISERN MIRALLES
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