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La p r e s e n te  in v e n c ió n  se r e f i e r e  a  p ig m en to s de 

c o lo r a n t e s  m on o azoico s de l a  fó rm u la
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10.

15.

en l a  que

R-̂  s ig n if ic a  un ra d ic a l bencónico, que muestra 

un grupo n itro  en p osició n  orto a l  grupo gao,

3  ̂ s ig n if ic a  un ra d ic a l n a fta lin ic o , en e l  que 

e l  grupo aso, o x i, y de amida de ácido carbo­

x i l i c o  se h a lla n  en p o sic ió n  1 , 2, 3,

3  ̂ s ig n if ic a  un ra d ic a l bencónico, 

y  3 ç. s ig n if ic a n  r a d ic a le s  a r i l i c o s ,  por ejemplo ra­

d ica le s  n a fta lín ic o s , pero en e sp e c ia l ra d ica ­

le s  bencónicos,

X s ig n if ic a  una amida de ácido carb o xilico  o sul- 

f  óni co,

Y s ig n if ic a  nn g r a , .  - 00-  .  -SO^- y

S s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno o un grupo de 

la  fórm ula

Puesto que en lo s  o d o ra n te s  de acuerdo con la  i n ­

vención se t r a t a  de pigmentos, son exclu id os lo s  grupos que 

se hacen so lu b le s  en agua, en e s p e c ia l grupos ácidos que 

20. se hacen so lu b les en agua, como grupos de ácido sulfónioo 

o de ácido c a rb o x ilic o .

Se alcanzan lo s  nuevos co lo ra n tes,

a.) a.l condensar un haluro de ácido monooarboxilico de colo- 

25. rante a zo ico , exento de grupos ácidos que se hacen so lubles 

en agua, y  de l a  fórmula.
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(2)

5 .

OH
3 ,

\
CO-Hal

en la  que

R^, R, e l  tien en  la  s ig n ific a c ió n  arrib a  in d ica­

da y

s ig n if ic a  un r a d ic a l n a fta lín ic o ,

y en e l  que lo s  grupos azo, oxi y de haluro de ácido carboxí- 

l ic o  se h allan  en p osició n  1 , 2 , 3,

con una monoamina, exenta de grupos ácidos que se hacen 

solubles en agua, de la  fórmula

20.

( 3)

Z

X—R,- 
5

en la  que

tien en  la  s ig n ific a c ió n  a rr ib a  in ­

dicada, o

25.

R3 ' ^5
X y Z
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b) a l  condensar un haluro de ácido monocarhoxílico de colBt- 

ranbe a zo ico , exento de grupos ácidos que se hacen solubles 

en agua, de la  fórmula

5.

(4)

¡LO *

d'=h-R-¡_C0Hal

) ^0H

00NH-R.

\

con una ar i  lamina exenta de grupos ácid os que se hacen so­

lu b le s  en agua, en e sp e c ia l un aminobenceno, o

o) a l  condensar un haluro de ácido d ica rb o x ilico  de colo­

rante azoico de la  fórm ula

M=N-R^C0Ha.l

25. (5)

co-nnR^-OOHa.1

con una ar i  la  mina en proporción molar 1 :2 , o
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d) a l  copular e l  compuesto dìazoico de una amina, de la  f ó r ­

mula.

(ó )  R ,R -R -Y -N H -R , J, 4

con un n a fto l de la  fórm ula
10.

15 *
(7 )

Z

X -R
5

e) a l  copular e l  compuesto d iasoico  de una amina de la. 

fórmula

'¿5.
(8 )  H¿N-R.,-Y-NH-R^

con un n a fto l de la  fòrm ula
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5

OR̂ A

Un

UORH—R,

X-R..5

10.
on la  qu.e

R.

s ig n if ic a  e l  r a d ic a l de una anina y 

, 3 ^, X y Z tien en  la  s ig n if ic a c ió n  indicada.

Para la  forma de r e a liz a c ió n  a) del procedimiento de 

acuerdo con la  invención se u t i l i z a  como m ateriales de par­

t id a , de p referen cia  c loru ro s de ácido oarb oxílico  de coloran­

te  azoico de la  fórmula

20.

( 10)

25.

Z . - L L  i-COCl i  v * v

en l a  que
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, X.) y X, sign ifican 'átom os de hidrógeno o de 

halógeno, grupos a lq u i l !  eos, a lc o x i, t r i -  

fiu o ro m e tilico s , ciano o oarhalcoxi, 

s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno o un átomo 

5, de halógeno o un grupo a lc o x i,

Los ácidos c a rh o x ílic o s  de colorantes azoicos co­

rrespondientes se obtienen a l  copular e l  compuesto diazoico 

de una amina de la  fórmula.

10 a

20.
en la  que

tien en  la. s ig n ific a c ió n  indicada,

con un ácido 2, j - h i  dr o x in a it o i  co de la  fórm ula

25.

(12)
í * v V -C00H



en la  que

3  ̂ s ig n if ic a  nn átomo de hidrógeno o de halógeno o 

nn grupo a lo o x i.

Las aminas de la  f  ár muía. (11) se obtienen convenien 

temente mediante condensación de cioruro del ácido 1-fo rm il-  

aoino-2-nitroboncen-4-carbo:dlico  con un aminobenceno, por 

ejemplo con a n ilin a , 3- o 4 - olor o a n ilin a , 2 ,5 - d ic lo r o a n iü -  

na, 2 , 4 , 5- tr io lo r o a n ilin a , 4-brom oanilina, 2- ,  3-  o 4 -m etil- 

a n ilin a , 2 , 5-  o 2 ,6 -d im e tila n ilin a , 2 -c lo ro -5 -m o tila n ilin a , 

2 , 3-  o 4-m eto xian ilin a , 2 -m eto xi-5-m etilan ilin a , 2 ,4 -di me­

t í  1- 5-  c lo r o a n ilin a , 2 -m eto xi-5 -clo roan ilin a , 2 ,5 - dim etoxi- 

4-o lo r o a n ilin a , 2 -n e to x i-5-me t i  1- -í-c lo re a n ilin a , 3- t r i f lu o r -  

met i la n i  l in a , 3 ,5-b i s - t r i  f lu o rm e tila n ilin a , 2 -cloro-5 -*tri- 

f lu o io m e tila n ilin a , 4-c ia n a n ilin a , 3-  o 4-carbom etoxianilina 

2- c lo r o - 5-carbom etoxian ilin a, 2 ,5 -b is-ca rb o a e to x ia n ilin a , 

4-o lo r o -2 , 5- dimoto:dLanilina, 5- c lo r o - 2 , 4-  d im etoxi-anilina, 

2-m etoxi-5- tr if lu o r m a t ila n il in a , 4-a c e t  i  lamino -  3- t  r  i  f lu o r­

m e tila n ilin a , 2 , 5- d im etila n ilin a  y desdoblamiento del grupo 

fuL* n i lo en e l  producto de condensación obtenido.

La transform ación de lo s  ácidos ca rb o x ilico s  de 

colorantes azo ico s en sus h alaros, por ejemplo cloruros o 

bromuros, se e fectú a  por e jan pío con h alaros de fó s fo ro , 

como tr ic lo r u r o  de fó sfo ro , pe n i acloruro de fósforo  o penta- 

bromuro de fó s fo ro , oxicloruro  de fó sfo ro  y de p referen ­

c ia  con cloruro de t io n i lo .

E l tratam iento con t a le s  agentes acidohalogena dores 

se r e a liz a  oonvcnieitem ente en d iso lv e n te s  orgánicos in d i-
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f  erantes, como dimetilformamida, clorob enceno s, &or ejemplo 

mono- o diclorobenceno, tolueno, xileno o nitrobenoeno, en lo 

5 últimamente citados eventuctlmente "bajo adición  d.e d im etil- 

f  cci- mami ¿a.

En la  preparación de lo s  halaros de ácido c a r lo x iI l ­

eo , es en general conveniente secar priieero lo s  compuestos 

azoicos preparados en medio acuoso o lib e r a r  azeotrópicomente 

de agua mediante cocción en un disolvente orgánico. Este 

secado azeotrópico puede efectu arse en  caso deseado inme­

diatamente antes del tratam iento con lo s  agentes acidohalo- 

genadores.

Los cloruros de ácido carbón!lico  de colorantes 

azoicos obtenidos se condensan con monoaminas de la  fórm ula 

( 3) ,  en e sp e c ia l con la s  de la s  fórmulas
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10.

15 .

20.

25.

en donde en la s  fórmulas indi cadas

X tie n e  la  s ig n ific a c ió n  ind icada,

Y  ̂ s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno o de halógeno 

o un grupo a lq u íl ic o ,

Yg s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno o de ¡halógeno, 

un grupo a lq u ílic o  o a lc o x i,

Y3 s ig n if ic a  un átomo de hidrogeno o de halógeno, 

un grupo a lq u ílic o  o a lc o x i o un grupo aoilumí­

nico a l i f á t i c o ,
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s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno o de halógeno 

o un grupo a lc o x i,

y Z  ̂ s ig n ific a n  átomos de hidrógeno o de halógeno, 

grupos a lq u ilo , a lc o x i, fe n i lo ,  carb alcoxi, 

cismo o grupos acilamino a l i f á t ic o s ,

3  ̂ y  s ig n ific a n  átomos de hidrógeno o. de halógeno, 

grupos a lq u ilo , a lc o x i, n it r o ,  t r i  flú or om etilo, 

ciano, grupos de amida o de á ste r  de ácido car- 

b o x íl ic o ,

2_0. Zg s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno o de halógeno,

un grupo a lq u ilo , a lc o x i, un grupo de amida o 

de áster de ácido ca rb o x ilico  o un grupo b en zo il- 

amino.

15 . Como ejemplos de aminas de la  fórmula ( 13) se c ita n

la s  s ig u ien tes:

l a  4-benüoi lam ino-anilina, 

la  2 , 5-d ic lo r o -4-benzoilam ino-anilina,

20. l a  2 ,5-d ic lo r o -4- ( 4 '-c lo ro b e iE o ila n in o )-a n ilin a ,

la  2 , 5-d ic lo r o -4- ( 2 ' ,4 ' —diclorobenz.oilam ino)-anilina, 

la  2 , 5- d ic lo r o -4- ( 2 ' , 5 '-d ic lo ro b en só ilam in o )-an ilin a , 

la  2 , 5- d ic ío ro -4- (4 ' -m etilbenzoilam ino)-a n ilin a , 

l a  2 , 5- ó ic lo r o - 4- ( 4 '- fe n ilb e iE  oilam ino)-a n ilin a ,

25 . la  2 , 5-d im e til-4-bem .oilam ino-anilina,

la  2 , 5-d im e til-4- ( 4 '-c lorob em oilam in o)-a.n ilin a, 

la. 2 ,5 - d in e t i l - 4 - ( 2 ', 4 ' -  di o lor o benzoi lamino) -an i l in a , 

la  2 , 5-d im e til-4- ( 2 ' , 5 '-d icloroben xói'lam in o)-an ilin a, 

la  2 ,5-d im e til-4-  (4 '-m etilbenz oilam ino)- a n ilin a ,



la  2 ,5-d im e t il-4 -(4  '-fen ilb en soilam in o  )-a n ilin a ,

la  2 ,5-d im e til-4-  (4 ' -metoxibeín! o ila n in o ) -an ilin a .,

la  2-c loro -5  -me t i  i -  4-b enz. o ilam ino-ani l in a ,

la  2 -cío ro-5-met i  1 -  4- (4 * - olorob enz o ilam ino)^ an ilin a ,

la  2- c io r o - 5-m e til-4- ( 2 ' , 5 '-d ic lo r o  bem oilam ino)- a n i l in a ,

l a  2- c lo r o -5-m c t il-4- ( 4 '-n e tilb e n zo ila m in o )-a n ilin a ,

la  2- c lo r o - 5- n e t i l - 4-(i'- fe n ilb e n z .o ila m in o )-a n ilin a ,

la. 2-m etoxi-5-cloro-4— (benzoilamino)- a n i l in a ,

l a  2-m etoxi-5- cío ro - 4- ( 4 ' - clorob enzo ilam ino)-a n ilin a ,,

la  2 -me t  c n i-  5-  c lo  r  o - 4-  ( 2 ' ,  5 ' -  di c lo r  ob enzo i  lamino) -a n i l in a ,

la  2-m etoxi-5- c lo r o -4- (4 ' -met ilbenzoilam ino) - a n i l in a ,

l a  2-m etoxi-5- c lc r o - 4 -(4  '- fe n ilb e n zo ila m in o )-a n ilin a ,

la  4 -(4  '-carbom etoxi^-benzoilam ino-anilina,

la  2 , 5- d io lo ro -4- (4 ' - carboetoxi)-b en zo ilam in o-an ilin a ,

la  2 ,5-  d im etil-  4-  (4 ' -  car borne t o x i) -b enz o i lamino-ani l in a .

Como ejemplos de aminas de l a  fórm ala (14) ge c ita n

la .ss ig n ie n t;e s :

l a  (2 ' , 5 '- d ic lo r o )- a n il id a  d el áciüo 4- c lo r o - 3-aminobenzoico,

l a  ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) - a n il id a  d el ácido 4-metoxi-3-aminoben- 

z o ic o ,

l a  (3 '- t r if lu o r o m e t il) - a n il id a  del ácido 4- o loro -3-aminoben­

zoico ,

l a  (2 ' , 5 ' - ü m e t i l - 4 '- c lo r o ) - a n il id a  del ácido 4-o lo r o -3-am i- 

¿obensoio3 ,

l a  (3 '- t r if lu o r o m e t il) - a n il id a  del ácido 5-amino-2 , 4- d ic lo -  

robenzoico,

la  (5 ' - t r i f  lu o ro m e til-2 '-c lo ro )-a n ilid a  del ácido 4 -c lo ro - 

3-am inobenzoico,
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3 i
l a  ( 5 '- t r if lu o r o m e t il- 2 * -c lo ro )-a n ilid a  del ácido 4-m etoxi- 

3-aminobenzoico,

la  ( 5 ' -  carbomet o x i-2 ' -  olor o) -an i l i  da d e l ácido 4-c lo r  o-3-  

aminobenzoico,

5 . la  (5 ' ,8 '- d ic lo r o - a lf  a -n a ftil)-a m id a  del ácido 4-m etoxi- 

3-aminobensoico,

la  (5 ' -  carbo m etoxi-2' -  olor o) - a n i l i  da del ácido 4-m etoxi-3-  

aminobenzoico,

la  (2* , 5 '- d im e t il-4 '- c lo r o )- a n il id a  d el ácido 4-nloror?3r ami-

10. nobensoico,

la  (3 ' , 5 '- d itr if lu o r o m e t il) - a n ilid a  del ácido 4- c lo r o -3-  

áminobenz o ic o ,

e l  1-benzoi iamino-4- (3 ' -amino)-b enz oilaminobenceno, 

e l  l-benzoilainino-4-  (4 ' - c lo r o - 3 *-amino )-benz.oi laminobenceno, 

15.  e l  1 , 4-  di cío r  o -  2-b eiiz o i  lamí no-5- ( 4 ' - c  lor o-3 ' -amino) -b enz o i  1 -  

aminobenceno.

Como ejemplos de aminas de l a  fórm ula (15) se c i­

tan:

20.
e l  l-am ino-2,5-dibensoilaminobenceno,

e l  l-am ino-2,5-di-(p-clorobem oilam ino)-benceno, 

e 1  l-am ino-2,5 -  d i- ( 2 ' ,  4'  -  dio lo rob enz.o ilam ino) -benc eno, 

e l  l-am in o-2 ,5-di-(4  '-carbom etoxibenzoilamino )-benceno,

25 .
Como ejemplos de aminas de la  fórmula ( 16) se c i­

tan:

la  d ia n ilid a  del ácido a m in o tereftá lico , 

la  d i-(p -c lo ro a n ilid a ) del ácido am in o tereftá lico ,
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10.

15.

20.

la b is - ( 2 ',5 '- d i c lo r o a n i l id a )  del ácido a o o n o te re ftá lico , 

la  d i-  (m-t r  i  fin o  r  orne t  i  la n i l i  da) del ácido am in o tereftá li co, 

la  d i-(  a lfa -n a ftila m id a ) del ácido am onotereftálico , 

la  d ia n ilid a  del ácido l-am ino-3,5-*bencendicarboxilico, 

la  d i- (p -c ío r o a n ili da) d el ácido l-am ino-3 , 5-b encendí car- 

b o x ílic o ,

l a  d i- (p-met ox ia n i l i  da) del ácido aminot ere f  t  á l i  co.

de acnerdo con la  invención se u t i l i z a  como m ateriales de 

p artid a , de p re fe re n cia  h alaros de ácido c a rb o x ilic o  de 

la  fórm ala

Para la  forma de r e a liz a c ió n  b) del procedimiento

en la  qu.e

indicada
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Estos se condensan de p referen cia  con aminobence- 

nos de la  fórmula

5 .

(18)
v -

^1

10.

15 .
en la  que

^1' X  ̂ y X, tien en  la  s ig n ific a c ió n  indicada.

20.

Para la  forma de re a liza d , ón c) del procedimiento 

de acuerdo con la  invención se u t i l i z a  como m ateriales de 

p artid a, de p referen cia  haluros de ácido d icarb oxilico  de 

la  fórmula.

N- -C0 C1

en la  que

Z
1 ' 3̂ .  tien en  la. s ig n if ic a c ió n  indicada.
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Estos se condensan en la  proporción molar 1 :2 , de 

p referen cia  con amino "bencenos de la  fórmula ( 18) .

La condensación entre lo s  h alaros de ácido carboxi- 

l ic o  del tip o  citado a l  p rin cip io  y la s  aminas se r e a l iz a  

5. convenientemente en medio exento de agua. Bajo e s ta  condi­

ción se e fectú a  ya generalmente en forma sorprendentemente 

rápida a tem peraturas, que se h a lla n  en la  zona de e b u lli­

ción de d iso lven tes orgánicos normales, como tolueno, mono- 

clor obenceno, di olor d) enceno, t r i  o lor obenceno, nitrobenceno 

10. y s im ila res . Para a c e le ra r  la  reacción  se recomienda en ge­

n e ra l u t i l i z a r  un agente l ig a  do r  de ácid o, como acetato só­

dico exento de agua o p ir id in a . Los colorantes obtenidos 

son en parte c r is ta l in o s  y en parte amorfos y se obtienen 

por lo  común en muy buen rendimiento y estado puro. Primero 

15 . es conveniente p r e c ip ita r  lo s  cloruros de ácido obtenidos

de lo s  ácidos carbo^dLlicos. Pero en muchos casos puede renun­

c ia rse  s in  daño a una p re c ip ita c ió n  de lo s  cloruros de ácido 

y la  condensación se efectú a  inmediatamente en la  prepara­

ción de lo s  cloruros de ácido c a rb o x ilic o .

20 . Según la  forma de r e a liz a c ió n  d) del procedimiento

de acuerdo con la  invención se alcanzan lo s  nuevos colo­

ra n tes , a l  copular e l  compuesto dL azoico de una amina de 

la  fórmula 6 ), en e sp e c ia l una de la s  de la  fórm ula 1 1 ) ,  

con un n a fto í de la  fórmula 7 ) .

25 . La copulación se r e a liz a  ventajosamente en la  forma,

que se combina continuamente en una tobera de mezcla 

una solución ácid a de l a  s a l  d iazó n ica  con una sa la ció n  

a lc a lin a  de lo s  componentes de copulación, para lo cual se
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efectu é  una copulación inmediata de lo s  componentes. Des­

pués de esto es de considerar que lo s  componentes d iazo ico s 

y lo s  componentes de copulación están  presentes en la  tobera 

de mezcla '.en dosis equimolares. Esto se efectúa, en la  tobe- 

5 . ra  de mezcla simplemente mediante con tro l de lo s  va lo res de 

pH de lo s  líq u id o s. En la  tobera, de mezcla se debe procurar 

también un fu erte  to rb e llin o  de la s  dos so lucion es. La dis­

persión de colorante originada, se extrae re cofriendo la  

tobera de macla y e l  colorante se separa, mediante f i l t r a ­

lo. ción.

Según la  forma de re a liz a c ió n  e) del procedimiento 

de acuerdo con la  invención se alcanzan lo s  nuevos colorantes 

a.l copular e l  compuesto di azoico de una amina, de la  f&mula.

4 ) oon un n a fto l de la  fórmula 9 ).

15 . En lo s  compuestos de la  fórmula 9) s ig n if ic a  A de

p referen cia  e l  r a d ic a l de una amina de la  fórmula

20. HN
/ R e

en la  que

Rg s ig n if ic a  un âtomo de hidrôgeno o un ra d ic a l 

a lq u il ic o , y

Ry s ig n ifica . un ra d ic a l a lq u il ic o , 

y en donde asimismo lo s  ra d ica le s  Rg y Ry pueden formar
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Si -fh" *3

junto con e l  á-tomo de nitrógeno un a n illo  h e te ro c ic lio o .

Como ejemplos se c ita n  lo s  ra d ic a le s  de metí lamina, d im etil- 

amina, d ietilam in a, dietanolam ina, p irro lid o n a , pipeñdina 

o m orfolina. Los compuestos de la  fórmula 9 ) se pueden ob- 

ten er mediante reacción  de lo s  compuestos de la  fórm ula 7) 

con formaldehido y una amina prim aria o secundaria.

En la  copulación  se desdobla e l  r a d ic a l  -CH^A y 

entra en su lugar e l  grupo azo. La copulación se r e a l iz a  

de p referen cia  en medio ácid o.

10. Los nuevos coloran tes muestran pigmentos v a lio s o s ,

que se pueden u t i l i z a r  para la s  d ife ren tes  a p licacio n es de 

pigmentos, por ejemplo en forma finamente d ivid id a  para 

te ñ ir  seda a r t i f i c i a l  y  v isco sa  o é te re s  y á ste re s  de ce lu lo ­

sa o de superpoliamidas o b ien  su perpoliu retan os o p o lié s te -  

15 . re s  en la s  masas de h ilad o , a s i  como para la  preparación

de la ca s  o formacbres de la ca s  teñ id o s, soluciones y productos 

de a c e t i lc e lu lo s a , n itro ce lu lo sa ,, r e s in a s  n atu ra les o a r t i ­

f i c i a l e s ,  como re s in a s  de p olim erización  o de condensación, 

por ejemplo am inoplastos, re s in a s  a lq u id ica s , fen op lasto s,

20. p o lio le f in a s , como p o lie s tir e n o , cloruro de p o liv in i lo , 

p o lie t ile n o , p olip ro p ilen o , n i t r i lo  p o l ia c r i l ic o ,  goma, 

casÉina, s i lic o n a  y res in a s de s i lic o n a . Además se pueden 

u t i l i z a r  ventajosamente en la  preparación de lá p ic e s  de co­

lo r ,  preparados de cosmética o p lacas para lam inar.

25+ En. lo s e  jemplos s ig u ie n te s , la s  p a rtes, mientras

no se indique lo  con trario , s ig n if ic a n  p artes en peso, 

lo s  porcen tajes tan tos por ciento sobre e l  peso, y la s  tem­

peraturas se indi, can en grado s C e ls iu s .
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EJEMPLO I*

ÍÓ8 p artes ¿Leí coloran te, que se obtiene mediante 

copulación de ( 2 '- c lo r o - 5 '- tr if lu o r o m e til) -a n ilid a . del á c i­

do 4- 8.mino-3-n itrobenzoico  diazoado en ácido a oótico g la -  

5. c ia l ,  ácido c lorh íd rico  y n it r i t o  sódico con ácido 2„3 -oxi- 

n a fto ic o , se calien tan  de 115 a 120° bajo a g ita c ió n  y duran­

te  3 horas, en mezcla con 3500 partes de o-diclorobenceno,

4- partes de dimetilfarmsmida y 32 p artes de cloruro de t i e ­

n ilo . Tras e l  enfriado de la  mezcla re a cc io n a l se a ís la  

10. e l  cloruro de ácido m onocarboxílico, precip itad o  en for­

ma. de c r is ta le s  a modo de agujas ir re g u la r e s , de la  fó r­

mula

25 .  mediante f i l t r a c ió n , se la v a  con un poco de o-diclorobtence- 

no y benceno f r ío s ,  y se seca en vacio a 50-60°. 9,5 par­

te s  de este cloru ro  de ácido monocarboxílico dé colorante 

monoazoico se ca lien tan  durante 12 horas de 140 a I450 en
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mezcla con 5 ,4  p artes de ( 3 '- ir i í lu o r o m e t il) - a n il id a  de 

ácido 4—cloro-3-am inobenzoico en 350 p artes de o -d ic lo ro - 

benceno.

A continuación se f i l t r a  c a lie n te  e l  pigmento d i f i -  

5 . cilm ente so lab le  que se separa en forma de agujas delgadas 

y curvadas y se lava  en o-dicloro!enceno c a lie n te , metanol 

y  agua ca lie n te  y se seca en vacio  a  70- 80° . E l colorante 

obtenido de la. fórmula

10.

representa un pigmento anaranjado, que es  desde d ifíc ilm e n te  

so lub le  a in so lu b le  en d iso lven tes u su ales y que t iñ e  lámi­

nas de cloruro de p o li  v in i lo  en tonos anaranjados b r i l la n te s  

de so lid e z  c a r a c te r ís t ic a  a la  luz y  a  la. m igración.
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En forma correspondiente,como se describe en lo s  

párrafos 1 y 2, pueden hacerse reaccion ar lo s  ácidos mono- 

oarb oxilico s de colorantes monoazoicos ob ten ib les a p a r t ir  

de lo s  componentes diazoicos binuoleares de la  columna. I y 

5. de lo s  componentes de copulación de la  columna I I  de la  s i ­

guiente ta b la , sobre lo s  coloruros de ácido monócarboxilico 

de colorante monoazoico oon 1 mol de la s  monoaminaa aromá­

t ic a s  indicadas en la  columna I I I .  La. columna. IV in d ica  

lo s  tonos de co lo r  de la s  láminas de cloruro de p o liv in ilo  

10. preparadas con lo s  pigmentos.

I  I I  I I I  IV

15.

20 *

25 .

(2 * -olor o -5 ' - t r i - ácido 2 ,3 -o x i ( 4 '- c lo r o )- a n il id a  anaranjado
flu ro m e til)-a n i-  
l id a  del ácido 4- 
am ino-3-nitr ob en- 
zoico

n afto ico del ácido 4 -oloro- 
-3-am ino-benzoi co

!t tt ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) - a n i-  "
lida. del ácido
4-cloro-3-am ino-
benzoico

tt tt (2*,5 '- d ic lo r o ) -
a n ilid a  del ácido 
5-amino-2,4 - di clo- 
robenzoico

tt tt (2 *,5 '- d ic lo r o ) -
anilida. del ácido 
4-m etoxi-3- 9JBino- 
benzoioo



I I I IVI I I

5 ( 2 '- c lo r o - 5 ' - t r i - àcido 2 ,3 -o x i- (3 * - t  r  i f  lno r  orne t  i  l)  - anaran­
fin o  rome t i l )  -a n i-  
l id a  del àcido 
4-am ino-3-nitro- 
benzoioo

n afto ico a n ilid a  del ácido - 
4-metoxi-3-amino- 
benzoico

jado

6 tt tt 2-amino-^, 4 -ü a.ce- tt

- - tilaminobenoeno -

7 tt tt d i-  ( 4 '- oloro fe n i 1 - tt
- amida) d el ácido 

5-amino i  so f  t  á .li co
**

8 n tt 2-amino—1 ,4 - d i- tt
** (4 ' -  c lo r  o-b enzoi- 

lamino) -benceno

9 « tt 2 , 5-d ic lo r o -4- ( 4 ' - tt
clo r o -3 ' -amino) -  
bcnzoi lam ino-1- 
b en z o i  laminob ene eno

10 tt tt 2 , 5- d ic lo r o -4- n
-  (4 ' -m etoxi-3 ' -ami- 
no )-benz oilam ino- 
1-benz oilaminob en­
ceno

11 tt tt 2 ,5- d ic lo r o -4- ( 4 ' - tt
clo r o -3 ' -amino)-  
benzo i  lamino^.- (4 
cloro)-b en zoilam i- 
nobenceno

12 tt tt 2 ,5 - di c lo ro -4- ( 5 ' - tt
am.ino-2' ,4 '- d io lo -  
ro )-benzoilam ino- 
- l - ( 4  "-o lo r o) -b en zoi- 
laminabenceno
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13 (3 '-tr iflu o ro m e - àcido 2 ,3 -o x i- 2 ,4 ,5 - t r ic lo r o -  anaranjado
t i l ) - a n i l i d a  del 
ácido 4-amino-3-  
nitrobenzoico

na.ftoico (4 '-m eto xi-3 ' -  
amino )-benz.oila- 
minobenceno

14 tt tt 3 - tr i i  luorom etil- tt
-  ( 4 ' -me t  i 1- 3 ' -ami­
no ) -b enz oi lamino- 
benceno

15 tt tt 3 - t r i f  luorom etil- tt
- ( 4 '-met ilm er capt o- 
-3 *-amino)-benz o i1- 
aminobenceno

16 tt tt 2 ,5 -d ic lo ro -(4 '-m e - tt
toxi-3 '-am ino )-
-beHzoila^^inoben-
ceno

17 !t tt 2 ,5- dimet i l - 4- cloro- tt
*- * (4 ' - c lo ro -3 ' -amino)-  

b enz o i  laminob enc eno

18 tt tt 2 , 5-  di c loro- ( 4 ' - c lo - tt
ro-3 '-am ino)-benzoi- 
lamino benceno

*,

19 tt tt 3- t r i f  luorom etil- tt
( 4 '- c lo r  o-3'-amino )-  
benzoilaminobenc eno

20 tt tt 3 -tr if lu o ro m e til- tt
- ( 4 '-meto x i - 3 ' -amino) 
benzol laminob enceno

21 tt « 4-  clo  r o -(4 ' - ciò r o- 
3 '-amino )-b en zo ila- 
minobenceno



I I I I I IV

5 .

10.

15 .

20.

25 .

22

23

(3 '-triiIn o ró m e- ácido 2 , 3- o x i-  2 , 5- d ic lo r o - ( 5 ' -  anaran
t i l ) - a n i l i d a  del n a fto ico  
ácido 4-amino-3-  
n itrobenzoico

tt tt

a m in o -2 ',4 '-d ic lo -  jado 
ro)-benzoilam ino- 
benceno

2 , 5-d ic lo r o -4- ( 4 ' -  "
m etoxi-3 '-am ino)- -
benz oilam ino-1- 
b enz o i laminob en­
ceno

24 2-am ino-l, 4-d iace- 
tilsminobenceno

25 ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) -  
a n ilid a  del ácido 
4-am ino-3-niiro- 
benzoico

26 "

27 tt

28

5 ,8 -d ic lo ro -(4 '-m e to x i-  rojo  
- 3 '  -amino)-b enzo i -  
laminonaftalina.

3-triflu orom e*til- anaran- 
- ( 5 ' -am ino-4' -me- j ado
t o x i - 2 '- c l o r o ) -  
-b  enzo ilaminob en­
ceno

3 -irifln o ro m e iil-  
( 4' -metilmer capt o - pardo 
-3 '-am in o)-b  enzo i  1- 
-aminob enceno

2 ,5 -d ic lo r o - (5 '-  anaran- 
a m in o -2 ',4 '-d íc lo - jado 
ro ) -b  enzo ilamino- 
benceno 3 -tr if lu o ro -  
mei i  1 - ( 4 ' -me *t o x i - 3 ' -  
amino) -b enzoi lamino- 
benceno

29 tt tt 3 - i r i í  lnorom etil- 
- ( 4 '-m eio x i-3 ' -  
ami no)-b en zo ila­
mino benceno
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30 ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) - ácido 2, 3 -o x i- 2-cloro-5-*triflu .o- anaran­
5 . a n ilid a  del ácido n afto ico r  ome*t i l -  (4 ' -me*t o x i- jado

4-amino-3-ni*tro- - 3 '-amino)-ben zoi-
benzoico laminobenceno

31 o tt l - ( 4 !-m etoxi-3 ' - tt
amino)-b enzo i l a -  
m inonaftaliña

**

10. 32 tt tt 2 , 5- d ic lo r o - ( 4 ' - tt
m etoxi-3 ' -amino)- 
benzoilaminoben-
ceno

33 t! tt 2 , 4 %5- t r i c lo r o - ( 4 ' - tt
m etoxi-3 '-amino)-  
benzoilaminoben-

**

15 . ceno

34 tt !) 3 -tr if lu o ro m e til- tt
-(5 '-a m in o -2 ',4 '-  
d ic lo ro )-b e n zo ila -

-

minob enceno

35 !t tt 2 , 5- d ic lo r o - ( 4 ' - !t

20.
*" c lo r o -3 ' -amino)-  

benzoi lamí nob en­
-

ceno

36 tt tt ( 2 ',5 '- ó lc lo r o ) - rojo
fenilam ida d e l-á c i­
do 4-m etoxi-3-amino- 
bencensulfónioo

25 . 37 t! tt 2 ,5 - dimei i l - 4-  (4' - tt
cloro)-benzoilam ino-
-1-aminobenceno

38 tí !! 2 , 5- 6io lo r o -4- ( 4 ' -
c lo ro -3 '-amino)-ben­
zo i lam ino-l-b enz o i  1- 
aminob enceno
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5.
39 (2* ,5 '-d iclo ro )- ácido 2 ,3 -o x i- 2 , 5- d ic lo r o -4-

a n ilid a  d el ácido n afto ico (4 '-m etoxi-3 *-
4-am ino-3-nitro- amino )-b en zo ila -
benzoico m in o-l-b en zoil- 

aminob enceno

40 tt tt 2-m etoxi-4-benzoi
- - lamino -  5 -  o lo r  o -

10.
-  1-amino b e nceno

41 tt tt 2 , 5- d io lo r0-4-
** ( 5 '-am in o-2 ',4 '-  

d ic lo ro )-b en zo i-
lam ino-l-benzoi- 
lamino benceno

42 tt tt diíen ilam ida del
15. ácido 2-amino- 

t e r e it à l ic o

43 tt tt 2 ,5-d im e til-4-
* (5'-am ino-2' , 4 ' -  

d ic lo ro )-b en zo i-
lam in o-l-b en zoil-
aminobenceno

20. 44 ( 3 ' , 5 '- d i t r i - tt 2 , 5- d ic lo r o -4-
ilu o ro m e til)- - - ( 4 '- c lo r o - 3 ' -
a n ilid a  d el á c i­ amino ) -benz.oila-
do 4-amino-3- n i - mino -  1-b e nz o i1-
trobenzoico aminobenceno

45 tt tt difenilam ida del

25.
ácido 2-aminote- 
r e f t á l ic o

46 ( 4 ' -  c lo ro )-an ili- tt 2 , 5- d ic lo r o -4-
da del ácido 4- -(4 '-o lo ro )-b e n -
am ino-3-nitro- zoilam ino-l-am i-
benzoico nobenceno

anaranjado

pardo

ro jo  ana­
ranjado

anaran­
jado

tt

]<

am arillo
anaranjado

pardo
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i i l in IV

5 .

IO.

15.

20.

25 .

47 ( 2 '- c lo r o - 5 '- t r i -  
fìn o ro m e til)-a n i- 
l id a  del àcido 4-  
am ino-3-niiroben- 
aoico

àcido 6-bromo- 3 -triflu .o ro m etil-  
2 ,3- o x in a f io i-  ( 4 ' -c lo ro -3  ' -amino ) -  
co -benzoilaminobenceno

anaran­
jado

48 3- t r i f  luorom eiil- "
- ( 4 '-m eio xi-3 *- 
amino )-b erzo i la ­
mi nobenceno

49 ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) -
a n ilid a  del àcido 
4-am ino-3-niiro-
bens.oico

50 3 -trifIn o ro m eii l -  
(4 '- c lo r o - 3 '-am ino)- 
benz oilaminobenceno

51 ( 2 '- c lo r o - 5 '- t r i -  
flu o  romei i l )-a n i-  
l id a  del àcido 4-  
am ino-3-niiroben- 
zoico

52 ( 3 '- ir i f ln o r o m e ii l) -  " difenilam ida del
—fenilam ida del d e i-  - àcido 2-aminoie-
do 4-am ino-3-niiro- r e f ià l io o
bencensulfdnico

àcido 6-bromo- 2-am in o-l,4 -d i- 
2 ,3 -o x ih afio io o  (4 '-c lo ro b en zo i- 

lamino)-benceno

53 ácido 6-metoxi- 
2 ,3 -ox in afio ico

54 ( 2 '- c lo r o - 5 '- t r i -
fIn o ro m e iil)-a n i- 
l i  da del àcido 
4-am ino-3-nitro- 
benzoico

3- i  riflu oro m eii 1- 
- ( 4 ' - c lo ro -3 ' -am i- 
no)-benzoilam ino- 
benc eno

H

!t

ro jo  ana­
ranjado

rojo
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5 .

10.

15.

20.

25.

55 (3 '- tr iílu ro m e - ácido 2,3-oxi- 
t i l) - fe n ila m id a  n a íto ico
del ácido 4-a.mi- 
no-3-ni$robencen- 
snlfónico

56

57

H

tt

3 -tr if ln o ro m e til-  anaren- 
-(4 '-cloro-3 '-am in o)- jado 
benz oilaminobenceno

diien ilam ida del 
ácido 2-am inoteref- 
t á l ic o

2,5 -  di cloy o -4 - (5 ' -  
a m in o -2 ',4 '-d ie lo -  
ro ) -b enz o i  lamino - 1 -  
benzoilaminobenceno

58 ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) -
femilamida del 
ácido 4-amino-3- 
n itrob  encensnlf 6- 
nico

2 , 5 - d i c l o r o - 4 - ( 5 ' -  
-a m in o -2 ' , 4 ' - d i c l o ­
ro  ) -benz o ila m in o -1 -  
b enz o i  lamino b ene eno

59 difea i  lamí da. del 
ácido 2-am inoteref- 
tá l ic o

60

61 ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) -  
a n ilid a  del ácido 
4-am ino-3-nitro- 
benzoico. " '

62 "

3-trifluorometil- 
-(4'-metoxi-3'-ami­
no ) -b enz oilamino- 
benceno
2-cloro-5-triíluoro- 
me*til-(4'-clar o-3'- 
amino) -benz.o i lamino- 
benceno
2-cloro-5-carbom e-
toxi-(4'-olor o-3'- 
amino)-benzoilami­
nobenceno



63 (2* ,5',-diclorq)- ácido 2 ,3 -o x i- 3 ,5 - d itr iíIn o ró ­ anaran­
a n ilid a  del ácido 
4-am ino-3-Ritro- 
bencensnlf dni co

n afto ico me t  i l - (4 '-m etoxi- 
3 '-amino )-benzoi- 
laminobenceno

jado

64 tt tt 3 -tr iíln o ro m e til- tt
(4 '- m e t il-3 '-ami­
no )-benzoilam ino- 
b enceno

65 n n 2 ,5 - dime t i  1 -  4- o lo - n
r o - ( 4 '- c lo r o - 3 *- 
amino) -b enzoilam i- 
nob enceno

66 tt tt 3—tr if ln o r o m e til- tt
- l - ( 5 '-am ino-4 ' -
m etoxi-2^ -cloro)- 
benzo ilaminoben- 
ceno

67 tt tt a lfa - n a f t i  lamí da. tt
del ácido 4-me- 
t  o x i - 3- aminoben­
zoico

68 tt tt b et a-naí't ilam i da. tt
del ácido 4-me-
toxi-3-am inoben-
zoico

69 tt tt 2 , 5-d im e til-4- tt
clo ro -(4 '-m eto x i- 
3 '-amino b enzo i l a ­
mino benceno

70 tt !! a l í a - 5 ')8  '- d ic lo r o -  
n aftilam id a  del 
ácido 4-m etoxi-3-  
aminobenzoico

ro jo



I II I I I IV

71 (2' ,5 '- a ic lo r o ) - ácido 2 ,3 -o x i- 3- c lo r  o -  ( 4 '-m etoxi- anaran­
5 . a n ilid a  del ácido na.it o ico 3 ' -amina) -benzo i  lar- jado

4-aminc- 3-n i t r  o -  
bencensnlfónico

mino "benceno

72 tt tt 4- f  eni 1 -  (4 ' -m etcxi- tt

** - 3 ' -amino) -b e n zo ila - 
minobenceno

10 . 73 tt tt 4 -cío r o - (4 '-meto x i -
- 3 '-amino)-b enz o ila -  
minobenceno

74 0 tt 4-acet i  lam ino-(4' - n

m etoxi-3 '-am ino)- 
benzoilaminob enceno

15*
tt tt 5 -clo ro -2 -m etil- tt

( 4 '-me to x i - 3 '-amino)- 
benzoilaminobenceno

-

76 tt tt 5 -clo ro -2 -m e til- tt
(4 '-c lo ro -3 '-a m in o )-
benzoilaminobenceno

77 tt tt 2 ,5-d iclo ro-(4 '-m e­ tt

20. t í  1-3 ' -amino) -b enzoi- 
laminobenceno

-

78 tt tt 2- c lo r o - 5- m e til- ( 4 ' - tt
m e til-3 ' -amino)-b en- 
zoilaminobenceno

79 tt n a n ilid a  del ácido tt

25 .
4-m etil-3-am ino-
benzoico

80 tt tt a n ilid a  del ácido «
*- * 5-aíiino- 2 ,4-  di cloro­

benzoico
-
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5 .

10.

15 .

20.

25 .

1 11 111 IV

8 l (2* ,5 '- d ic lo r o )- ád. do 2y3-oxi- 3-carbom etoxi-(4 ' - anaran-
anilida. del ácido n afto ico c lo ro -3 ' -amino) - jado
4-am ino-3-nitro- benzol lamí noben-
bencensulfóni co ceno

82 H n 5- carb ometo x i -  2- tt
* m etoxi-(4 ' - olor o- 

- 3 ' -amino) -ben zol-
laminob enceno

83 tt tt 3 ,5 - d itr if lu o r o - tt
me t  i  1- (4 ' -  cío r  o- 
-3 ' -am ino)-benzoi-
laminobenceno

84 (4 '-m e to x i)-a n i- tt 2 , 5- d ic lo r o - ( 5 ' - M
lida. del ácido - amino-2' , 4 '- d ic lo - -
4-am ino-3-nitro- ro ) -b e nz oi lamino-
benzoico benceno

85 (2 * ,5 '-d im etoxi- tt 2 , 5-d ic lo i-o -(5 ' - pardo ro -
4 '- c lo r o )- a n il id a - amino-2' , 4 '- d i - j iz o
del ácido 4-amino- c lo ro ) -bens oi la -
-3 -n itrob en zoi co minob enceno

86 (5 '-c lo ro -2 '-m e - tt 4-benz o ilam ino-1- tt
to x i) - a n ilid a  del - aminobenceno -
ácido 4-amino-3-ni- 
trobenzoico

87 tt tt a n ilid a  del ácido anaranjado
4-cloro-3-am ino- 
benzoico

88 tt tt 2 , 5- d ic lo r o - ( 5 ' - tt
amino-2' ,4 '- d ic lo ­
ro )-benzoilam ino-
benceno

89 tt tt a n ilid a  del ácido tt
4-metoxi-3-amino-
benzoico

<
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EJEMPLO 2 .

13,5  p artes del colorante monoasoico, que se obtiene

mediante copulación de ácido 4-am ino-3-nitrobenz.oico d iazoa- 

do en ácido a cé tico  g la c ia l ,  ácido c lo rh íd rico  y n i t r i t o  

5 . sódico con 3 " -tr iflu o ro m e tila n ilid a . del ácido 4 - c lo r o - 3-

( 2 ' -h i  ore x i - 3 ' -n afto  i 1) -aminob enzoi co , se ca lien tan  a r e f lu ­

jo baj o  a g ita c ió n  durante 3 horas y de 115° a 120° en mez­

c la  con 200 p artes de o-diclorobenceno, 0,3 p artes de dime- 

tilform sm ida y 4 ,3  p artes de cloruro de t io n i lo .  Tras e l  

10. enfriado de la  mezcla reaccion al se a ís la  mediante f i l t r a ­

ción e l  cloruro de ácido m onocarboxílico, precipitad o en 

forma de c r is ta le s  a modo de agujas reg u lares, de la  fórmula

15.

!)
N

20

se la v a  con o diclorobenceno y benceno un poco f r ío s  y  se 

seca, en vacio  4e 50 a 60° .  1,39  p artes de este  cloruro de

ácido monocarboxílico de*colorante monoazoico se ca lien tan
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durante 1 2  horas de 140 a  145°) en mezcla con 0 , 5  p artes de

3 , 5 -*6 itrif lu o ro m etilan ilin a  en 150 p artes de o-dicloroben- 

ceno. A continuación se f i l t r a  c a lie n te  e l  pigmento d i f í ­

cilmente soluble que p re c ip ita  c r is ta lin o  y se la v a  con 

5 . o-diclorobenceno c a lie n te , metanol y  agua ca lie n te  y s e  seca 

en vacio de 70 a 80°. E l colorante obtenido de la  fórmula

representa un pigmento anaranjado, que es desde d i f í c i l ­

mente so luble a in g )lu b le  en lo s  d iso lven tes usuales y que

tiñ e  láminas de cloruro de p o liv in ilo  en tonos anaranjados 
25#

b r i l la n te s  de so lid ez  c a r a c te r ís t ic a  a  l a  lu z  y a  la  migra­

ción.

En forma correspondiente, como se describe en e l 

párrafo 1 , puede hacerse reaccion ar lo s  cloruros de ácido
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3  % ,

monocarboxílico de colorante monoazoioo obten ib les a. 

p a r t ir  del ácido am inocarboxílico diazoado de la  columna I  

y lo s  componentes de copulación de la  columna I I  de la  s i ­

guiente ta b la  con 1  mol de la s  monoaminas arom áticas in d ic a -

das en la  columna. I I I .  Los pigmentos obtenidos dan en c lo ­

ruro de p o liv in i lo , t in c io n e s  anaranjadas de so lid e z  carac­

t e r í s t i c a .

1 0 .
1 1 1 1 1 1

1  ácido 4-a.riino- 3 "-triIlu orom e- á ste r  m etílico  del ácido 
benzoico ' t i l a n i l i d a  del 4-cloro-3-am inobenzoico

ácido 4- oloro-
1 5 . 3 - (2 '- h id r o x i- 3 '-

n a íto il)-a m in o -
bensoico

2 H !!

3 )) tt

4 tt tt

5 ?t M

6 ti ñ

7 ti ñ

3 y 5 -d it r io  f  luormet i la n i  lin a

5 - t r i f  lu o ro m etil-2 -cloro a- 
n ilin a

3- t r i f  lu o ro m etilan ilin a

4 - aoe tilam ino a n ilin a

2 .5 -  d ic lo ro a n ilin a

2 .4 .5- t r i  cloro a n ilin a
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3 ̂
EJE.ÍPLO ___^

22  p artes del co lo ra n te  monoazoico, que se obtienen 

mediante copulación de ácido 4- 3.mino-3-nitrobenzoico diazoa­

do en ácido a cético  g l a c i a l ,  ácido c lo rh íd rico  y n it r ito  só- 

5 . dlco con 2 '-c lo ro -5 '-o a rb o x ia n ilid a  d el ácido 2 -o xi-3 -n af- 

to ic o , se calien tan  de 1 1 0  a 1 2 0 ° bajo  a g ita c ió n  y du­

rante 2 horas en mezcla con 200 p artes de o-diclorobenceno, 

0,5 partes de dimetilformamida y 13 p artes de cloruro de 

t io n i lo .  Tras e l  enfriado de la. mezcla rea cc io n a l se  f i l t r a  

1 0 . e l  cloruro de ácido d icarb ox ílico  c r is ta lin o  de la  fórmula

25. se lava luego con benceno y se seca en vacio a 50°. 16,4 par­

te s  de este  cloruro de ácido d ica rb o x ílico  de colórente mo- 

moazoico se calien tan  de 140 a 145° durante 1 2 : horas en mezcla 

con 1 1  p artes de áster m etílico  deí ácido 4-o lo r o - 3-aminoben- 

zoico en 700 p artes de o-diclorobenceno. A ooit inunción se
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f i l t r a  ca lie n te  e l  pigmento d ifíc ilm e n te  soluble que p re c i­

p ita  y  se la v a  con o-diclorobenoeno ca lie n te , metanol y 

agua c a lie n te  y se  seca de 70 a 80° en vacío . 31 colorante 

obtenido de la  fórmula.

5.

1 0 .

15 .

2 0 . representa un pigmento anaranjado, que es de d ifíc ilm en te  

so lublé a in so lu b le  en lo s  d iso lven tes u su a les. Tiñe la s  

láminas de cloruro de p o liv in ilo  en tonos anaranjados b r i­

lla n te  de so lid ez  c a r a c te r ís t ic a  a la  lu z  y a. la  m igración.

3n forma correspondiente, como se describe en e l  pa- 

25. rra fo  1 , se pueden hacer reaccion ar lo s  ácidos d ic a rb o x ílí­

eos de colorantes monoa.zoicos o b ten ib les a p a r t ir  de lo s  

componentes d iazoicos de la  columna I  y lo s  componentes de 

oopulación de la  columna I I  de la  sigu ien te  ta b la , sobre
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lo s  cloruros de ácido carb o xílico  con 2 moles de la s  monoami- 

nas aromáticas indicadas en la  columna I I I .  Los pigmentos 

obtenidos dan en cloruro de p o liv in ilo  tin c io n e s  anaranja­

das de so lid ez  c a r a c te r ís t ic a .

5.

I  I I  I I I

10. i  ácido 4-amino- 2 '- c lo r o - 5 '- c a r -  á ste r  m etílico  del
3-n itrobenzoico  b o x ia n ilid a  del ácido 4- c lo r o - 3-amino- 

ácido 2 -o x i-3 - -benzoico 
n a fto ico

2 M n 3 - t r i f  luorometi la n i lin a

3 i) tt 2 , 5-  di cío ro ani lin a

15 . 4 t) it 5- tr iC  lu o ro m etil-2-
- cloroanilina.

2 0 .
EJEMPLO 4.

32,6 partes de ( 2 ',5 '- d ic lo r o ) - a n il id a  del ácido 

3-nitro-4-aminobenzoioo se suspenden en 300 p artes de á c i­

do a c é tico  g la c ia l ,  se tra ta n  con 30 partes a l  30% de ácido 

2$, clorh íd rico  y de 0 a. 5° se d ia zo a  con 29 partes de solución 

de n it r it o  sódico 4n. "Después de 30 minutos se d iluye con 

400 partes de agua helada, se f i l t r a  y se hace caer 

la  so lución  d iazoica c la ra  de 10  a 15° en una solución de 

51 partes de (3 "- tr ií lu o m e tila n ilid a )"d e l ácido 4-m etoxi-3-
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3

5.

10 *

2 0 .

—̂  .

( 1  '-dim et ilaminomet i l - 2 ' -h í  droxi-3 ' -n a fto i  lamino) -b ens o ic o 

en 2500 p artes de agua y 4b p artes de ácido c lo rh íd rico  2n. 

Luego se n e u tra liz a  con solución  de acetato  sódioo h asta  un 

v a lo r  de pH de 4,5 a 5 y se a g ita  durante 14 horas de 10 a.

2 0 ° . Tras e l  f i l t r a d o  a la  trompa y lavado con agua, se sus­

pende la  t o r ta  del nuche en 250  p artes de ácido clorh íd rico  

5n, se d e s líe  durante 1  hora a temperatura ambiente, se f i l ­

t r a  y se lava  con ácido c lo rh íd rico  diluido y agua. E l p ig­

mento se t r a t a  con 700  p artes de p ir id in a , durante 2 horas 

en baño maria h irv ie n te , se f i l t r a  c a lie n te , se la v a  con p i­

r id in a , e tan o l y agua ca lie n te  y se  seca de 70 a  80° en v a cio . 

Se obtiene un polvo granulado blando, de color ro jo  "anaran­

jado, que es muy d ifíc ilm en te  soluble en d iso lven tes orgá­

n ico s y t iñ e  láminas de dLoruro de p o liv in ilo  en un único 

r o d illo  en to n o s  anaranjados de muy buena so lid ez  a la  mi­

gración y a la  lu z . E l pigmento obtenido posee la  fórmula, 

sigu ien te



EJEMPLO 5.

32,-6 partes de ( 2 ',5 '- d ic lo r o a n ilid a )  del ácido 

3-nitro-4-am inobenzoico se suspenden ca lie n te s  en 100 par­

te s  de ácido a cético  g la c ia l  y bajo a g ita c ió n  se dejan 

a f lu ir  a 60 p artes de ácido c lo rh íd rico  a l  30%, luego se 

diazoan a -5° con 25 partes de solución de n i t r i t o  sódico 

4n y se f i l t r a  c la ro .

Por o tra  parte se d isu elven  en f r ió  50,0 partes 

de 3 "-triflu .om etilan d .lida d el ácido 4—m etoxi-3- ( 2 '-h id r o x i-  

3 '-naftoil)-am inobenzoico  en una mezcla de 50 p artes de bu­

tano 1 , 200 p artes de m onoetiléter de e t i l e n g l i c o l  y  10 0  par­

te s  de l e j í a  de sosa a l  30%. Las dos so lu c io n es , en caso de 

necesidad t r a s  d ilu ció n  con agua, se sum inistran continua­

mente en t a le s  proporciones de d osis a una tobera de m ezcla, 

que a l l í  hace c o in c id ir  dosis equimolares de lo s  componen­

te s  diazoico y de copulación. La copulación se efectúa, in ­

mediatamente. Mediante regulación  de la  entrada de la s  solu­

ciones se cuida de que e l  v a lo r  del pH en la  tobera de mez­

c la  se h a lle  en tre  4,5 y 6 , 0 . La tem peratura se puede b a ila r  

entre 35 y 40°. Esta se regula  mediante ad ición  de agua a. la s  

soluciones d e 'lo s  componentes. La suspensión de (plorante 

originada se f i l t r a  y se lava  e l  residuo d e l f i l t r o ;  luego 

se diluye por último con una mezcla., que consta de 20 partes 

de agua, 120  partes de m onoetiléter de e t i l e n g l i c o l  y 10 0  

partes de o-diclorobencenñ y se f i l t r a  a unos 100°. E l re­

siduo se lava, primero con C e llo so lv e , luego con métanol, y 

por últim o con agua y se seca en v a c io , de 70 a 80°. E l co­

loran te obtenido en buen rendimiento corresponde en m atiz, 

pureza, d ispersión  fin a  y propiedades de so lid e z  a l  producto 

obtenido de acuerdo con la  ta b la  ejemplo 29.
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Una dispersión  f in a  especialmente buena Reí coloran­

t e  y  condiciones de copulación especialm ente adecuadas se 

ob tien e, a l  ceder a la  solución  de lo s  componentes d ia zo i­

cos y/o de lo s  componentes de copulación, un humectante 

5 . aniónico o no ionógeno, por ejemplo la  s a l  sódica del ácido 

N-bencil-mu-hept ade c ilb  encimi dazo 1 -  d isu lfó n i co.

EJEMPLO ó .

65 p artes de cloruro de p o liv in i lo  e s ta b iliz a d o ,

1 0 . 35 partes de f ta la t o  d io c t í l ic o  y 0 , 2  p artes del colorante

obtenido de acuerdo con e l  ejemplo 1 , párrafo 2 , se d eslíen  

conjuntamente y luego se laminan en v a iv é n  durante 7  minutos 

a 140" sobre una calan dria  de dos r o d i l lo s .  Se obtiene una 

lámina te ñ id a  de color naranja de muy buena so lid ez  a l a  lu z  

y  a la  m igración.
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D escrito e l  invento se declaran- nuevas y de propia, 

invención la s  sigu ien tes re iv in d ica c io n es, con p riorid ad  de 

la s  demandas de pa.tentes su izas No 3621/64 del 20 de marzo 

de 1964 y N° 1 6 6 2 / 6 5  del 8 de feb rero  dé 1965, existiendo en 

ambas unidad de invención.

1 . Procedimiento para la  preparación de pigmentos 

monoazo ic  o s , de la  f  órmula.

10

'N=N-R -Y-NHR 
4

/
Z

15. X-R,5

en la  que
20 s ig n if ic a  un r a d ic a l bencónico, que muestra un 

grupo n itro  en p osición  orto a l  grupo azo,

sig n ifica , un r a d ic a l  n a fta lín ic o , en e l  que 

lo s  grupos azo, oxi/de amida de ácido carboxí 

l ic o  se h allan  en posición  1 , 2 , 3 ,

Rg s ig n if ic a  un r a d ic a l  bencónico,

y R̂  s ig n ific a n  ra d ic a le s  a r i l i c o s ,

25
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5.

X s ig n if ic a  un grupo de amida de ácido c a rb o x ili-

co o de ácido su lfó n ico ,

Y s ig n if ic a  un grupo -C0- o -SO^- y

Z s ig n if ic a  un átomo de h id r 6gaio o un grupo de

la  fórmula -X -R -,
5

caracterizado porque

a) se condensa un haluro de ácido c a ro o x ílic o  de colorante 

1 0 . a zo ico , exento de grupos ácidos que se hacen so lubles en 

agua, y  de la  fórmula.

15.
N=N-R^-Y-NHR,

R,. -0H

COHal

2 0 .

en la  que

R^, R̂  e Y tien en  la  s ig n if ic a c ió n  ind icada, y

Rg s ig n if ic a  un r a d ic a l n a íta lin ic o , en e l  que

2^̂  lo s  grupos aso, o x i, y de haluro de ácido

carb o xilico  se M ilá n  en p osición  1 , 2 , 3 ,

con una mono amina exenta de grupos ácid os que se hacen so­

lu b le s  en agua, de la  fórm ula
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Z

H

X-R5

en la  que

R^, R^, X e Y tien en  la  s ig n if ic a c ió n  a rrib a  in ­

dicada,

o

b) se condensa un haluro de ácido monocarboxllico de colo­

ran!: e agoico, exento de grupos ácidos que se hacen solubles 

en agua, de la  fórm ula

N=N-R. COHal< OH
R,

OONH-R̂

con una a.rilamina exenta de grupos ácidos que se hacen solu­

b le s  en agua, en e sp e c ia l un aminobenceno, o



44

o) se oondensa en la  proporción molar 1 : 2 , un haluro de á c i­

do d ica rb o x ilico  de colorante azoico exento de grupos ácidos 

que se hacen so lub les en agua, de la  fórm ula

5.

1 0  *

M-R^COHal

t ^OH
R„

OONHR -̂OOHal

con una arilam ina, o 

15 .
d) se copula e l  compuesto diazoico de una amina de la  fó r­

mula.

20
HgN-R^-Y-HH-R^

con un n a fto l  de la  fórmula

25.
R.

OH

00HH-R.

X-R.



o,

e) se copula e l  compuesto diazoico de una amina de 3a f ó r ­

mula

5.

HJT-R.-Y-NH-R,2 1 4

10
con un n a fto l de la  fórmula

CH,A

15 < -OH
R2 , ^  Z

com-R-
X-R.

2 0 .

en la  que

A s ig n if ic a  e l  r a d ic a l de una amina y 

R ,̂ R y  R ,̂ X y Z tien en  la  s ig n ific a c ió n  indicada..

2 . Procedimiento de acuerdo con la  re iv in d ica c ió n , 1 , 

caracterisa.do porque un cloruro de ácido carb o xflico  de 3a 

fórmula



N=N-

-OH

-COCI

en la  que

X ,, X,, y X- s ig n ific a n  átomos de hidrógeno, o de

halógena, grupos ah q u ilo , a lc o x i ,  t r i f lu o n e t i lo , 

oiano o de á ste r  de ácido c a rh o x ilico , 

s ig n ific a , un átomo de liidrógeno o de halógeno 

o un grupo a lc o x i,

se condensa con una amina de la  fórmula.

en la  que

Y  ̂ s ig n ifica , un átomo de hidrógeno o de halógeno, 

un grupo a lq u ilo , a lc o x i o un grupo acilamino 

a l i f á t i c o ,
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Y. s ig n if ic a  un átoma de hidrógeno o de halógeno o 
4

un grupo a lc o x i,

Ẑ  y  Ẑ  s ig n ific a n  átomos de hidrógeno o de halógeno,

grupos a lq u ilo , a lc o x i, fen ox i, n itr o , t r i f lu o -  

5 , m etilo , ciano, de á s te r  y de amida de ácido car-

h o x ílico  y

Zg s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno o de halógeno,

un grupo a lq u ilo , a lc o x i, un grupo a c e tilo  o ben­

zol lamino o un grupo de amida o de á ste r  de á c i-  

qO. do ca rb o x ílico .

3. Procedim iento, de acuerdo con la  re iv in d ica c ió n  1 ,  

caracterizado'porque un cloruro de ácido ca rb o x ílico  de la  

fórmula

Y y  Y^, Z^, y Zg tien en  la  s ig n if ic a c ió n  in­

dicada,

en la  que



se condensa con un aminobenceno de la  fórmula.

5

10.

en la  que

X^, X  ̂ y  X̂ tie n en  la  s ig n if ic a c ió n  indicada..

15
4 . Procedim iento, de acuerdo con la. re iv in d ica c ió n  

1 , caracterizado  porque un cloruro de ácido d ica rb o x ilico  

de la  fórmula

20.

25 .



?3 ' tien en  la  s ig n if ic a c ió n  indicada,

se condensa en la  proporción molar 1 : 2  con un aminobenceno 

de la  fórmula

en la  que

X^, Xg y  X̂  tien en  la  s ig n if ic a c ió n  indicada,

5 . Procedimiento para la  preparación de pigmentos 

monoazoicos.

Según se describe y re iv in d ic a  en la  presente memoria 

d e scrip tiv a  que consta de 49 páginas fo lia d a s  y e s c r i t a s  a 

máquina por una so la  de sus ca ra s .

Madrid, a 1 8  de marzo de 1965.

p. a .
JA !M E  tSE R N

p.P.
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