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" Procedimiento para la obtencidn de co-

lorantes azoicos".

Hoticitante: PARBENFABRIKEN BAYER AG., entidad aleémena, residen-

te en: Leverkusen-Bayerwerk, Alemania,

El objeto de la presente invencidn son nuevos y valio-

sos colorantes azoicos exentos de radicales sulfénicos, de

férmla: _ :
| 0-NH-R’
R-HN-OC~op y-y O o N=‘N-1~1c:cc ocH (1)
H 3.coc/ : » OCH 4
) ;
(X o

En la que R significa un resto aromdtico 6 heteroci
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clico,en caso dado sustituidos, iguales o distintos, los

restos X singificé:sustituyentes iguales o distinto$, nm

" significa mimeros enteros de O hasta 3,y A significa un

resto alifdtico, aralifdtico, aromidtico o heterociclico;

los colorantes estdn, segin la definicidn,libres de grupos |

‘sulfénicos.

Los restos R pueden ser mono- é polinucleares; se |

dé preferencia a los restos de la serie bencénica y nafte

liﬁiéa; Aqui sén de mencionar por ejemplo los restos: fe-

nile,2- § 3- 6 4-metilfenil-l; 2- § 3= & 4—clorofenil-l;

2- 6 3- & 4-metoxifenil-l; 2-metil-4-clorofenil-l; 2,4-
dimetil-fenil-1l; 3-nitrofenil-l y 2,5-dimetosi-4=cloro-
fenil-1.. | |

Sustituyentés X adecuados son por ejemplo @
los sustituyentes de ‘alquilo inferior, tales como metilo,
cioro, nitro, alcoxi inferior, tal como -OCH3 § -oc Hey
fluor, metil-sulfonilo, trifluormetilo y carboetoxi.
- Como’réstos A son de mencionar por ejemplo:
l,4-fenileno-, 4,4!-difenileno-, 2,2"-dicloro-4,4’-difeni
leno-, 3,3’-dicloro-4,4 -difenilenor, 3,3 -dimetil-4,4 -di
fenileno=, 3,3 =dimetoxi,4,4 =difenileno~ y 1,2-etileno.

| Un grupo de colorantes preferente dentro del

margen de. 10s- productos de férmula general (I) éorresponde
a la composicién., ’ "

(Ia)




en la cual R, significa hidrdgeno, metilo, cloro, nitro
hidré-

geno 4 cloro y A significa un resto alifdtico, aralifdti-

6 metoxi, R, hidrdgeno, metilo, cloro 6 nitro y R

co, aromdtico o heterociclico; los colorantes estén libres
5  de radicales dcido sulfénico,
Los nuevos colorantes azoicos se obtienen si los

compuestos azoicos de férmula,

R=NH-0C
10, - H3CO
o .
| | @,

en la cual R, X y m tienen los significados indicados,
15. 6 los derivados funcionales de estos &cidos azo-dicarboxi-
licos, especialmente los mono- y diéstereg, las mono- y dia
midas, las dicarboxiimidas 6 los anhidridos, se hacen reac-
cionar con.diaminés de férmula general,
20. - HN-A-NH, » (111)
en la cual A' tiene el significado antes indicado, en una
proporcién molar del componente (II) con relacién al com-
ponente.. (III) de aproximadamente 2:1 en presencia de me-
dios de condensacidn 4cidos y aqui se seleccionan 1os com~
25. ponentes de manera que los colorantes finales estén libres
de radicales dcido sulfénibo.
' La reaccidén de los componentes de partida se
efectia preferentemente en disolventes orgdnicos de elevado

punto de ebullicidén o en mezcla de estos disolventes, pu~

30, diendo también los mismos componentes actuar como disolvente:
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orgénicos, La condensacidn se efectia a temperatura més
elevada, por lo general en la zona comprendida entre 80-
24000,'preferentemente entre 130°C y 180°¢c.

' : Los compuestos monoazoicos de férmula general
(II) se obtienen en la forma usual mediante diazotizacién
de los dcido 3-amino-ftdlicos, en caso dado sustituidos o
sus derivados funcionales, y copulacién con acetoacétami-
das adecuades, selecciondndose los componentes libres de
radicales dcido sulfénico, Para la obtencidén de los com-
puestos azoicos (II) entran como componentes diazoicos por
ejemplo en consideracidn: el dcido 3-amino-ftdlico, el mono-
y diéster del dcido 3-amino-ftdlico, tales como el 3-amino-
ftalato de monometilo-(I) é el 3-aminoftalato de dimetilo,
1a 3-aminofftalimida, el 4dcido 3-amino-6-metil-ftdlico,el
dcido 3-amino-S-nitro-ftdlico, el dcido 3-amino-6-nitro-ftd
lico, el dcido 3-amino-6-metoxi-ftdlico, el dcido 3-amino-
6-cloro-ftdlico, el dcido 3-amino-4-metoxi~ftdlico, el dci-
do 3-amino-6-bromo-ftdlico, el decido 3-amiﬁo-6—fluor-ftéli
co, el gcido 3-amino-5,6-dimetoxi-ftdlico, el dcido 3-amino
-4,5,6-trinetoxi-ftdlico, el decido 3-amino-5,6-metilendidxi
aé-naftélico, el dcido 3-amino-S~ciano-ftdlico, el dcido 3-
amino-6~ciano-ftdlico, el dcido 3-amino-metoxi~6~etoxi-ftd-
lico, el 4cido .3-amino-6-metilsulfonil-ftdlico, el dcido 3~
amino-4-metil-ftdlico, el 4cido Femino-5-carboetoxi-ftdlico,
el dcido 3-amino—6-carboetoxi-ftéiico;'

Como componentes de copulacidn para la sintesis
de los compuestos monoazoiéos (II) entran por ejemplo en
consideracién: la acetilacetanilida, ia acetilaceta=2~clo-
ro-anilida, la acetilaceta-2,4-dimetil-anilida, la acetila-
ceta-a-metil-anilida,la acetilaceta~2,5-dimetoxi-4-cloro-

ahilida, la acetilaceta-2-metoxi-anilida, la acetilaceto-
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naftil-(l)-amida, la acetilaceto-2-metil-3-cloro-anilida,
la acetilaceto-4-metil-anilida, la acetilaceto-2-metil-
4-cloro-anilida, ia acetilaceto-2,5-dicloro-anilida, la
acetilaceto-2,4-dicloro-anilida, la acetilacéto-z-nitro-
4-cloro-anilida, la acetilaceto-2-nitro-4-metil-anilida,
la acetllaceto-z-nltroanillda, la acetilaceto-2-nitro—4-
metoxl-anlllda, la acetilaceto-2-metoxi-4-nitro-anilida,
la acet11aceto-2—cloro—4—n1tro-anlllda; la acetilaceto~
2,4-dinitro-anilida, la acetilaceto-4-nitro-anilida, la
acefilaceto-naftil-(2)~amida, la acetilaceto-2,4,5-triclo-~
ro-anilida, la acetilaceto-2-metil-5-nitro~anilida, la
acetilaceta-2-metoxi~-5-nitro-anilida, la acetilaceta-3-ni
tro-anilida, la acetilaceta—pentacloro-anilida, la aéeti—
laceta-2-metil-4-nitro-anilida, la acetilaceta-2-metil-5-
nitro-anilida, la acetilaceta~-2-metil=-5-cloro-anilida, la
aeetilaceta-3—cloro;anilida, la acetilaceta-4-etoxi-anili-
da, la acetilacetaez,4-dimetil-5-cloro-anilida; la aceti=-
laceta-2-(6-etoxi~-benzotiazolil)-amida, la acetilaceta-2-
(benzotlazolll-amlda).
De los 4cidos ftallcos sustituiflos mencionados

se puéden emplear tambidn los corresppndlentes mono- y
diésteres aléuilicos, arflicos y aralquilicos, los anhi-
dridos 6 las imidas. Los ésteres tienen la ventaja de
que se disuelven bien en un disolvente orgdnico de alto
punto de ebullicién_empleado en la condensacién.

 Para 1la condensacidn segin la presente inven-
cién de los compuestos monoazoicos (II) con las diaminas
(II1), que se efectia en disolventes orgénicos de alto pun-
to de ebullicidn,bajo adicién de medios de condensacién

dcidos, se emplean por ejempio las siguientes diaminas
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alifdticas, aralifdticas, aromdticas y heterociclicas:
1,2-etiléndiamina; 4,4'-diamino-difenilo; 2,2’-dicloro- -
4,4'—diamino-difenilo; 3,3'-diclqro—4,4'-diamino-difenilo;'
2-nitro-4,4‘~dismino-difenilo; 3,3°’-dimetoxi-4,4 -diamino-
difenilo; 3,3’-diethi-4,4’-diamino-aifenilo; 3-metil-4,4 '~

diemino-difenilo; 3,3’-dimetil-4,4 -diamino-difenilo; 3,3°-

~dimetil-4,4<diamino-6,6 -dinitro-difenilo; 2,2’'-dimetil-

-

4,4’-diamino-difenilo; 2,2°-dicloro-4,4 -diamino-5,5 ~dime
toxi;Qifenilo; 2;2', 5,5 ~tetracloro-4,4 ‘=diamino-difeni=-
lo, 3,3°, 5,5'-tetracloro-4,4’-diamino-difenilo; 3,3", 5,5°
—tetrametil-4,4 ‘~diamino-difenilo; percloro-4,4’-diamino-
difenilo; 1,4 .-diamino-benceno; 1,3—diamino-benceno; 2-clo
rq-l;4-diamin9;benceno; 2,5-dicloro-1,4~-diamino-benceno;
2,6-dicloro-1,4-diamino~benceno; 2-nitro-l,4-diaminobence-

no; 2,S-dietoxi-l,4-diamiho-benceno; 2-metil-5-metoxi—l;4-

" diamino-benceno; tétracloro-p-fehilendiamina; tetracloro-

m-fenilendiamina; 4,4’-diemino-difeniléter; 4,4 -diamino-
-difenilsulfén; 3,3°-diemino-4,4 ~dicloro-difenil-sulfon;
3,3f-diamino-4,4f—dimetoxi-difenii-sulfon; 4,4'-diamino-
difenilcetona; 3,3"-diamino-difenilcetona; 3,3’-diamino-
4,4’-dicloro-difenilcetona; 3,3 -diamino-4,4’-dinetoxi-di

fenilcetona;:4,4'-diémino-difenilﬁetano; 3,3'-diaminoldi£g

nilmetano; 4,4°-diamino-3,3‘, 5,5 -tetracloro-difenilmeta

no; 4,4’-diamino-estilbeno; 4,4'-diamino-benzanilida;”4,41:

| , _ , )
diemino-difenil-etano(sim); 4,4 '-diamino-azobenceno; 2,8

diaminofgriseno:'1,4—diamino-naftalina; 1,5=diamino-nafta

lina; 2,6-diamino-naftalina; 2,7-diamino-naftalina; 2-(4°-
amino-fenil)-5-amino-benzotiazol; 2,5-(4,4 -diamino-fenil-

-oxdiazol; 4,4 -diamino-difenil-drea; 3,3’-dimetoxi-4,4 =
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‘diamino-estilbeno; 2,6-diamino-benzotiazol; 2-(4’-amino-

'fenil)-6-amino-benzotiazol; 2,7-diamino-fluoreno; 2,7-dia

mino-difenilendxido; 2 7-diamino-difenilensulfén; 2,5-
(4,4 -diamino-fenll)-tladlazol 2, 5-(4 4’~diaminofenil)-
triazol.

Para la condensacién'de los compuestos monoa-

zoicos (II) con las diaminas (III)Aén disolventes orgéni-

- cos de alto punto de ebullicién son de mencionar por ejem-

plo los 31gu1entes disolventes con punto de ebulllclén su-

Aperlor a los 100 Cs; el dcido acético glaclal, el tolueno,

los xilenos, el clorobenceno, el o-, m—vy p-diclorobenceno,
el 1,2,3- 1,2,4~- y 1,2,5~triclorobenceno, en nitrobenceno,
la quinokina y las mezclas de éstos disolventes.

Como medios de condensacidén dcidos entran por

ejemplo en consideracién: el decido propidnico, el écido

‘mono-,di- y tricloroacético, el dcido clorhidrico, el dei-

do sulfurico, el dcido ortofosfdérico, el cloruro de alumi-
nio, el cloruro férrico, el cloruro de cine y el acetato
sodlco anhidro.

la reaccién de los compuestos dlcarbox1-3201cos
(II) o bien de sus derivados funcionales con los componen=
tes diaminicos (III) se efectia en una proporcién de apro-
ximadamente 2:1. Frecuentemente es deseable un ligero ex—

ceso en componentes (II) para hacer reaccionar totalmente

el componente (1III).

Segun la seleccidn de los componentes (II) se
pueden 31ntetlzar colorantes simétricos y asimétricos de
férmula (I). Para la obtencidn del grupo preferente de
colorantes de férmula (Ia) se condensa una diamina de fér-

mula (III) con un dcido azodicarboxilico de la composicién,,
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COOH

en 1a cual los restos Ryv By ¥ R, tienen el significado '

arriba 1ndlcado, bajo las condiciones indicadas en una pro-

porcién de aprox1madamente 1:2,

Los productos obtenidos segin el presente pro-
cedimiento son de difieil solubilided hasta insolubles en
agua., Representan valiosos colorantes de pigmento cuyas
tonalldades se encuentran en la mayoria de los casos en la
zona entre amarillo hasta amarlllo rojizo. Los colorantes
se obtlenen en la mayorla de los casos en forma cristalina
con buenos rendimientos. '

Se destacan por .buena. solldez a los disolventes,
ala luz y a la migracién asi como por buena estabilidad
termlca y se emplean preferentemente para el tefiido de ma-
terial sintéticos, por ejemplo, cloruro/d011v1nﬂo é poli-
merizados mixtos § de tampén de adrflo-snttfilo:-estirol
-butadieno, lacas; papeles y para la obtencién de colores
de estamp3016n y. pastas de pigmentos.

) En la patente ‘belga 652 251 ya 'se describen co-
lorantes de plgmento de formula general,
)/\

K=N=N=(A
( Neco~”

,” ‘\
N-Ry-N__ cor (A)-N=N-K

definiéndose K como resto de un compumente de copulacién.
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arbgﬁrarip, A como un sistema aromdtico o heterociclico
y R2 como resto bivalente de alquilo, arilo, aralquilo
6 hetero. | »

La patente, siniembargo, no contiene ni un so-
lo ejemplo, paravun colorante de la férmila general allfi
indicada ni tampoco un'éjeﬁplo para tan sélo uno de los
.componenteg K, A y'R2 + Por lo demds la patente con-
tiene sdélo pocos datos y éstos muy generales sobre los pro-
cedimientos para la obtencidn de los colorantes de pigmen-
to. _ | .
| En los ejemplos siguientes significan las partes,.
partes en peso; las indicaciones de temperatura son gra-

dos dentigrados.

- EJEMPIO 1.-

47,7 partes de dcido 3-amino-ftdlico se suspen-
den en 500 partes de agua, se agregan 83 partes de d4cido
clorhidrico concentrado y a 0~5 C se diazotiza con una so-

lucidn de 18,3 partes de nitrito sédico en 50 partes de

.agua. El nitrito en exceso se elimina con dcido amidosul-

fénico., A

La Susﬁensién diaéoica se vierte en porciones
a.STlOOC,en una solucién dev56 partes acetilaceta-=2«~cloro-:
anilida en 250 partes de etanol, que se han mezclado ade-
mﬁs con una solucidén de 45 partes de sosa cdustica en 80
partes de agua., Terminada la copulacidén se acidifica la
mezcla de reaccién (pH 1—2),,39 aspira el colorante amari-

llo, se le 1ava con agua llbre de dacido y en el armarlo

: secador -8e seca a 60-80 C.  Se -obtienen asi 90 partes del

dcido monoazo-o-dlcarboxllico que, en forma de dcido libre,

corresponde -a la férmulaj
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CHy—C =0 gooc .

C1

NHOC —CH— =N

) , Para su. transformacidn en el correspondiente an-—
hidrido se suspende: el dcido monoazo-o-dicarboxilico se-

cado y pulverizado en 500 partes de clorobenceno, se

 agregan 50 partes de anhidrido acético y se calienta duran

‘te 3-4 horas a aproximadamente 120°C. El anhidrido obteni-

do en forméwcristalina se aspira a temperatura ambiente,
se lava con bencina ligera y a 8006 se seca en el armario
secador. De 90 partes de écidg digarboxilico se obtienen
68 partes de anhidrido, P.f. 275-7°C.

‘8,50 partes del anhidrido monbazo-bédicarboxilico y 1,08

partes de fenilendiamina—l,4 se suspenden en 550 partes de
o-diclorobenceno, se agregen 50 partes dé dcido acético
glacial y lentamente se caliénta a 140°C.
Al calentar se presenta primefamente una solucién clara y
despuég de.aproximadamente una hora comienza la precipita-
cién del pigmento de diffecil solubilidad. Se calienta du-
rante unas 25 horas, se enfria entonces a 40-60°C; el'pro-
ducto se(gspira; se lava con 100 partes de clorobenceno ca
liente a 70-8000 ¥ a continuacién con bencina ligera y se
seca a 80°C en el armario secador.

"El fendimiento agsciende a 7,5 partes del pigmen-

to amarillo tirando a verde de férmulaj
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El pigmento asi obtenido posee a 130% y 170°%

. muy buena solidez al sobrecalado. - La solidez e la.luz es

asimismo muy buana.

- EJEMPLO 2,

38,3 partes de dcido 3eaminqefﬁélico se suspenden
én 400 partes de agua, se agregan 72 partes de dcido
clo;hidrico concentrado y se diazota con una solucidn de
14,7 partes de nitrito sédico en 50 partes de agua a 0-5°¢.
El nitrito en exceso se elimiha con 4cido amidosulfdnico.

. La suspensién diazoica obtenida se vierte en por- -
ciones a una solucidn de 48 partes de acetilaceta-2-metil-
A-cloro-anilida, en 200 partes de etanol a las que se ha
agregado una solucién de 34 partes de sosa ééustica en 65
partes de agua, de manera que la temperatura se mantenga |
entre 5 y 10°C, Tan pronto como haya terminado la copula-
cién se pone la mezcla mediante adicién de dcido clorhidri-

co al 10% a un pH de 1-2,. el colorante se aspira, se lava

. . o} ”
con agua libre de 4cido y se seca a 80 C en el armario se-

cador. El rendimiento asciende a 85 partes de écido colo-

rante-o-carboxilico.
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*El anhidrido del dcido dlcarboxillco del colorante se ob-

. tiene calentando durante<3-4 horas en 500 partes de cloro-

?~benceno con 50 partes de anhldrldo del dcido acético a

110—120 C. P.F. 315 C.

9,0 partes del dcido coloranfe-ofdicarboxilico 6 8,5 par
tes del anhidrido se suspenden en 500 partes de o-diclorg |
benceno, se agregan 1,84 partes de 4,4 -diamino-difenilo
y 50 partes de &cido acético glacial y se calienta a 14a°
Se presenta asi primeramente una solucién total de los .f'
componentes de partida.Después de aproximadamente 30 minu
tos comienza la precipitacién de un producto de diffeil
solubilidad. Se mantiene en total durante 25'hqras a
1400, se enfria entonces a 600, se aspira, se lava con .
300 partes de clorobenceno caliente a 70-80° y después
con bencina 1igera'y‘se.seca a 80o en el armarip éecador..

Trabajando-de esta manera se obtienen 8,7 par-

tes de un colorante de pigménto_amarillo tirando a verde

de muy buena solidez a la luz y al sobrecalado.
EJEMPLO 3.'

47, 7 partes de acldo 3-am1no-ftallco se sus-
penden en 500 partes de agua, se agregan 83 partes de éclx
do clorhidrico concentrado y a 0-5 se diazota con una

solucidén de 18,3 partes de nitrito sédico en 50 partes

de agua. E1 exceso en nitrito se elimina con dcido ami-

dosulfdénico.

A una suspenSién de 51 partes de acetilaceta-

2-metil-anilida en 250 partes de etanol se agrega una

solucién de 45 partes de sosa caustlca en’ 80 partes de
agua, se enfria a 5-10 y la suspensidn diazoica de arr1

ba se introduce en porciones.Tan prénto como haya termina
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copulacién se acidifica con dcido clorhfidrido (1:1)

(pH 1-2), se'aspira, se lava con agua libre de dcido y se

' . o
- seca en el armario secador a 80,

El‘rendimiento:en dcido monoazo-o-dicarboxilico
asciende a 91 partes. -
. Calentando durante 3~4 horas con 500 partes

de.clorobenceno y 50 partes de anhidrido acético a 110-12095

: , (¢ . . .
enfriando a 10 , aspirando, lavando el residuo con bencina.

ligera y secando se obtienen 66 partes de anhidrido moﬁoazg

" o=dicarboxilico, P.F. 273-276°,

8,6 partes de dcido monoazo-o-dicarboxilico 4 8,0 partes
del anhidrido se suspenden en 500 partes de o-diclorobence

no y 50 partes de dcido écétiQO'glacial, se agregan 0,6

~partes de etilendiamina y después se calienta la mezcla

durante 25 horas a 140°,

A continuaciién se enfria a 60°, el pigmento ama-
rillo precipitado se aspira,.se 1lava con 120 partes de
clorobencéno caliente a 80°,y después ulteriormente con
bencina liggré y se seca entonces en el armario secador a
80°. | | .

Rendimiento: 6,9 partes de pigmento de muy buenas
solideces. - '
‘ Si se trabaja segin el procedimiento indicado
en estos ejemplos, pero en lugar de los componentes diazt-
icos; los componentes de copulacién y las diaminas élli
mencionadas se emplean los componentes diazoicos y de copu
lecién y diaminas mencionadas en la tabla a continuacién,
empledndose los colorantes de dcido 3-amino-ftdlico y los
mencionados componentes de copulacién en forma del dcido
dicarboxilico libre 6:como-anhidridqs, se obtienen asimis-

mo valiosos colorantes de pigmento amarillos hasta marrones.
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EJEMPLO 4. B

9 70 partes del colorante azoico

5e } ;
y 1,08 partes.de 1,4-fenilendiemina se calientan en una

mezcla de 250 partes de o-diclorobenceno y 25 partes de

10. . acldo acetlco glacial durante 5 horas a 130—135 . }

' ' Seguldamente se enfria a 60° C, se asplra el pigmento pre-
cipitado, se lava con o-diclorobenceno caliente a 60 C
hgsta que salga claro y se seca en vacfo a 80 C hasta ob-
tener un peso constante. El rendlmlento asciende a 9,15

15. _ partes de colorante de pigmento amarlllo de fuerte co-"

‘ 1or de formula .
R
20..
25..
b

- El plgmento muestra una excelente solidez a la -
mlgraclon en cloruro p011v1n11100 'y establlldad al calor
,rmas de 280°c. Es myy adecuado para el tefiido de poli- :

30; merizados mixtos y de tampén de nitrilo-butadieno-estirol!
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" 10.

20,

15."

20,

25,
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B o roremin rnesd

- EJEMPLO 5. -

-9, 70 partes de anhidrido del ejemplo 4 y 0,60 -
partes de etilendiamina se calientan al reflujo durante

6 horas en una mécha’dé 560 partes de clorobenceno y 50

‘partes de dcido acético glacial.. E1 pigmento precipita-

do se aisla 3'50-6000, se lava con clorobenceno caliente

“hasta que salga claro y a 80°c se seca en vacio hasta ob—

tener un peso constante. Se obtienen 7,80 partes de un
colorante de pigmento de buena solidez a la luz y muy

buena estabilidad alicalor

EJEMPLO 6

9,80 partes del colorante azoico
| e

c1- @-NHCO—?H --.311: N oo

COCH3

'COCH

-

se calientan en una mezcla de 300 partes de o~dicloroben

ceno y 30 partes de dcido acético glacial durante 1 hora
a 130 C. .Después se agregan 2,27 partes de 4 4 -diamino-
benzanlllda y se mantiene durante otras 5 horas a 130 C.
El pigmento pre01p1tado.despues de enfriar a 60°C se as-
pira, se lava con o-diclorobenceno caliente a 60°C has;.
ta que salga claro y se seca en,vacio a 80°C hasta ob-
tener peso constante. El rendiﬁiento asciende a 10,1
partes de un colorante de pigmento amarillo de buenas

solideces.

EJEMPLO 7

8,00 par_.tes del anhidrido

-NHCO-CH--N—N

_ co

= \
iiip /
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Se

10, .

15

20.

25,

luz y al eobrecalado;f

y 1,08 partee de 1l,4-fenilendiamina se calientan en una
mezcla de 200 partes de p-xileno y 20 partes de dcido
ecéticq glabial duranfe.lo horae a 120°C. El pigmento
precipitado se aspira a 60°C, se lava con p-xileno ca-
liente hasta que saiga4claro ya 60°C se seca en vacio
hasta obtener un peso constante. Se obtlenen 7 8 partes

del colorante de pigmento de formula,

' | -NH-O ' .
_ c\cH-N | -

' El pigmento se destaca por buena solidez a la
' - NOTA =
Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento asi como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente

1nd1cadas son susceptlbles de modificaciones de detalle

‘en cuanto no alteren su principio fundamental.También

se hace.constar que el invento corresponde a una solici-
tud é& patente presenfada en Alemania, con el numero

F 4é 574 IVy22a de 2 de Noviembre de 1965, acogiéndose
por lo tanto a los beneflclos que conceden los Convenios
Interna01onales en v1gor siendo 1o que constltuye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita

Patente de Invencidn por veinte afios en Espafia.sobre:

WPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES AZOICOS",

caracterizdndose por lo siguiente:



5e -

10,7

20,

25,

30.

1.- Procedimiento para la obtencibén de colo-

rentes azoicos, caracterizado porque los compuesto azoi-

cos de férmula,

R-HI=0C _
- NCH-N=N
H30001* :

COOH

COOH

n o~

en 1a cual R significa un resto aromdtico § heteroci-

clico, X un sustituyente y m un nimero entero de O has-
ta 3, § derivados funcionales de estos dcidos dicarbo-
xilicos se hacen reaccionar con compuestos diamfnicos
de férmula, '
Hy 2

en la cual A significa un resto alifdtico, aralifdti-

N-A-IE

_co, aromdtico 8. heterociclico, en proporeidn molar de

aproximadamente 2:1 en presencia de medios de conden-

- sacidn écidos,y aqui los componentes se seleccionan de

manera que los colorantes finales estén exenios de ra-
dicales sulfénicos, |

2,- Procedimiento, segin la reivindicacién. 1,

 caracterizado porque como compuesto dicarboxi-azoico se

emplea un qdmbuestd‘de férmula:

u.coc”
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5,

10.

15,

- 22 -
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"k--~—“~""\' dhddda

-en la cual Rl signiflca hldrégeno, metilo, cloro, nitro

é metoxi, R, hldrégeno,met;lo, cloro 6 nitro y Ry hi-

drdgeno 8 cloro, o derivados funcionales de este &cido

dlcarbonlllco.'?

3.~ Procedlmlento, segin las reivindicaciones

ly 2,_éaracterlzado porque la pondensacién se efectud

en un disolvente orgdnico- de alto punto de ebulliecidn,
preferentemente que hierva por encima de los 1oo°c, pre-
ferentemente en mono-,di- é triclorobencenos, xilenbs, '
nltrobenceno é qulnokana, a temperatura mds elevada.

4'- Procedlmlento, ‘segin las reIV1nd10aclones
1-3, caracterlzado porque la condensacién se efectua en
presencia de acldo dcetico y/o acido propidnico como

medlo de oondensacion.

5= "Procedimiento para la obtencidn de colo=-

rantes azoicos", tal ¥y como queda sustancialmente descri-

to en la presente memoria,

Es ia consta/de /veintidos hojas, escri-
tas a mdquina X
2 NOV. 1068
KEN BAYER AG)

A GOMEZ #€° B2 ¥ resy
B p Fismodo P, MsFnGRGELS Rl
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