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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DI PIGMENTOZ COLORANTES
MONOAZOICOS", a favor de la firma suisa CIBA SOCIETE ANONYME,

residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descubicrto que se llega a veliosos pig-

mentos colorantes monoazoicos dc la foérmula

=N-R, ~CONH-Rg

i
| OH
5. (1) R{/
-—CONH—R3—CONH-R4 R

donde
Rl significa un radical bencénico on ¢l que el

PO

-
QUALTTY



grupo —CONH sc halls en posicidn mota respecto

al grupo azolcos e

R, significa un radical naftalinico en el que los
grupos azoico, hidroxilico y carbonomido se ha-
e 1lan on posicidn 1,2,3;
R3 significa un radical fenildnico o difenildnicos
y
R4 g RB significmn gtomos de hidrdgeno o bien radicales

arilicos carcntes de grupos benwoilaminicos,

10, ais
i a) se condensa un haluro de dcide carboxzilico de la fér-
mula
15. 2) N=li~R, ~CORH-Ry
~OH
Ro
CO-Hal

con una amina de 1° drmula

20, 3) H2H~RB~CONH~R4

0 bien

b) . se condensa un haluro de acido ¢ :rboxilico de la fér~

mula
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15,

(4) N:N-Rl—CO-Y
|

-~

R W
2‘\CONH;R3-CO-Ha1

donde
Y significa un atomo de halégeno o el radical

-NH~R5,
con amonimco o con una arilemina carente dc grupos benzoil-

aminicos,

0 bien
c) se copula cl compuosto diazoico d¢ una amina Ge la

férmula

5) HZN-Rl—CONH;R5

con un nafteno dc la férmula

OH

/

6} Ro~comm-Ry~CONH-Ry

Se lleoge a colorantes particulormente valiosos

gi se partc de un cloruro de acido carboxilico de la férmula

0H L
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N
oo
J
XN\ cO-C1
3
donde

X significa un dtomo
10, alquilo, alcoxilo,

. L) s 14
significa un atomo

SN
N

b5l

|

™

1
LS

de haldgeno o un grupo de
fenoxilo o carboalcoxilos
de hidrdégeno o de haldgenos

de hidrogeno o dc haldgeno

15'

20,

X, significa un dtomo
0o un grupo do alguilo, alcoxilo, funoxile o
carboalcoxilos
significan dtomos dc hidrdgeno o de haldseno o
grupos dc aleuilo, alcoxilo o trifluorometilos
y
3 significe wn atomo de hidrégeno o de haldgeno
0 un grupo dc alcoxilo.

Los acidos carboxilicos quc constituyen la

base de los haluros de la férmula 2) sc opticne si se co-

pulan los compucstos diamzoicos de une awmina de la formula

5) Hpii~Ry~CONH-Rg '
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donde

Rl y RS tiencn ol significado ya expuesto, R

con un acide 2,3-hidroxinaftoico. Ezte Ultimo pucde, cven- |

. .
L

tualmente, cstar substituido on el anillo bencénico oxento -’

}
rd g e

del grupo de icido earboxilico, por cjemplo por un atomo

de hnldgeno, on particular un Atomo de bromo cn posicidn 6,

4

Como cjomplos do amidas do Acido ominocarboxi- -

lico de la férmuls %) cabs citar:

la
la
la

i+ la

[
D

[
oo}

1a

la
la

la

2',5'-dieloroanilidn de Acido 4-cloro-3-aminobenzoico,
3'~cloroanilids dec acido 4-cloro-3-aminobenzoico,
2'=cloro-5!—trifluoromctilanilide dc dcido 4~cloro-3—
aminobenzoico,
3'=trifluoronstilanilida de Acido 4~cloro-3-~aminoben-
zoico,
3',5'~big=trifluoromstilanilida d. Acido 4-cloro-3-
- aminobenzoico,
21,41 ,5'=tricloroanilida de éoido-4~cloro—3—aminoben—
zoico,
2,5-diclorornilide dc fcido 2,4-dicloro~3-aminoben~
zoigo,
It-trifluoromctilonilida de deide 2,4-dicloro-3-
aminobenzoico,
3'~cloroanilida de deido 2,4~dicloro~-3~aminchenzoico,
3'—trifluoromctilanilida de dcido S-amino-4-motoxi~
2~clorobenzoico,

2',5'-dicloronnilida dc dcido 4-mctil-3-aminobenzoico,
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la

la

la

la

la

la

la

la

la

1n

la
la

3'=tridluoromnctilanilide de Acido 4-metil-3-aminoben- :,
zoico, .
3'=¢loroanilida de deido 4-motoxi-3-aminobenzoico, .
2',5'-dicloroanilida dc #ecido 4—mctoxi—3~aminobenzoi06;
21,4 ,5'~tricloroanilida de dcido 4-metoxi-3-aminoben-
z0ico .
3t =trifluoromctilanilida do deido 4-metboxie—3—nminoben-:
zoico, "~
3,5 -bis~trifluoromctilonilida de¢ Acido 4-matoxi~3—
aminobenzoico,
2tegloro~5'-tridluoromctilanilida de Acido 4~-metoxi-~
J-anminobenzoico,
2',5'~dimetoxi~4'~cloroanilida do dcido 4-metoxi-3-
aminobenzoico,
21,5 dimetil-4'~cloroanilida do “cido 4-mchoxi-3-
aminoberizoico,
alfe-naftilasidn de dcido 4-metoxi-3-aminobenzoico,
beto~naftilarida de deido 4-metoxi-3-zminobenzoico,
(5',8'=dicloro)~nlfa~-naftilamida dc Acido 4-motoxi-
3J~aminobenzoico.,

Los Acidos carboxilicos dz color-nts azoico

obtenidos se tratan con aguntes capaccs 4. transformar los

acidos carboxflicos ¢n sus hrluros (por cjomplo, en los

cloruros o en log bromuros)s asi, en p-riicular, con halu-

ros do fdésforo (como 2l bromuro de fozforo o el tricloruro
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o pent-~cloruro de faosforo), con oxihnluros 4o fésforo . y,

preferentementc, con cloruro de tionilo. JE

El tratamicnto con tales ngentes halogenadores |
de acido sc reslizn convoenientomente on disolventes orgdnijﬁ
cos indiferentes, como cloroberncenss (por cjemplo, monowj'aﬂ
o di-clorobenceno), tolueno, xilcno o nitrobeonceno. [

v,

Fn la sroparecidn de los holuros de Aeido car~ o -

. -

»

boxilico es convenionte, por lo gencral, que los Acidos éZO%
carboxilicos proparados cn medio ncuoso &¢ sequen previamen-
te 0, mediante ebullicidn on uvn disolveintc orgdnico, se li-
beren aceotrdpicazsnte del agua. Este scendo acedtropo puede
efectuarss, 8l sc quierc, inmediatamente ~ntes del trata-
micnto con los ngentes halogenadores de Acido.
Los haluros de dcido carboxilico de colorante

azoico obtonidos so condenscn con monocmines de la férmula
3), 1l2s cunles pucdon obtencrse por condensacidén de un ha-
luro de un acido pora- o meta-nitrobensoico (por ejemplo,
del #eido 3- o 4~nitrobenzoico, dol fcido 3-metil-4-nitro-
benzoico, del acido 4-metil-3-nitrobenzoico, del decido
4~cloro-3-nitrobenzcico, del deido 4-motoxi-3-nitrobenzoico
o del deido 4'-nitrodifcenil-4-corboxilico) con amonfaco o

con una arilomina, on especizl una de la férmula
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en la que

Xl, Yi N Zl tlenen el significndo ya oxpuesto,
y reduccidén de la aorilida de Acido nitroarilearboxilico
obtenida a2 amina.

Como cojcmplos cabe secfinlar las arileminos si-

guientes:

anilina,

2-;, 3~ 0 4-clorcanilina,

2~cloro-4-motilaniline,

2-cloro-4~metoxioniling,

2,4~dicloroaniline,

2,5=-dicloroanilina,

2,5-dibromoaniling,

2,4,5~tricloronnilinag,

2-cloro-5-metiloniling,

2--¢cloro-5-metoxioniling,

2,4-dimetilanilinn,

2-metil=4~cloroonilina,

2-metil=~4-mctoxinniling,

2-metil-5-cloroanilinag,

2-netll-5-metoxinniling,

2-metoxi-4~clorommilina,

2-metoxi~4--metilaniling,

2-metoxi-S-cloroanilina,

2-metoxi-5~metilanilina,
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2-metoxi-4-cloro-5-metilaniling,
3=-trifluorenctilanilina,
2~cloro=-S-trifluoromctilanilina,
2,4~dicloro-5-trifluoronetilanilina,
4~cloro-~2~trifluoromctilanilina,
2-mctoxi-S~triflurometilanilina,

2-fenoxi=-b-trifluorometilanilina,

D 2¢5-big~trifluoromstilanilina,

dster metilico del adido 3~amincbenzoico,

éster metilico d:l dcido 2~amino-5-clorobenzoica,
dster metilico dcl dcido 4-amino-~benzoico,

1~ 0 2-naftilaming y
5,8-dicloro-l-aminonaftalina,

Siguicendo lz modalidad de realizacidn ¢) del
procedimicnto de zzto invento se llega a nucvos colorantes
51 se copula el compucsto diazoico do un aminobenceno de

la foérmula 5) cén un naftono de la Ffdrmula 6).

El componcnte de copulacidn dc la férmula 6)
se obtiene por condcnsacidn de un haluro dc acido 2,3~hi-
droxinaftoico con umna amina de la férmula 3).

La copulzcidn se producc por adicidn gradual
de la solucidn acuosoalcalina del componcnte de copulacidn
a la solucidn dcida de la sal diazdénica. La cantidad de
hidréxido alcalino guc sc ha de cmplear para la solucidn

del componente de copulacidn sc mide, Gs conveniencia, de

.'.;(J

1" ,}‘J
add " i
Lo |
Uiiiw i fug
1)

i
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modo que bastc para la neutralizacidén del dcido mineral
que se despfonde dc la sal diazdnica en la copulacidn., Es~
ta se realiza adecenadamento con un pH dc 4 a 6, Tl pH se
ajusta ventajosamentc medisnte la =dicidn dc un amortigua-
dor o tampén. En calidad de tampdén cntran en cuenta, por
ejemplo, las salcs (en particular, sales alcalinas) del
dcido f£érmico, del dcido fosfdrico o, sobre tedo, del acido
acético. Es convenicnbe que la solucidn alealina del com—
ponente de populaci&n. contenga un humcctante, dispersante
0 emulgentes; por cjomplo, un sulfonato de aralguilo, como
el sulfonato de dodccilbenceno o la sal sdédice del dcido

1, naftilmetansulfdnico, productos dc policondensacidn

de dxidos de algquilcno, como ¢l producto do la actuacidn
del dxido de otilono sobre el p-tercioctilfenol, y asimismo
ésteres alquilicos do oleatos de sulforricina, por ejemplo
¢l oleato de n-butileulforricina. Ia dicporsidén del compo-
nente de copulacidn pucde contener tambidn ventajosamente
coloides protcetores, por cjemplo metilerlulosa, o pequofias
cantidades dc disolvontes orgdnicos inocrtes, insolubles

o dificilmontc eolubles on zgua, por cjorplo hidrocarbiros
aromaticos (eventualmente halogenados o nitrados) como el
benceno, ¢l tolueno, ¢l xileno, el cloruboenceno, los diclo-
robencenos o el nitrcobenceno, lo mismo: quo hidrocarburos
halogenados alifaticos, como por e¢jemplo ol tetracloruro

de carbono o el tricloroetileno, y ademis disolventes or-
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ganicos miscibles con el agua, como acatona, motiletil-
cetona, metanol, ctanol o isopropanocl,

Ta copulacidn pucde cfectuarsce también venta-
josamente combinando continuamonte wna solucidn acida de
la sal diazdnica con una solucién alealing del componcnte
de copulzcidn, en una tobora mezcladora, lo que produce
1la copulacidn inmediata de los componentes. Hay que cuidar
de gue el componentc diazoico y el componcnte de copulacidn

hallen en la tobcra mezcladora on cantidades equimole-~

«
[¢]

cularey, aunguc un poquidio cxecso dol componcnte do copu~
lacidn aparcce ventajoso. Esto s logra dc la nmanera mas
sencilla regulando ¢l pH del ligquido en 1~ tobera mezcla-
dora., Tambidn hay quc cuidar dc que cn la tobera mezcla-
dora sc produzca unz intensa turbulencia do las dos solu~
ciones. La dispersidn de colorantc que sc origina se ox-
traec continuamente 4. la tobera meszcladorn, y ¢l colorante
se scpara por filtracidn, .

Log nusvos colorantes constituyon valiosos
pigmentos qua puedin cmplearse para las oplicacioncs de
pigmentacidn mas divcrsass por cjomplo, cn forma finamente
dividida, para tcillr scda artificial/ziscosa o éteres y
ésteres de cclulosa, o superpoliamidas ¥ respcctivamcnte
superpoliurctanos o polidsteres, en la masa para hilar, y
asimismo para proparsr barnicces colorezdos o formadores

de barnices, solucioncs o productos = base de acetilcelu~
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losa, nitrocelulosa, resinas naturales o artificiales, como
resinas de polimerizacidn o resinas de condenszcidn, por
ejomplo aminoplastos, resinas alquidicas, fenoplastos, po~
liolefinas, como el poliestireno, el cloruro de polivinilo,
el polietileno, &l polipropileno, el polizcrilonitrilos
gom=, caseina, silicona y resinas de silicons, Se los puede
adomds emplear ventajosamente en la preparacidén de ldpices .-
de colores, proparados cosméticos o placas laminadas.

En los ejemplos que siguen, lag partes signi-
fican, en tanto no s: indique otra cosa, partes on peso, y
los porcentajes, porcentajes en peso; laos temperaturas es-

tén cxpresadas en grados centigrados.
EJEMPLO 1

30,9 g del colorante que sc¢ obticne por copu-
lacidn con acido 2,3-oxinaftoico de (2!',5!'-dicloro)-anilida
de gcido 4~cloro-3-aminobenzoico, diazo~dn en 4cido clor—
hidrico acuoso con nitrito sédico, sc crlicntan a tempera-
tura de 12092 a 1259 o mezmcla con 300 pnries de o~dicloro-
benceno, 1,2 partes &> dimetilformamida y 10 partes de
cloruro de¢ tionilo, durantc 2 horas y asit=ndo. Después
del enfriamicnto dc 1o mezcla reaccional, se aisla por
filtracidén ¢l clorurc monocarboxilico drl colorante, pre—

cipitado cn forme cristalina, se le lava con un poco de
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o~dicloroberceno frio v con benceno y sc¢ le seca en vacfo | f_

.S

a temperatura de 60 n 70€, o

5,35 parter dc oste cloruro - se calientan a :

temperatura - de 140 o 1452 on mewcla con 2,3 partes de ani::ts

5. lida dc 2cido 4-aminchonzoico cn 180 partes do o-dicloro- LErf

benceno, durantc 12 horas, A continuacidn sc separa por S

filtracidn en caliente el pigmento cristalino, ditcilments’ .-

soluble, sc¢ le lava con o-~diclorobenceno calicnte, con me-

tanol y con agur cclicnte y se le scea on vacio a tempera-
10, turg de 70 a 809, ‘

Bl colorante, de la Formula

1
. 1
KN 1
g )—_
s, \n\ ‘\CONH-\._}
N ~CLl
oH
v’
s
O N\ =GO /”>
\"-A-——-o/ P
20. constituye un pigmsnto rojo, dificilmentc soluble hesta

insoluble en loo dizolventes usunles y que tifle lag hojas
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de cloruro de polivinilo con tonzlidades de un rojo escar—

lata que tienen muy buen> solider a la luz y a la migrrcids,
De manera correspondicunte a como se ha des-

<

crito en los pirrafos primerc y segundo, los Acidos mono-

5. carboxilicos dn colorante azoico obtenibles a pirtir de
los componentcs dinzoicos binucleares de la columna I de - |

o tabla que eiguc y los componentes de copulacidn de la
columna II, preden, vasando por los cloruros monocarboxilieoé
de colofante nonoxroico, hacerse roaccionar con 1 mol de las

10. monoaminas nromdticos binucleares indicadas eh la columna III,
La columna IV seciinla ¢l matiz de las léwiﬁqs de cloruro de

polivinilo preparadss con los pigmentos.
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20,

(2',5'~dicloro)-ani--
1lida de Acido 4-clo-
ro~3-nmino~benzoico

s weve

dcido 2,3-hi-
droxinaftoico

————— s

(4-acetilomino)-ani 990°rlaté

lids G¢ Scido 4—am1
nobenzoico

(2'~cloro—5'~tr1fluo |
romot11)~zr111dq de
deido 4-pminobenzoico

(2'—cloro—5~car@0metg
xi)-anilida de acido
f~ominobonsoico

(21, 4'~dicloro)-ani
11du d, ~cido 4~ﬂm1
nobenzoico

(21,5¢ ~dicloro)~-anili
na de acido d-amino-
benzoico

(2!,41, 5'—trloloro)—
anlllda de Scido 4-
amincbenzoico

(2'-motoxi~5'~cloro)-
anilide de meido 4~
aminnben201co

(41 ~carbom: toxi)-ani-
lida de Acido 4-nminod
benzoico

(2'—motil-5 '~carbome-
toxi)-anilida de Aci-
do 4-mminobenzoico

-

rojo
anaran-
jado

ANCLO-
Jado

rojo

escar-
lata

rojo
anaran-
jado
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& unn:"

10

12

13

14

10

L7

18

11

Ii1T

(2',5'-dicloro)-ani~-
lida ds dcido 4-clo-
ro~3-amino~henzoico

i

11

(2,4'-dicloro)-ani~
lida de acido 2,4~
-dloloro—5~am1no—
henmoico

deido 2,3-hi-
drox 1naft01co

np

(4'-cloro)~anilida
de dcido 4-smino-
bengzoico

(3t ~trifluorometil)-
anilida de deido 4-
~aminobenzoico

(4'-metoxi)~anilida
de acido d~aminoben
zoico

(2'-cloro~5'~tr1flug
,rometil)~anilida de
8cifo 4-amino=—3-mo-
tilbenzoico

(2‘-cloro~5'-tr1fluo

,rometil)-anilida de
acido 4-amino-2-clo-
rohenzclco

(2'~metox1~5'~cloro)~
anilida dc dcido 4-
—-gminobensoico

(21',4',5'~tricloro)-
anilida dc 4cido 4-
—-aminobonzoico

(2'-cloro-5'~triflug
rometil)-anilida de
dcido 4-aminobenzoico

(2'~cloro~5'—narbgme—
toxi)~anilida de dci-
do 4-aminobonzoico

anaian-
Jjado -

rojo

anaran
jado

escar-
lata

rojo 1

escarla;

ta

A\
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v s

g

20

22

23

24

25

26

27

(2',4'»dloloro)~an1
lida de acido 2,4~
~dicloro~5-amino-
benzoico

(2',5'~dicloro)~ani
1lida de acido 2,4~
alcloro»5~aanoben~
zoico

(2',4',5'=tricloro)
—anlllda de acido

2y4~dicloro~-5~aming

bcnzoico

deido 2,3~hi-
droxinaftoico

(2t~cloro~ 5'-trd
fluorometil)~ani
lidae de acido 4=
amino-3-metilben
zoico

(2'-cloro-5'~car
bometox1)~an1113a
de fcido 4-aming
bonzoico

(21, A'"uLClOPO)
anlllda de dcido
4~agminobenzoico

(2',5'~dicloro)-
anilida de dcido
4~zmincbenzoico

(2'~cloro~5'~tri-

fluorometil)~anili
da d: Acido 4~am1

1o bonzoico

(41 ucloro)—anlll
da fo acido 4—am1
no benzoico

{3'~ur1f1uoromet11)"
~anilida de deido
A—gminobenzolico

(4'-motoxi)-anilida
de 4cido 4~am1noben
zolco

(2tw-ecloro-5!~triflug
rom: $il)~anilida de
aClﬂO 4-~zminobenzoico

escarlatb

T0jO

cscar
latg
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III

28

P —

129

30

31

e R -

32

33

34

36

37

(2',4',5'-tr1010r0)
~onilida de 2cido
2, 4-Qdicloro-S-aming
benzoico

(2'-cloro~5"!mtri-
flugrometil)-—anilida
de dcido 4-~motile3-
~gminobenzolco

1"

"

(2',5'—dlclordkan11
de 8¢ido 4-cloro=—3-
aminobenzoico

Scido 2, 3~hi~
droxinaftoico

f

anilida de deido
4—gminobanzoico

(4'~cloro)-anilida
d¢ deido 4-amino-
banzoico

(3'=triflvorometil)
anilida de @cido
d-aninobenzoico

(A'~m-uox1)~an111da
de 4cido 4—-aminoben
zoice

anilida de dcido
4—-gmincobenzoico

(A'—cloro)—anlllda
de acido 4-amino-
benzoico

(2'=cloro~5'—trifluo
Tome vtil)~anilida de”
deido d=cloro=-3~ami
nobcnsoico

anilida de dcido-4-
mnetoxi-3-gminoben~
zoico

(2'.5‘ "ic oro)-ani
lide d: 2cido 3-ami
noﬁ@nZOLOO

anilida de dcido 2,4~
dLQluro~5—a11noben~

escarlata’

roio .

anaran
jado

%Z0ic0o




I

II

TIT ;

IV

I (2'.5'=diclors)~ani

1lide de acido 4=

| cloro~3-aminobenzol
c

2',4'~dlcloroan111da
de 2ecido 4-cloro~3-
—aminobenroico

deido 2 p 3-hi
droxin

aftoico

(j'~tr1f¢uoromot¢1)~
anilidas de dcido 4~
metoxi-3~aminoben-~
z0ico - .

(31,5'~di-trifluoro™"

ti1$~hﬂ111da de acIL.:

dO 4~cloro-3~amino~
enzoico

(2v,4 ,5'-tr1010ro)—
aulllda da 4eido 2,4
dlcloro~5-am1nohonw
zoico

anida de acido 4-
amlnod;ienil~4'—
carboxilico
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EJEMPLO 2

se sugpendon en 45 partes de dcido acético
slacial 23,7 partes de (2°,5'-dleloro)-anilida de deido
4~cloro-3-aminobenzoico, se hzece afluir la suspensidn, .o~
gitando, & unz mezelu de 30 parbes de geido clorhidrico
al 30 % en 100 partes de agua helada y luego se la diazoa
a temperatura de O a 52 con 20 partes de solucidn 4-n de
nitrito sddico y se lo clarifica por filtracidn.

Por otrz parte, se disuelven en frio 39,6

.

partes de (2%-cloro-3"-trifluorometil)-anilida de dcido

3~metil-ge(2'=hidroxi~3'-naftoilamnino)-benzoico an una
mezcla de 80 partes de éter moncctilivo Ge etilenglicol y
66 partes de lojia dc sosa emistics =l 30 %. Ambas solucio=
nes, si es preciso despuds de diluirlas con =gua, SC 2por=
tan continua.minte a una tobert mezclndora, donde se producec

una copulacidn inmediate de los componsntes. Regulando la

aportacidn dz las soluclones se cuida 32 que &l pH en la
tobara mewtladors se halle entre 5 ¥ 6. Lo temperzturs debe

Py

gor de 35 a 4023 36 la puede regular por adicidn de agua

jurl
H
L2
L
[}

solucioncs de los componentes. Se gepard por filtra-
cidn la suspensidn de colorante que =o ho originedo y se
ava el residuo del Tiltre; lucgo sc cglte sste residuo
con una mezela constituida por 20 partes de agua, 110 por-
tes de dter monoctilico de etilenglicol y 100 partes de

o-dicloroberceno y se¢ filtra el conjunto. E1l ragiduc del
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filtro se lave primcramente con éter monoetilico de etilen-
glicol y luego con metanol y se seca en vaeio a temperataura
dz 70 a 802. El colorante, obtenide en rendimiento casi cnan—
titativo, correspondc en matiz, puresza, finura de divigidn

y propisdedss de solidez al producto obt:nido segin ol BE-
jemplo 1, Tabla, n? 13,

Sc consigue una firura doc divisién sumemente
buena para =1 ¢olorante obtenido, si se afinde a la solu-
cidén del componsnte diazoico o del components de copuluQ
cidn un humzctente anidnico o no imndgeno, por ejemplo :
1z sal sdédics dol dcido Hebencllemu-hzptadecilbencimida—

zol-disulfdnico,
ZJEMPIO 3

De lo menera que se ha descrito en ¢l Ejemplo
2 se diazoan 21,6 partes de (2',5'-dicloro)-anilida de 8-
cido 4~-cloro-3-aminobenzoico,

Al mismo ticmpo sz disuclven 49 partes de
(2"~cloro-~5"-triflucrometil)-anilida de fdecido 3-metil-gd~
(2'-hidroxi~3te-naftoilamine)-bensoico en 100 purtes de
etanol, 10 partcs de lejia de sosa cdaustica al 30 %, 200

artes de zgua ¥ 150 pertes de dter monoctilico de ctilen-~
glicol. Se agrezs a 1o solucidn 1 pirte del producto de
condensacidn do 8 moles do dxido do stileno y 1 mol de

p~tercioctilfonol y a continuacidn se pracipita el naftol
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en frio con 100 martes des dcido acédbico glacizl y agitando
bien. Se copuls por odicidn de 1 solucién diazoica que
se ha descrito en el primor parrefo, mientras se mantiene
un pH de 3 & 4 y unc temperoaburs de 0 a 102, Al final de
la copulacidn, se prosime la agitzeidn duronte 2 nores .’
con aumento d¢ la temperatura hasts 402, se zjusta a aci-
dez congo, por adiciin de deido clorhidrico, la suspensidn
de pigmento originada y se la scpers por filtracién.,Lgeg
s¢ lave con zsna callente hasta que e¢n el filtrado ndlég
perciben’ ya ioncs de cloro,

Despuds de szear en vacio a temperatura de
80 a 902, sc oovtiene con buen rendimiento un polvo rojo,
de greno blando, muy dificilmonte soluble en los disolven-
tes orgdnicos vy que 2l ser incorporado por leminacidn a
las hojas de clerurs de polivinilo las tifie con tonos ana-
ranjedos, Lo tintura pigment-ria ticnc muy buena solidez
a la migracidn, ol sobrelequeado y a 1o luz. EL producto

asi cbtenido presenta la férmmla sispiente:
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el
l ca

I‘- — ‘A// --~~,..»‘»!..') l»m.‘.

| el CORH=

!| \M’(:;\

I cl
- A /OH
A S CH, C}
L]

EJENPLO_4

Se aglitan conjuntamente 65 portes de cloruro
de polivinilo =stabilizado, 35 paries dc ftalato de dioe-
tilo y 0,2 partes del colorante obtonido segin el Ejemplo
1y luego se lomina la mezela en vaivén en una calandria
de dos rodillog, a 1402 y durante 7 minutos. Se obtienec
una hoja de color ecscearlata gque presenta muy buena resis—
tencia 2 1z Iuz v o lo migroeidn.

—~ e ™
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REIVINDIC:CIONES

-

Descrito ¢l objuto del preseanie invento se decla-
ran nucvas y 4o propis invencidn las siguniontes reivindi;s
caciones, ccn prioridad d¢ la solicitud de patentes suizas
17481/65 del 17 Diciembre de 1965 y 15992/66  del 3 e

5e Noviembre de 1966. -

1. Proccdimiento para la preporccidn de pigmen-

tos coloraontes monoazoicos, ée¢ la férmulz

N=N~R1—CONH-RS

- \ OH
rd
10, RQ/

‘comx-zz_,}-comz.-?

LN
4 ]

en la que
Rl significa un radicel buncéulco en el cue el
srupo —CONH se halla en posicidn meta respecho
15, al grupo 2zoico;

Ry significa un radical naftolinico cn ¢l que los
srupos azoico, hidroxilico y carbonnmido se

hollen en posicidn 1,2,3;
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R3 significa un radical fenilénico o difenilénicos
¥ B
R, v By significan Stomes de hidrdgeno o bien radicales
erilicos corontes de grupos benzoilam{nicos,
5 caracterizaodo por. i
a) condensarse un holuro de Aeide oarboxilicorﬁévla
férmila ' |
E=Y~Rl~CONHoR5
|
10. 2>~ ¢0-Hal

s

con una aming de le formuwlo

1, o CONHLT .

;:.[2.{. R3 COI\H L 4
b) condensarse un haluro de dAcido earboxilico de la
férmla

15, =N-R,~C0-Y

s

7

It
! OH
R

2
\\CONH—R3rCO-Hal

20. donde



- | 7y

Y gignificc un dtomo de  haldgeno o el radical

—NH;R5, |
s - P .
con amonisco o con vnt grilamine carente de grupos benzoil-
o ‘
aminicos,
De 0 bien
c) copularss ¢l compuesto diazoico de una omina de-la
férmla

Haﬁ—Rl—CONH-R5
con un nafteno dg le férmula
10, OH
re //
R2\\
; CONH-R3~CONH-R,,
L

2. Procs8imicnto segin 1z reivindicacidn 1, ca-
racterizado por partirse de un cloraro de deido carboxilico

de la féramla

15 L) %
i
b .
A -
N éorm...:\w\
| om “‘“’1\2

20. X 7N NeoclL

Lt



donde
X significa un dtomo de haldgeno o un grupo de
alquilis, aoleoxilo, fenoxilo o carboaleoxilo;

Z siifico un Shomo de hidrégeno o de hﬂlogen 03

P

54 Xy eigpificn wn tumo do hidedgeno o de holdgeho

o un grupo de niguile, alecoxilo, fenoxilo é:
carboalcoxilos
Y, y %, significan dtomos d? hidrégeno o de haldgeno
o grupos &g alquilo, de clcoxile o de triflunoro-
10, metilos
J

X simnificn wvn Atomo de hidrdgenc o de haldgeno

(o

o un gruno do oleoxlio.

3, Proccdimiento semin los reivindicaciones 1y

15, 2, caracteriznde por condensarse ol haluro de dcido car-
boxilico com uns amina de la férmulc
! Vo
}Izﬁ' ‘m ‘1‘,#‘ \t. '. y -

\ \‘,...,,..., i b _,\
>*CONH~ ¢ S
n \,....--P

g

20, Y

donde
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Y2y22

V significa un dtomo de hidrdgeno o de haldgenc

o un grupn de a2lgquilo, de alcoxilo, de fenoxilc,'
de carboalcoxilo o de alguilmercaptoes
significa un dtomo de hidrdgeno ¢ de haldgeno
0 grupos ds alquilo, de alcoxilo, de fenoxilo
o &2 carboalcoxilos

gingifican dreomos de hidrdgens o de haldgeno o
agrupos de alguilo, de alecoxile o de trifluoro-
mnetilos

J

significa el numero 1 4 2.

‘

4. Procedinientc segin lag reivindicaciones 1 y 2,

caracterizado por condensarse ¢l holuro de Acido carboxilico

con una amins do la férmula

donde

n

v

Holl \"f *> |

»

CONH,

significa el nmimero 1 § 2 y

tiene el significado expuesto antes.



5. Procedimisnto para le prepoaracidn de pigmen-

»

-

tos colorantes monoazolicos, e
Segin so dageribe v reivindies enm 1o preosente
nemoria descriptiva que consin de 33 hojos feliadas y escritas

’ “

o maguing por uno sell carad, .

4

Firmada: JOSE RODRIGUEL
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