,-- F‘a: ‘; &l %
By oo V¥
PATEND S D INVaNCION

e M i s i et A e G s e M BT o W
- ——— . - -4

© ///mm‘a @edmyz/ma

dothe:

"Procedimiento para la obtencibn de

azocolorantesh.

e 00 o gt 0

Solhoilante: FARBENFARRIK:N BAYSR AKTISNGESELLSCHAFT, entldad ale-

mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

¥l objeto de la presente invencibn son nuevos
veliosos szocolorantes libres de radicales sulfbnicos,
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en la que los restos X significan sustituyentes ilguales

o distintos, m nfmeros enteros de 0 a 3, B un resto or-
génico divalente e Y oxigeno o >N—R, en la que R sig
nifica hidrégeno, un resto hidroxilo, acilo, -ORq &
~NR,R 3? 6 un resto mono~ o multinuclear carboeciclico o
heterociclico, de 2lguilo o aralquilo, en caso dado sus
tituido y enel qus Ryy Ry ¥ R3 significan hidrégeno o
sustituyentes de alquilo o arilo, en caso dado sustitui
dos.

Sugtituyentes X adecuados son por ejemplo: 1os
sustituyentes de alquilo inferior, tales como metilo y
etilo, cloro, nitro, alcoxi inferior, teles como meto-
xi y etoxi, fluor, bromo, metilsulfonil, fenilsulfonil,
trifiuormetil y carbalcoxi, ftal como carbometoxi y car-
bostoxi .

Como restos orgénicos divelentes B entran, por
ejemplo, en consideracién: las N,N'-arilen-bigs-/2'-hi-
droxi-naftoil—~(3')7/-emidas, las N,N'-arilen-bis-aceto-
acetilamidas, el arilen=bis-/ 3-metil-pirazolon-(5)-il-
(1)_7 o el arilen-bis-/ 3-metil-5-amino-pirazol=-il-
(1)_7 ae fdmulé

HolN

N,
N-Ar -0
/

):T'—
AN

/L:':‘_N N :::.-t

AN
CH 3 CH 3

Para R son de mencionar por ejemplo los restos

siguientes:
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Hidrégeno, rostos de metilo, etilo, fenilo, fenilo
gustituido, tal como 2- 6§ 3- & 4~cloro-, § 2- 6 3= §
4-metil-, 2~ 8 3- & 4-metoxifenilo, ciclohexilo, naf-
t11-(1) & =(2), piridil-(2) 6 benztiazolil.

Los nuevos pigmentos diszoicos de férmula (I)
se obtienen transformando los diazo colorantes de

férmula

HOOC | COOH
:@- N=N-B-N=N —@/ o
HOOG 7\ CooH

(D 0,

enla que B, X ym tienen el significado antes indica
do, con agentes deshidratantes en los di~anhidridos, o
condensando los 4cidos tetracarboxflicos de férmulea

(II) 6 sus di-snhfdridos con, por lo menos, 2 moles de

un compussto de férmula
HyN - R

en la gue R tiens el significado indicado, al compues—
to di-imfdico, y aqul se seleccionan los componentes
de partida libreg de radiceles sulfénicos. De esta
meners se obtienen colorantes de pigmento de dificil
solubilidad en disolventes orgénicos.

Los materiales de partida de férmula (II) se
pueden obtener copulando 1 mol de un componente de
copulacibén difuncional H-B-H con 2 moles del &cido
aminoftdlico diazotado, iguales o distintos, en caso

dado sustituidos, seleccionéndose los componentes de

A}
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partide libres de radicalss sulfénicos. La copulacibn
de, primeramente, 1 mol de 4cido aminoftdlico diazo-
tado, en caso dado sustituido, con uno de los restos
orgénicos divalentes arriba mencionados conduce, debi
do a los dos radiceles carboxflicos, a un monoazocolo
rante de buena solubilidad en medio alcalino, de mang
ra que es factible la reaccidn don una segunda mol de
decido aminoftdlico, en caso dado sustituido., Los colo
rantes diazotetracarboxflicos formados son, en parte
de buens, y en parte de mfs dificil solubilidad en la
mezcla de reaccidn.

Para la sintesis de los diagocoloramtes (II) se
pusden emplear por ejemplo los siguientes componentes
diazocompuastos:

Bl 4cido 3~amino-fitdlico, el dcido 3~amino-4-metil-
~ftélico, el dcido 3~amino-é-metil-ftdlico, el édeido
3~omino-S5-nitro-ftdlico, el fcido 4-amlno-b-nitro~fig
lico, el dcido 3-amino~4-metoxi-ftdlico, el 4dcido 3—-
anino=-6-metoxi~f£tdlico, el dcido 3-amino~4-cloro-fté-
lico, el 4cido 3-amino-b-cloro-ftdlico, el dcido 3-aumi
no-5,6-dimetoxi~ftdlico, el dcido 3~-emino~E~fluor-ftd-
lico, el é4cido 3-emino-o-bromo-fidlico, el dcido 3-ami
no-6~fenilsulfonil-ftdlice, el dcido 4~suino-fidlico,
el dcido 4-amino-3-cloro-Lftdlico, el 4cido 4~amino~S=
cloro-ftdlico, el 4cido 4-amino-3-metil-ftdlico, el
dcido 4wamino-5-metil-ftdlico, el #cido 4-smino—3-me-
toxi-ft4lico, el 4cido 4~amino-S-metoxi~ftdlico, €l
dcido 4-amino-5,6-dicloro-ftdlico, el 4cido 4-amino-
3,6-dicloro-ft4lico, el dcido 4~emino-S~mstilsulfonii-

f$4lico, el 4cido 4~-amino-S5-fenilsulfonil-ftélice.
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Como componentes de copulacidn difuncionales
H-B~H entren por ejemplo en consideracidn:
¥, N'=big~/"3'~hidroxi-naftoil=(2')_/-fenilendiemina~-1,4

N, ¥'~big~/ 3'-hidroxi-naftoil-(2')_/-2=cloro-fenilen-
diamina-1,4

N, N'~bis~/ 3'~hidroxi-naftoil-(2')_/-2-metil~-fenilen~
diamina-1,4

N, N'~bis~/ 3'~hidroxi-naftoil-(2* )_7—;@ 4y ' -di ami no=di~
eni

N, B'~big~/ 3'-hidroxi-naftoil-(2')_/=2%,2"' ~dicloro-4",
4nV ~di pmi nodifenil

N,N'~bis=-/"3'~hidroxi-naftoil-(2')_7-3",3"'~dicloro~4",
4" ~diaminodifenil

N, W' ~big~/ 3'-hidroxi-naftoil-(2')_7/~3",3"' -dimetoxi~-4",
40! —@iaminodifenil

N, N'~bis~/ 3'-hidroxi-naftoil-(2')_/=3", 3"' -dimetil-4",
4n'—diominodifenil

N, N'~bis=/"3'-hidroxi-naftoil=(2')_7/-4",41' ~diamino-dife
nilmetano

N, N'~big-/ 3'-hidroxi-naftoil=(2')_/~4",44' diamino-dife
niléter

N,N'-bisf2"3'-hidroxi-naftoil-(z');734”,4“'-diamino-diﬂg
nilsuwlfon

N, N ~big~/3'=hidroxi-naftoil-(2')_/~4",4"" ~dianino-ben~
zofenon

N, ' ~bis~/"3'-hidroxi-naftoil-(2')_/-fenilendiamina-1,3

N, N'=big~/"3'~hidroxi-naftoil-(2')_/-2-metil-fenilendi-
emina~1,3

N, N' ~big=/ 3'~hidroxi-naftoil-(2')_/~2,5~dinetil~fenilen
diamnina-1,4

N, N'~big~/"3' -hidroxi-nafotil~(2')_/-4",4"" ~diamino-es=
tilben

N,N'-bis—zr3'-hidroxi—naftoil-(z');7;4",4"'-diamino-diﬁg
nilirea

N, ' ~bis~/ 3'~hidroxi-naftoil-(2')_7/-2,7~diamino-naftali
na

N, N'~big~/ 3'~hidroxi-naftoil-(2')_/-2,7~diamino~difenil
enoxido.
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N, ' -bis~(acetoacetil) ~fenilendiamina-1,4

N, N'-bis~(acetoacetil) ~2,5~dicloro~fenilendiamina-1,4

N, N'-bis~-(acetoacetil) -2,5~dimetil-fenilendiamina~1,4

N, ' =bis-(acetoacetil) -2-cloro-fenilendiamine~-1,4

I, N' ~big-(acetoacetil) ~2-metil~fenilendiamina~1,4

N, ' ~bis-(acetoacetil) ~bifenilen-4,4"

N, ' =bis-(acetoacetil) ~2,2'~dicloro-bifenilen—4,4"

N, ' ~bis-(acetoacetil) =3, 3' ~dicloro~bifenilen-4,4'
N,N'—bis-(acetoacetil)~3,3'-dimetil-bifenilen—4,4'

N, KW' -big-(acetoacetil) ~4,4' ~diamino~difenilmetano

W, N'-big-(acetomcstil)~4,4' ~diamino~difenilsulfon

¥, ' -bis~(acetoacetil) ~4,4' -diamino~difeniléter

N, If' =big=(2' ~hidroxi-benzoil=) -4 ", 44" ~diamino~-difenil

N, §'=bis=(2'-hidroxi-benzoil-)~fenilendiamina-1,4
Fenilen=-(1,4)~bis~/ 3'-metil-pirazolon(5')-il~(1')_7
Fenilen~(1,4)~bis=/"3'-metil~5'~amino-pirazol~il-(1')_7
Fenilen~{1,4)-bis-/ 3'~carbometoxi~pirazolon=(5')=il-(1')/
Bifenilen—(4,4')-bis~/ 3t-metil~5vw-amino-pirazol-il-(1v)_7
Bifenilen~-(4,4')-bis=/ 3"~metil=pirazolon=(5")~il-(1¢)_7

Bifenilenr(4,4')-bis1Z'3"—carbometoxi-5"-amino-pir?%?l—il-
I

£ 3y3' ~dimetil-bifenilen~(4,4')_/-bis=/ 3"-metil-pirazo-
lon=~(3#)=il=(10)_/

/3,3 ~dimetil-bifenilen~(4,4')_/~big~/ 3"-metil-5"-amino-
pirazol-il~(1")_/

Los dcidos diazotetracarboxilicos, relativaments
solubles en agua, (II) se tranforman, segin la presente

invencidn, mediante tratemiento con medios deshidratantes,
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por ejemplo mediante calentamiento con 4cido acético o

anhidrido acético o acetato sbdico o clorurc férrico,
solos o en un disolvente orgdnico de punto de ebulli=-
cibn nés elevado, en los correspondientes @ianhidridos
diezo-tetracarboxilicos (I) (Y = 0), que son de difi~
c¢il solubilidad, tanto en agus como en disolventes or-
génicos.

Le condensaci 6n de los componentes de partida
(II) o vien de sus dianhfdridos con amoniaco o bien
con las aminas (III) se efect@ia, preferentements en un
disolvente orgfnico de punto de ebuilicibn ufds sluvado
¥ en pregencia de medios deshidratadores, pudiendo tam
bién los mismos componentes actuar como disolventes or
gérdcos, La condensacibn se efectla por c¢jemplo a ten-
peratura més elevada, por lo gensrzl en le zona entre
80% hasta 246° y preferentenente entre 100% ¥ 180°C,
an cago dado bajo presidn. monoaminas adecuadas para eg
ta reaccibn son por ejeuplo: la metilsmins, etilamins,
anilinz, 2~ § 3~ 6 4-cloroanilina, 2- 6 3~ & 4-metil-
anilina, 2~ 6 3- 6 4-metoxianilina, 2- 6 4~nitranilina,
4-zuino-benzamida, N~acetil-fenilendismina-1,4; N-ben-
zoilfenilendiamina~1,3, ciclohexilamina, 2-aminobeng-
tiazol, 2-amino-piridina, 1~ y 2-aminonaftilina y 3-ami
no=-4-cloro~benzamida.

Para la condensacibdn de los diazocolorantes (II)
0 sus diankidridos con los compuestos (III) er disol-
ventes orgénicos de elevado punto de ebullicibn son
adecuadcs, por ejeuplo, los siguientes dizolventee que
hierven a teumperaturas superiores a losg 80°¢; benceno,

tolueno, xilenos, clorobenceno, o=, m-, p—dicloroben~
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ceno, triclorobencenos, quinolins, nitrobenceno, dcido

{

acético glaciel, ciclohexano, 1,2,3,4~tetrahidronafta-
lina, naftalina, tetraclorcetileno, anisol, difeniléter,
di-n-butiléter, decalina y las mezclas de estos disol-
ventes. Como medios deshidratadores a smplear con pre-~
ferencia entran por ejemplo en consideracibn: el 4cido
férmico, el dcido propibnico, el acetato sbdico anhidro,
el cloruroc de cine, el cloruro de aluminio y el trifluo
ruro de boro.

Para la reaccidn de los £cidos dieszotetracerbo-
xflicos (II) o bien 48 sus dienhidridos con los compueg
tos (III) se emplean por lo menos 2 moles del compussto
(I1I), por lo genmeral se trabaja con un exceso y esto
hasta 5 moles del componente (III) por un mol del com~
ponente (II) para hacer reaccionar totalmente el compo-
nente (II).

Segln la seleccidn del componente (III) se pue-
den sintetizer colorantes disazoicos simdtricos y asi-
métricos de férmula (I).

Los productos qus se obtienen de acusrdo con el
presente procedimiento son valiosos colorantes de pig-
mento gque, en general, destacan por su buena solides
a log disolventes, a la luz y a la migracibn, asi ccmo
su buena estabilided al calor. $e emplean para el holii-
do de materiasles sintéiicos, tales como por ejesmplo
eloruro de polivinilo que contiene reblandecedor, poli-
efileno y copolimeros y polimeros de tampén de scrilni—
trilo~butadieno~-estirenc, lacas, papeles y para la pre=-
paracibn de pastas de estampacibn y de pigmento.

asn los ejemplos siguientes significan las partes
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partes eh peso; las temperaturas se indican en grados

centigrados.
&jemplo 1

44,5 pertes de 4cido 3-amino-~-ftdlico se suspen—
den en 500 partes de agus, se agregan 200 partes de hie
lo y 81 partes de 4cido clorhfdrico concentrado y a
0-5% se diazota con une solucibn de 17,2 partes de ni-
trito sbédico en 50 partes de agua.

34 partes de HN,H'-bis~(acetoacetil)-fenilendiami
na-1,4 se suspenden en 150 partes de etanol, se agrega
una solucibn de 80 partes de carbonato sédico en 2000
partes de agua y la suspensidn dizzoica se introduce
& 10°. Terminada le copulaci 6n se aspira el colorante,
se lava con poca agua de hielo y se seca o 60° haste
obtener constancia en el peso.

£l colorante seca y pulverizadc se calienta en
500 partes de clorobenceno con 50 partes de anhfdrido
acético durante 2 horas a 100°, después se aspira &
temperatura ambiente, se lava con bencine ligera y se
seca, £l rendimiento asciende a 71 partes de dianhfdri

do dispo~tetra-carbvoxflico de férmulas

COCH; H3C0C
| Bt ]
¢ \ = NeN-HC-CO-NH~ ¢ ) ~Ni=0C-Cfi=N=N~
0={ )=0 oz}' =0
07 0

&l pigmento posee una buena solidez a la luz y
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&jemplo 2

7,0 partes del azocolorante de 2 moles de anhi-

drido 4~amino~ftdlico diazotado y N,N'-bis-(acetoace-
ti1)-2,5~dicloro-fonilendiamina-1,4 se calientan en
250 partes de clorobenceno con 2 partes de metilamina
primeramente durante 2 horas a 100°, Despuds se agre-~
gan 25 partes de dcido acético glacial y se mantiene
durante otres 8 horas & 120°, Después de enfriar a 40°
se aspira, se lava con clorobenceno de 40° y se seca

a 80° hasta obtener un peso constente. Se obtienen 7,2
partes del azocolorante de féruula

Cl

0 >,, 0
; NeN-HC=CO=1H~ ¢ ~IH~OC-CH~N=H o A
\::( 2
H30-N(Xj COCH; - H 4000 mm—cﬂ 3

5.

ml colorante posee muy buena solidez a la migracibn y
estabilidad al calor.
Zjemplo 3

44,5 partes de dcido 3-smino-ft4lico se suspen-
den en 500 partes de ague, se agregan 200 partes de
hielo y 81 partes de dcido clorhfdrico concentrado y a
0-5° se dimzota con una solucién de 17,2 partes de ni-
trito de sodlo en 50 partes de agua. &1 nitrito sn ex-
ceso se destruys con dcido amidosulfbrico.

55,0 partes de H,i{'-bis=-/ 3'-hidroxi-naftoil-(2')-
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~amino-/~-fenilen-1,4 se suspenden sa 200 partes de

}"’*g 1

etanol, se agregan 410 partes de solucibdn al 10 % de
soga cdustica y 1000 partes de hielo y se introducen
en presencia de un emllsionador en la suspensién
dizzoica de arribe a 5-10°. se sigue agitando durante
2 horas & teuperatura ambiente, se ajusta con 4dcido
clorhidrico semiconcentrado a un pHd de 1 - 2, el co-
lorante ee aspira, se lava neulro con agua y se seca
a 80°% hasta obtener constancia en el peso. &1 rendi-
misnto asciende a 91 partes.

Calentando durante 3 horas con 500 partes de
clorobenceno y 50 partes de anhfdrido acético a2 unos
120° se transforma el colorante en el disnhfdrido.

Se obtienen 84 partes de dianhfdrido.

8,0 partes del dianhfdrido se suspenden en 500
partes de o-diclorobenceno, se egresan > partes de
anilina y se calienta durante 4 horas =2 1200. A con-
tinuacidn se agregan 50 partes de 4cido acdtico y se
mentiene durante otras 6~8 horas a 120-130°. 51 colp
rante de pigmento se aspira a 809, se lava con o~diclo
robenceno caliente hasta que la salida estd clara ¥
después se seca hasta obtener constancia en el peso.
Bl rendimiento asciende a 8,5 partes de colorante ds

plgmento de férmula



10,

15.

TLANN GG
540818

HO co-m--m-ocv o

81 producto posee muy buene solidez a la luz, a2l sobre-
lacado y a la migracibn. ss adecuado para colorear copo
1fmeros y polimeros de tampdn de acrilnitrilo-~butadieno-
-egtireno.
sijemplo 4

8,75 pertes del disgzocolorante, de 2 moles de
anhfdrido 3-amino-ftdlico diazotado y 1 mol de N,N'~bis-
-/ 2'~hidroxi-naftoil-(3')_/-4",4"' ~diamino~difenil se
calientan en 500 partes de clorobsnceno con 5 partes de
o~toluidina durente 2 horas a 120°. Se mgregan entonces
30 partes de édcido acético glacial y se mantiens Quran-
te otras 8 horas a 1300. &1 colorante de pigmento pre-
cipitado se agpira a '70-80°, se lava con clorobsnceno
caliente hasta que salga claro y se seca en vacio a 80°
hagta ohtener un peso constante. Se obtiensn 9,8 partes

del pigmento diazoico de férmula

— @—M-OC UOH
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sl pigmento posee muy buenz estabilidad 2 la luz y al

e

sobrelacado.
slemplo 5
50 partes del azocolorante, de 2 moles de 4cido
5., 4~amino-5~cloro-ftdlico diagotado y I, N'-bis-(acetoxi~-
etil)-2,5~dicloro~fenilen~-diamina~1,4 se transforman
calentando durante 2 horas en 500 parites de clorobence-
no con 50 partes de anhfdrido acético en el dianhfdrido.
7,6 partes de e¢ste dianhfdrido se czlientan en
10. 500 partes de o-diclorobenceno con 5 partes de 2,5-diclo
ro-anilina durante 2 horas a 120°. Entouces se sgregan
50 partes de dcido acético glacial y so mentiene duran-
te otres 12 horas a 130~140°, Ll pigmento se aspira a
709, se lava con o-diclorobenceno y se seca en vacio a
5. 80° haste obtener peso constante. £l rendimiento ascien

de a 10,1 partes de colorante de pigumento de férmula

¢1
0 0 (1
ClL N&NQH?-CONH- -NH~OC~?H-N5N :I:iEI:i>
-N COCH:, / H.,C0¢ | -
3 B / Q
c1 ¢l "
cl " 0 1
0
£jemplo 6

T42 partes del diazocolorante, de 2 moles de an-
hfdrido 3-emino-ftdlico diazotado y 1 mol de componente
20. de copulacibn difuncional
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se calientan en 500 partes de clorobenceno con 5 par-

HBC

tes de 4-cloro-anilina durante 3 horas a 120°. Se agre
gan entonces 50 partes de dcido acdtico glacial ¥y me
nantiene afin durante 7 horas a 130~140°, E1 piguento
5. precipitado se aisla a 609, ge lava con clorobenceno
celiente y se seca. Se obltienen 8,5 partes de pigmento
diazoico de férmula
0

R e - povad j‘f; @\ e

Cuando se trebaja segin los procedimientos indi-

cados en los &jemplos de arriba en luger de los compo-

10, nentes diazoicos, los componsntes de copulacibn bifun-
cioneles y las monocamidas allf{ mencionadas se emplean

los componentes diazoicos y de copulacibn y monoeminss
mencionadas en la siguiente tabla, se obtienen asimis-

mo valiosos colorantes de pigmento:
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Componente Componente de
diagoico copulacidn Color
Acido 3=-amino- N,N'-bis— ? -hidro Netilamins rojo
-ftélico xi-naftoil- 2'17-fe
nilendiamina~1,
u " Bencilamina rojo
" " o~toluidina rojo
" " p~cloro-anilina rojo
“ " N-acetil-p-fenilen rojo
diamina
" N,N'-bisg=-/ h%gro Anilina rojo
xl=nsftoil~(2') /=2~
cloro~fenilendiami~
na=-1 14
" " 2=cloro-anilina rojo
" " o-toluidina rojo
" " 4-metoxi-anilina 1rojo
f h 2-gmino-benztiazol rojo
" N,N'—bis 'ehidro Metilamina rojo
xi-naftoi 2')_7-4",
40 =diaminodifenil
" " Anilina rojo
n " 2-cloro-anilina rojo
H n T-naftilaming rojo
" N,N'~bis-(acetoace~  lietilamina amarillo
'bil) ~fanilendiamina-
1,4
n " Anilina amarillo
n " p~toluidina amarillo
" " 2,5~dicl oro~aniline amarillo
n u Ciclohexilamina amarillo



Acide 3=amino-
~ft4lico

Acldo=4~amino-
ft4lico

340818

N, N'-big~(acetoacetil)~

2,5=dicloro~fenilendi-
aminag=-1,4

3"-metil-pirazolon~
Su) il 1n)/

fenilen—(af,w )7-bis~

N,N'-hig-(acetoace-
gil)-fenilendiamina~
v4

I, N'~bis-(acetoacatil)
-2,5-dicloro~fenilen-
diamine-1,4

"

L 4

N, N'-big~/3'-hidroxi=
naftoil-(2') /~fenilen
diamina=1,4

"

"

N, N'-big-/3' zhidroxi-
naftoil-(g%l/k4u,4n|~
dlamino~difenil

[

letilaming

Anilina
o~toluidina
4~amino~bifenil
p~toluidina

Metilamina

Anilins
p-toluiding

N=benzoil~-feni
len-diamina=T,4

Anilina

Hetilamine
p~toluidina

Anilina

p~toluidina

N-acetil~feni-
len~diamina-1,4

Metilaminse

Aniling
p~toluiding
p=cloro=-aniline

2-amino-propano

2~zamino-piridina

Amarillo
tirando
& verde

Amarillo
tiraendo
8 rojo

"

Haranja

Amarillo

Rojo

1]



Acido 4-emino-
ftdlico

Acido 3=-amino~
6~cloro~fidlico

Acido 4-amino-
5=cloro~ftdlico

Acido 3~awino-
b-metoxi~ftéli
co

f

Acido 3-amino-
6=cloro=~ftdli~
co

Acido 4~amino-
S5~cloro=-ft411~
co

Acido 4-amino-
5,6~dicloro~
ftélico

Aclido 3-amino-~
6-cloro-fitdli-~
co

Acido 4~amino-
5=cloro-ftd1i-
Q0
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N,N'=big=/3'~hidroxi=-naf 4-amino-benzoato Rojo
toil=(2')/~4",4"' ~dianino de etilo
-difenil

" p~toluidina "

N,N'~big-/3'-hidroxi-naf Anilins "
tol1~(2')/~fenilendiami-

na-1,4
u p~toluidina n
" 2=cloroanilina n
" p~toluidina n
N, N* ~bis=/3'=hidroxi~ Kotilamina "
naftoil=(2") /=2~cl oro=
fenilendiamina~1,4
t Anilina "
N,N'-big~(acetoacetil) - 4-cloro-snilina  Amarillo
2,5=dicloro~fenilendiami
na"‘1, 4
" p~toluidina Amarillo
tirando
a verde
" Anilina "
" 2=cloro-~anilina n
enilen-4,4')/-big=/3"~ lMetilemina Naranja
gti_}pirazélon—(S ") -ile
(19)
" Anilins "
[enilen~4,4')/-bip-/3"- o-toluidina "

metil-5"-amino~pirazolil-
n_/

" . 2=cloro-anilina "
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Acido 4-smino~  /bifenilen-4,4')/~bis=/3"- Anilins Neranja
5-cloro-ftélico ?%tiérpirazolonr(S")-il-
n

Acido 3-zmino~ " Aniling L]
6-cloro-ftdlico
Acido 3-amino~- N,N!'-bis~(acetoacetil)~2,5 4-cloro-anilina Amerillo
ftdlico dicloro~fenilendiamina~1,4 tirando
a verde
" " 3~cloro-anilina "
" " m=~toluidina "
u ] g-metoxi=-anilina "
" " 3J-metoxi~anilina "
n u 3,5-dicloro-ani- "
lins
L u 3-metil~4-cloro~ "
anilina
o " 3,5~dimetil-ani- "
lina
" " 3y5-ai~trifluor- "
metil-anilina
" " N~benzoil~fenilen- n
dismina-1,4
" n 2, 3-aimet11-an1_ n
lins
" N, N' -bis-{acetoacetil) -2~ Ciclohexilemina "
cloro~5-metilfenilen-diami-
" " Metileamina "
" " Anilina n
" " o=toluldina "

" " m-toluidina n



Acido 3~amino-
£tdlico

Acido 4-amino-
S~metoxi-£t411
co

Acido 4-amino=-
5emetil-£t41lico

Acido 4-amino-
5=gloro-ft4lico

N, N'-bis-(acetoacetil) -2,5~
dimetil~fenilen-diamina-1,4

NyN'-big=-
toil (2")_
na-1,4

"

"

! =hidroxi-naf-
~fenilen~diami—

"

]

L]

N,N'-big~(acetoacetil) ~2,5-
dicloro-fenilendieamina~1,4

L]

N, N ~big=/3' =hidroxi=naf-
to£l~£2'l ~fenilen-diami-

na~1

L]

N, N'-bis-(acetoacetil) -2,5
~dlcloro-fenilendiamina=-1,4

Ciclohexilaming

m~-toluidina
Anilins
Ciclohexilamina

Anilina

letilamina
4=-cloro=-gnilina
Metilamina

Anilins
m~toluidina
Ciclohexilamina
4=cloro~anilina
p-toluldina
p~toluidina

Ciclohexilamina
Anilins
Metilamina
n~toluidina
Anilina

4=cloro-aniling
Ciclohexilaming
Metilamina

Ciclohexilamina
m~tolulidina

Amari
1lo

Rojo

Rojo



10.

20,

ez 940818

28 partes del diagzocolorsnte, de 2 moles de an-
hidrido 3-amino-ftélico diazotado y N,N'-bis-(acetoacs
til)-2,5-dicloro~fenilendiamina=-1,4 y 16 partes de ci=-

clohexilaming se calientan en una mezcla de 220 partes
de o-diclorobenceno y 20 partes de deido acético gla-
cial durante 4 horas a 130-140°, el pigmento se aspira
& 60-~70°, ge lava con o-diclorobenceno csliente hasta
que salga claro y en vacfo se seca a 80° hasta obtener
un peso constante. El rendimiento asciende a 25,7 par-
tes, 10 que corresponde al 75 % de la teorfa, de un
pigmento amarillo, tirando a verde, de fuerte color y

de excelentes solideces y de la composicibn

COCH3 0L H3000
~N=N~HC=~CO=HI- =~ NH~OC~CH~N=N-
Q= =0 0= =0 .
N;> c1 N
| |
(=) ()
NO®T 4

Degcrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizaerlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen-
te indicadas, son susceptibles de modificaciones de de-
talle en cuanto no alteren su principio fundamental.
Tambidn se hace constar que el invento corrssponde a

una Solicitud de Patente presentada en Alemania, con



5.

10,

15,

20,

giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden

los Convenios Internacionales en vipor, siendo lo

que congstituye la esencla del referido invento y por

1o que Se solicita Patente de Invencidn por 20 afios

en Egpafia sobre: "PROCEDIMIENTO PARA TA OBTENCION DE

AZOCOLORANTES"; caracterizéndose por lo siguiente:
12, Procedimiento para la obtencidn de

azocolorantes, caracterizado porque 1 mol de un diazo-

colorante de formula

-COOH

7 N= B~ Nz N ll
/k\;é o z COOH
HOOC baS

(0 (X

en la que B significa un resto orgdnico divalente,
¥ un sustituyente y m un nimero entero de 0 a 3,
o su di-anhidrido, se condensa con, por lo menos,

2 moles de un compuesto de férmula

HEH —— R
en la que R significa hidrdgeno, un resto hidroxilo,
acilo, -ORy 6 ~RgRs, o un resto alquilo, aralquilo,
carboeiclico o heterociclico, mono o polinuclear, en
caso dado sustituido, ¥y en la que Ry, Rp ¥y R signi-
fican hidrdgeno o un sustituyente de alquilo o arilo,

en cago dado sustituido, al compussto di-imidico,



5.

22 -

selecciondndose los componentes u.e' partlda libres de
radicales sulfdnicos.

28,~ Procedimiento para la obtencidn de
azocolorantes; tal y como queda sustancialmente des-
crito en la presente Femoria.

Esta llemoria consta de 22 hojas escritas

tetidl

a médquina por una s%a cara. 2; -n\
\ Liadrid,

Ay ;
FARBENFADRIREY BA FENGESELLS CHART

DEX
S b ¢ renttatid. ’3%
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