5.

’

TR
CAS 6482/E

AT et Y B d-y ., e

W

SECCItN TECNICA
CLAGF ACIQN 1, ¢ C.
1

! Lok, ~_~.9‘ﬁ

b SUBCLASE

e et v
-

- ———v———

S —————

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA TA PREPARACION DE COLORANTES
DIOXACINICOS", a favor de la firma sviza CIBA SOCTRTE
ANONYMB, residente en BASILEA (Suiza)

= » -—

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descubierto que se llega a nuevas y valiosas

dioxacinas de la férmls
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en la que

& gignifica un radical o~arilénico;

POOR
QUALITY
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significa un grupo ciano, nitro o arilsulfonilico;

y

significa un &tomo de hidrdgeno o de haldgeéno o

un gmpo ciano, nitro o erilsulfonilico,

si se somete wns 3,6-bis-arileminobenzoquinona de -le for—

nula

en la que

Xl v X

2

0 NHA,

tienen el significado ya expueatb,

mientras que
significa un radical gr{lico que presenta, en
posicidn orto respecto al grupo imfnico, de pre-

ferenciz un grupo de éter,

2 una operacidn de cierrs del anillo que conduce a dioxa-

cinas.

Las 3,6=bis~arilamino-1l,4~benzogquinonas que se han

de utilizar oomo materias de pertida coxresponden prefe-

rentemente a la fdrmula
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en la que

5, R, significa un &tomo de ‘hidrdgeno o un radical

alquilico, aralquilico, erdlico o heterocielico;

significa un radicel almilico o arflice;

X significa un &tomo de haldzeno o un grupo al-
anilico, aleoxflico o ariloxilico; ¥

10. Xl y X2 tienen el significado que ha se ha expuesto.

Las 3,6-bis-arilamino-l,4~benzoguinonas pueden ob-
tenerse convenlentemente por condensacidn de 1 mol de una

2,5-dihalogenbenzoquinona de le £ormula

Xy
15. 0 Hal
\ .
fal ” N\ X0
X,

con dos moles de une arilamina que, de conveniente, pre-

sente en posicidn orto respecto al grupo iminico un grupo

i s
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de éter (en parvicular, de un o-alcoxi-~ u o-fenoxi-smino=

benceno).

Como ejemplos cabe sefialar las arilaminas siguien=

tess

-
ww e

el 1-aminq-2,5-dimetoxi—4-formilaminobeneeno,

el 1—amino—2,S—dimet9xi—4~ac§ti%aminobenceno,V:

el 1—amin9-2,5~dimethi~4-proPionilaminobeneenb;

el l—amino«Z,5-dimetoxi-4-benzoilaminobenceno,"f

el l—amin9~2,5—dimetoxi-4-(o-clorobenzoilamino)?5
bencenb, | o

el l-amino-e,5-dimetoxi-4-(p-clorobenzoilamino)é,'
bencenc, i

el l-emino-2,5-dimetoxi~4—(2'~tienilamino)~benceno,

el l~mnino-2,5~dimetoxi-4-(2'*furoilamino)~benoeno,

el l-amino=-2,5-dietoxi~4-Fformilaminobenceno,

el l-amino-2,5-dietoxi-4~acetileminobenceno,

el l-amino-~2,5-dietoxi~4~benzoilaminobenceno, A

el l-amino-2,5-diefoxi-4~(o-cloreobenzoilamino)-benceno,

el l-amino-2,5-dietoxi~4=(o~clorobenzoilamine)~benceno,

el l-amino~2,5~dietoxi=4=(2',4'~diclorobenzoilamine )=
benceno, L

el l-amino-2,5~dietoxi=-4~(o-metilbenzoilamino)=~benceno,

el l-amino=-2,5-dietoxi~4-(m-metilbenzoilemine)-benceno,

ol l-emino-2,5-dietoxi~4~(p-metilbenzoilamine)=

benceno,
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1-amino-2,5-dietoxi~4~( o-metoxibenzoilamino )~
benceno,
1~amino-2,5-dietozi~4-(n-metoxibenzoilamino)~
benceno,
1~emino-2,5~dietoxi~4-(p-metoxibenzoilamino )~
benceno, '
1-amino-2,5-dietoxi-4~(p-Lfenilbenzoilamino)~
benceno,
l-amino-2,5-~dietoxi~4~(p-carbomeboxibenzoilamino )~
bencenq, )
l-amino-2,5-~dietoxi~4~(3'-piridincarbonilamino)~
benceno, '
1-amino-2,5-dietoxi~4~(2' ~furoilaming )~benceno,
1-amino~2,5-dietoxi~4~(2"~tienoilamino)~benceno,
1~amino-2,5~dietoxi~4~(5"~cerbometoxi~2' ~tienoila~
mino)~benceno,
1~amino~2,5-difenoxi~4~benzoilaminobenceno,
l—aminq-Q—metoxi—5-cloro-4~aoetilaminobenceno,
L-amino~2-metoxi~f~cloro~4~benzoilaminobenceno,
l~amino~2—metoxi—5~oloro—4—(p—clorobenzoilamino)*
henceno,
1—amin9~2~etoxi~5~eloro-4-aoetilaminobenceno,
l-amino-2-etoxi~5-cloro-4-benzoilaminobenceno,
1-amino-2-etoxi-5-cloro-4~(p-metilbenzoilamino)-

benceno,
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el l-~amino-2-etoxi-S5-mebil—4-acetilaminobenceno,

el l-amino~2-etoxi~5-metil-4-benzoilaminobenceno,

el l-aming—z-etoxi—5~metil-4—(p*clorobenzoilamino)-
benceng,

la l~aminq~2—metoxinaftalina,

la 2-amino-l-metoxinaftalina y

8l l-amino-2,4-dictoxi-5—-clorobenceno.

El cierre del anillo dioxacinico se efectie conve=
nientemente & temperatura de 150 a 210% C, en un Aizolven-=
6 orgdnico inerte (como o-diclorobenceno, triclorovencenocs
nitrobenceno, naftaline o cloronafta;ina),_preferéntemente
en presencia de un haluro de écidq (como, por ejemplo, olo-
ruro de benzoflo, cloruro de &oido p-toluensulfomico o clo-

ruro de tionilo).

Si se parte de 2,5-dinitro~ o 2,5-diarilsulfonil-~
3,6-big-arilamino~l,4-benzoquinonas y se realiza el cierre
del anillo en presencia de un haluro de écido, uno de los
dos grupos de nitro o arilsulfonilo es reemplazado por un

étomo de haldgeno.

Los productos resnltantes constituyen valiosos co-
lorantes rojos hasta aszules, que sirven sobre todo de.pig-
mentos y como tales pueden emplearse pars las més diversas

aplicaciones pigmenteries; por ejemplo, en forma finemente
dividida, pars tefiir seda artificial y viscose, o éteres

o
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y_ésteres Ge celulosa, o superpoliamidas y superpoliureta-—
nos o poliésteres en la masa para hilar, lo mismo que para
la preparacidn de barnices tefiidos o formadores teﬁiﬂos de
barnices, soluciones y prodﬁctos de acetilcelulosa;-nitro~
celulosa, resinas naturales o ertiriciales, como Vesinas
de polimer;zacién 0 resinag de condensacién{ por ejemplo
aminoplastos, resinas alquidicas, fenoplastos,; poliolefi-
nas (qomo poliestireno, cloruro de polivinilo, polietile-
no, polipropilenc y poliascrilonitrilo), gome, caseina, gi=
licona y resinas de silicona. Ademds, pueden emplesrse con
ventaja en la preparacidn de colorantes o placas de Lami-

nacidn.

Sobre los colorantes comparables de la patente ale—~
mana 1 231 370, que presentan exn posicién 9,10 grupos car-
boalcoxflicos, los colorantes de este invento presentan la

ventaja de mejor solidez a la luz y a la migracidn.

Bn los ejemplos que siguen, on ‘tanto no se advierta
otra cosa, las partes significan partes en peso, y los
. [d
porcentajes, porcentajes en peso; las temperaturas estan

’
expresadas en grados centlgrados,
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Se agitan a 130¢ en 50 voliwzenes de o-dicloroben-
céno v durante 30 minufos 2,4 partes de 2,5~dicianb;3,6-
dibromp-benzoquinona (preparsda semin la patenté‘glémana
1 238 894 por ozidacibn de 2,5-diciano~2,6-dibromo-hidro=
quinone con gases nitrosos), 4,5 partes de l~amin5;4~ben~
zoilanino-2,5~dietoxibenceno y 3,4 partes de acatéto ad~
dico anhidro. Se separa por filtracidn a 1202 a 2,5-di~
ciano-3,6-di~(2',5'-dietoxi~4"'~benzoilaminofenilanino)~
benzoguinona resultante, se la lava oon alcohol y agua ¥y
s¢ la seca. El producto constituye un polvo de cdlor rojo
mate, que funde por encima de 3202, Tifie el cloruro de
polivinilo con matices pardorojizos, de_buena solidez a
le luz y excelente solidez a la migracion.
Andlisis; hsllado: G 56,66 H 5,13 N 11,12 %

caloulado;C 65,80 H 5,00 N 11,15 %

2;5 partes de este producto se tratan en 35 voli-
menes de o-diclorobenceno con 4,0 partes de cloruro de ban-
zoilo v se azita durante 40 horas & tenperatura de 175 a
1509, Se separa por suceidn a 1202 el pigmento resulban-—
te, se le lava primeramente con o-diclorobenceno caliente,
luego con metanol frio y por iltimo con agua caliente y
se le seca, Constituye un polvo cristalino de color negro

azulado y que corresponde a la férmula
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Andlisis: hallado; C 68,43 H 3,83 N 12,44 P
ecaloulsdos ¢C 68,87 H 3,96 N 12,68 %

El muevo colorante tifie ol cloruro de polivinilo con

natices azules de muy buens solidez a la luz ¥y & la migra-

2
clon.

En la tabla que simme se resefian otros colorantes
dioxacinicos gne se obtienen, por el procedimiento gue se

ha indicado en el Ejemplo 1, si se cicliza el producto de

condensacidn de la Tormule

CN
R-CO-HN 0c Hr O

"”j[\ OC H
r/J I C\\\\I:::I:;H-OC~R
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obtenido coundensando en la relacion molar 1 : 2 la 2,5-

diciano~3,6-dibrono-benzoquinona con el aminobenceno res-

pectivo,
e R Tiempo de Teaceién | Matiz.sn cloru-
- (cierre del anillo ro de polivini-
en horas) lo -
1l |4-meboxifenilo 445 azdl
2 ‘3—metoxifenilq 9,5 amal’.
3 |2-metozifenilo 2,5 mu) gris
_Ejemplo 2

Se agitan a 832 durante 4 horas 3,2 partes de 2,5=
diciano~3,5-dibromo-benzoquinona, 7,1 partes de l-amino-4=~
(2'—olqrobenzgilamino)-Z,5~dietoxibenceno y 1,7 partes de
acetato sédico anhidro en 100 volimenes de isopropanol,
Se sepera por filtracién a la femperatura smbiente el pro-
ducto resultante, se le lave con alcohol y con ague y se
le sceca. El producto constituye entonces un polvo de coloxr

morado obsouro.

4,1 pertes de este producto se tratan en 40 voliime~
nes de o-diclorobenceno con 2,8 partes de cloruro de benzoi-
lo y se agite durante 10 horas a temperatura de 175 a 1802

Se separe por succidon & 120% el pigmento resultante, se le
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lava primeramente con o-diclorobenceno caliente, luegd con

medanol frio y por Wltimo con agna caliente y se le seca.

Constituye un polvo megro y corresponde a la formle’

o

~C0—— I 0 . H.o
Q CO— HN AR gk

o1 |

P ‘

H_C,0 N 0 NH....OG.Q.

. o

Bste pigmento tifie el cloruro de polivinilo con ma-
tices azules gue tiran a morado, s6lidos. En lugar de clo~
ruro de benzoflo, pueden emplearse taxbién con buen resul-
tado en esta reaccidn otros cloruros de &cido carbox{lico
(yor ejemplo, cloruro de acetilo, cloruro de 4-fenilbenzoi-
lo, etcéters) lo mismo que agentes inorgénicos de alerre
del anillo como cloruro de tionillo, pentacloruro de £8sfo-
ro (eventualmente en presencis de dimetilformamide), etcé=

tera,

En la tabla que sigue se reseffan obtros colorantes
dioxacinicos que se obtienen por el procedimiento que
Se ha indicado en el Ejemplo 1 si se cicliza el producto

de condensecidn de la Tormula
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O OmiT i NH 0C.H
R-CO HN\N/A\TﬂQCZHS S Q%r’,,,f/” \~\\\~\ ot
B, Cp0 S ST ﬂ,»”’“'\\r/\vo ;0,0 \NE~00-R

C s

obtenido condensando la 2,5-diciano—3, -dlbromo-benzoquino-
na con el aminobencenc respectivo en la proporclon molar de
5. 1 2.

. Tiempo de reaccidn Matiz en cloruro
me R (cierre del anillo) | de polivinilo
en horas .
1 | 4-folilo K} azul
2 | 3-tolilo 2,5 azul tirando
_ a morado
10. 3 | 2~tolilo 2 azul tirando
a morado
Bjeizplo 3

Se calieontan 2 2052 en el curso de 50 minmtos 2,4
partes da_2,5~diciano-3,Q—dibromo-benzoquinonas 5:5 partes
de l—amino~4~(2',4'-diglorobeqzoilamino)-zyS“dietoxibenoeno

15. ¥ 2,4 partes de acetato sddico anhidro en 50 volimenes de
alfa~cloronafteline y se agita durante 30 minutos a dicha
temperatura, Se separa por succidn a 1309 el pigmento re-~

sultants, se le lava primeramente ocon o—diclorobenceno ca-
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liente, luego con metancl frio y por 1iltimo con agua calien-

te y se le seca. Constituye un polvo moradorrojizo, gue

corresponde a le Térmula
oL CN
- 0 N 0C.H
LS com \WW B
( 1
,0,07 N/”\{/\o \NH-—OC_Q-CI

. 5, CN Cl

¥ que, puesto en division fina, tifie el cloruro de poli-
vinilo con matices morados de muiy buena solidez a la luz

. . v
¥ a la migracion.

Ejemplo 4

10. Se calientan a 205¢ en el curso de 50 mimutos 2,3
vartes de 2-nitro-3,6~-dibromo~bronzoquinona, 5,0 partes
de l-emino—4-(3'-clorobenzoilemino)-2,5-dietoxi~benceno y
2,4-partes de acétato sbdico enhidro en 50 volfmenes de el-
fa~cloronaftaline v se aglte durante 30 minutos a dicha tem—
15. peratura. Il pigmento resultante se elabora de manersandlo~
8o & la del Ejemplo 3. Constituye un polvo cristalino ver-

de y corresponde a le formula

R
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Anélisiss hellado: C 59,1 H 3,4 N 9,4 G 9,%

caloulado: C 59,52 H 3.47 N 9,64 0L 9,7k

-

Bl nuevo colorante Hifie sl cloruro de vinilo oon
matices rorados de muy buena solidez & la luz ¥y & la
migracién.

En la tabla que sigue se reseiian otros coloran—
tes dioxacinicos aue ze obtienen, por el procedimiento

gque se ha indicado en el Ejemplo 4, si se cicliza el die~
nilo de la formule

25 O

donde

R tieune el significado gue e expone en la tabla.
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..15—
Matiz en cloruro de
R polivinilo .

1 2~clo?ofenilo morade
2| fenilo 5 gris moradé
3| 4=tolilo . aznl morad@
4 | 4~cloroienile gris morado

La 2-nitro-3,6~dibromo~benzoguinona puede ovtenerse
asls

Agitando y refrigerando con ama fria se introducen
por porcionea 2,6 partes de diacetato de 2,5-dibromo~hidro-
quinona en 30 volimenes de dcido nitrico al 100 %, Se deja
reposar a la tempera?ura embiente la solucidn rojoanarenja~
da resultante, por dos_dias. Durante este tlempo, el matraz
debe permanccer en bafio de Marfa, pues de otro modo se pro-
duce calenbamiento espontaneo de la meszcla reaccional y des~
composicién del producto. Transcurrido dicho tiempo, se

vierte la solucion rojoanaranjade en 100 partes de hielo,

: i e .o .
se sgepara por succion el precipitado smarillo gque entonces

se sedimenta, se le lava haste neutralidad con agua helada,
1 4

g6 le guards durante 6 horas en el secador de vaclo, se le

vuelve a lavar con agna helads y se le seca en el secador

de vaefo. Por fitimo, s reeristaliza el producto en 135
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volumenes de liexano. Lo 2-nitro-3,d-dibromo-tenzoquinona
’ . N .

asl obtenida constituye un polvo amarillo, que funde a

tenperaturs de 127 a 1292, S

Andlisis: hellsdos ¢ 23,3 H 0,4 Br 52,2 . N 4,4%

caleulados C 23,2 H 0,32 Br 51,4 " ; 4,5

P

1]

_Ejemplo §_

Se agitan 2 832 durante 4 horas, en GO volfmenes
de isopropanol, 2,9 partes de 2,S—dinitro-S,6-diet5£i-ben~
zoquinona (obbenide por oterificacidn de dcido nitranilico
con ster trietflico de fcido ortoférmico), 7,1 partes de
1—amino~4-(2'-clorobenzqilamino)-2,5—dietoxibenceno ¥ 1,7
partes de acebato asddico enhiiro. Se separa por filtracidn
2 la temperaﬁura axbiente el produecto resultente, se le

lava con alcohol ¥ con azua 7 86 1le seca.

€,3 vartes del diunilo se calientan a temperatura
de 155 a 130% en 37 volimenes de slfa~cloronafialina y se
agitan a diche temperaturs durante 4 horas. So separa
por succidn a 1202 el pigmento resultante, se le lava con
‘ . ! ’ N
o~diclorobenceno caliente, con mebtanol frio y por ultimo

) ’

con agua calisnte y se le seca. IEL colorante, de la for—

e
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tifle el cloruro de polivinilo con matices azules puros,

Andlisis: hallado: € 56,2 # 3,2 CL 98 N 10,1%
caleulado: C 56,0 H 3,1 CL 9,2 AN 10,9

Se obtienen irmelmente pimuentos de matices tintd-
reos azules gi en este ejemplo se emplean, en lugar del
l-amino~4~(2 '-clorobenzoilamino)—2,%5-dietoxibenceno, las
eminas de la formuls seneral

0-C 21'15

H 21-1 NH-~0C-R

HSCZO

donde
R +tiens el significado que se expone en la tabla

gue sigue,

indicedas en la tahla.
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Matiz del pigmento en
¢loruro de polivinilo

L Tenilo
2 3-clorofenilo

3 | 4=clorofenilo

agul .
azul cobalto

gris azul

_Bjemplo

Se agitan a 832 durante 4 horas, en 160 vol_ﬁ'menes
de isopropanol, 2,9 partes de 2,5-dini1;ro~3,6-dietcig¢-‘oen—
zoguinona, 6,4 partes de 1—amino-4-‘penzqilamino-:2,5-—dieto-
xibenceno y 1,7 partes de acetato sédico anhidro. Se sepa=
ra por filtracidn 2 la ‘bemperaturs ambiente el producto re—

sultante, se le lava con alecohol y con ague y 86 le seca.

Se obtiene tambidn el mismo producto si en esta

reaccidn se emplea, en lugar de 2,5-dinitro-3,6-dietoxibenzo

quinona, la cantidad equivalente de 2,5-dinitro-~3,6=~diace=~

toxi-benzoquinona (amortiguada a 11192).

4,0 partes del dianilo se traten en 35 volimenes
de o-diclorobenceno con 4,2 partes de cloruro de benzoilo,

se calienta a 17062 y se agita durante 30 minutos g esta

temperatura. Bl pigmento resulvente de la férmule
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se separa por suceidn a 1202 y se depura como en el
Ejemplo 5. Tifie el cloruro de polivinilo con matices azu-

les intensos y sélidos.

Anflisis: halledo: ¢ 61,0 H 3,8 CL 6,2 N 9,80
calenlado; C 62,4 H 3,8 €1 5,1 N 10,1%.

De mensra anélgga, empleando como materia de parti-
da en el tercer parrafo la 2,5-difenilsulfonil-3,6~di(2',
5'~dietoxi~4'-benzoilamino—fenilanino )~1,4-benzogquinona, se

obtiene el colorante de la formila

Este colorante tifie asimismo el cloruro de polivi-—

nilo con matices azules.
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Anflisis: hollado: § 64,2 H 4,1 €1 47 N T,1 S 4,0%
caleulado:C 64,0 H 3,97 CL 4,5 N T,1 8 4,07%

 En lugar del cloruro de benzoilo pueden emplearse tem-
bién con buen resultado en la reaccidn de cierre del- anillo
5, el bromwo de benzoilo o el fluorure de benzollo. Se ocbiie~

nen, respeotivamente, colorantes dioxacinicos bromedos o flno-

rado.
_ Si en el tercer pirrafo sc emples el dianilo de la
formila |
lo- N'Oz ’ ",.
il ooy 0 /L\ NH oc1 -
YUY Y
} \ :
i.C0
o]

N \.]/ 0 H3co/'\/\c:|.

1‘102

se obtiene el colorante dioxucinico de la férmila
NOZ

0 T
oL If 00K
15. \(\/ ““2 AN / iy

1
/\/L ) ’
.00 ' I{”\if o 1 |

3
1

que tifie el cloruro de polivinilo con matices rojos.

D
.
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_Efenplo T

Se agitan a 009 durante 4 horas, en 45 volimenes
de etanol, 3,2 partes de 2,5-diciano—3,06~dibromo~benzogqui=~
nona, 6,4 partes de 1l-amino—2,4-di=(2'~-metilfenoxi)-bence-
no y 1,7 partes de acetato sédico anxidro. Se separa por

5. filtracion 2 la bemperaturs ambiente el producto resultan—
te, se le lava con elcohol y con ague y se le seca. 'Constg-

tuye entonces un polvo de color ansranjado.

)

4,4 partes de este producto se tratan en 20 voli~
menes de o-diclorobenceno con 1,7 partes de cloruro e

benzoilo v se agite durante 24 horas a temperatura de 182

10,
‘s 184°, Se separa por suceidn a 1009 el pigmento resul~
tante, se l@ lava con o~diclorobenceno, luego con metanol
¥y por ﬁ;timo con agua caliente 7 se le seca. Constituye
un polvo cristalino de color verde rojizo y corresponde a
15, le formula
H3
CN |
H.C
3
20, Tifle el cloruro de polivinilo con matices morados que ‘tiran

al rojo, sblidos,

E"“-"‘:‘}"f*f C LR
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En lo table cue sisume se rvesedan otros colorantes
que se obkhicnen si se cicliza, por el procedimiento que se

ha indicado en el Bjemplo 7, un dianilo de la férmula,gene—

donde
10, %y, Xy Ty 2 tienen el significado que se expone en

1= tabla.



5
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15.

Matin en cloruro
X1 X T 4 de polvinilo
1 NO2 H O~06H5 H aris bl
? N02 NO, o-cGH5 H rojo lila
3 N02 No, O~02H5 H rojo
- ) Wt 2 4
5 o, H O...\/ \, | H© rojo enaranjado
lH3
6 |x H -C H 7 anaran;jado rojizo
102 0 06 5 CP3 J dJ
Ejemplo 8
Se elaboran de menera andloge & la del Ejemplo 7.
10, en 45 volumenes de metaznol, 2,9 partes de 2,5=~dinitro~3,6-
dietoxi~benzoquinona; 5,3 partes de l-emino-2-metoxinafta-
;ina téenica v 17 partes de acetato sédico anhidro. Se
obtiene un polvo de color corinto oscuro.
2,7 partes de eate producto se calientan a tempe-
raturs de 170 a 19292 en 13 volumenes de alfa-cloronaftali-

na y se agliten a dicha temperatura durante 2 horas.

Se separa por succion a 1302 ol nuevo pigmento, se

le lava con o-diclorobenceno, luego con metanol y por ulbi-~



10.

15.

20,

Sgrar fale BN
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mo con ggzka celiente y se le seca, wEsthe colorente, de la

formila

constituye un polvo negro, que tifie el cloruro de polivi-

nilo con tonos azules tirands al morado.

51 en este ejemplo se emplecn; en lugar del Acjdo
l-amino—Z—me?oxi~naftalin~6-sulfgnic@, logs derivados de
&oido l-amino"é-metoxinnqitalin~6~su1f6nioo, por ejemp}d
le amida de éqido 1-~amino~2-metoxi~naftalin-G~sulfonico,
ge obtienen colorantes pigmentarios con propiedades tHin—

14 .
torecas iguzlmente Luencs.

Ejemplo 9

~ Se agltan o 83° durante 4 horas, en 70 volimenes
de isopropanol, 2,3 partes de 2,3-diclano-5,6-dicloro-ben—
zoguinona (D D Q), 6,4 partes de l-amino-4-benzoilamino=~
2,5~dietoxibenceno y 1,7 partes de acetato sédico anhidro,
Se separa por filtracién & la temperatura ambiente el pro-
ducto resultaonte, se le lava con alcohol y con sgua y se le

geca,



l
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5,2 partes del dianilo se tratan en 35 volimenes
de o-diclorobenceno con 4,2 partes de cloruro de benzoilo,
se calienta s 1802 y se agita durente una hora a esta temper

ratura. El piguento resultente, de la fdérmula

5. CN
HBCZO
10. se separe por guocién & 1302 y se depura como en el Ejemplo

5 Tiﬁe el elqruro de polivinilo con matices azules tiran—

do & morado, sélidos e intensos.

Andlisis: hallado: C 65,7 ¥4 3,3 CL 5,3 N 9,75

caloulado: ¢ 66,1 H 3,9 CL 5,3 N 10,4%
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NOTA

Descrito el objeto dsl presente invento, se decla-
ran como no Givulzadas ni practicadas en Espatia las $i-
guientes reivindicaciones con prioridad de las demandas sui~
zas mms. 8709/63 del 12 de Junio de 1.968 y 7137/69 del

¢ de Mayo de 1l.9690

A . 2 y
1. Procedimiento para la preparacicn de colorantes

dioxacinicos de la férmula S
X
0. N
SN N N
A k A ’

en la que
. . 2 . .
A gismifica un radical o—arilenico;

: ar .
Xl sisnifica un grupo ciano, nitro o arilsulfonilico;
J v
- . s Lu e
Xg giznifica un grupo ciano, nitro o arilsulfonilico

- ’
o un Adtomo de nitrdgeno o de halogeno,

caracterizado por someterse um 3,6-bis-di-arilamino-benzo-

quinona de la férmula

ey

e
38
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Haghrrrew'y

NHAl
Q*O
?
XZ
en la que
Xl y X2 tienen el slgnificado ya expuesto,
mientras que
Ay significe unvradical.arilico que presenta, én

posicidn orto respecto al grupo aminico, de
. ’
preferencia un grupo de eter,
& nha operaaién de cierre del anillo que conduce a dioxaci-

nag.

2. Trocedimiento semin la reivindicacidn 1, carac—

terizado por pertirse de compuestos de la formuia indiceda

en los que Xl gignifica un grupo ciano o nitro, X2.signi~
fica un grupo clano o nluro o un dtomo de hidrogeno o de

halpgeno y A, tiene el gignificado que ya se ha expuesto.

. (4 o . .
3._ Procediniento segun la reivindicacidn 1, carac~
terizado por partirse de una 3,06-~bis-arilaminobenzoquinona

de la férmula
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an la ¢ue .
Ry significa un dfomo de hidrdgeno o un redical
alqullloo, arqlqulllco, arlllco o} heteroclclloo,
Ry significa un radicel alquilico o arflico; yvf
X significe un &btomo de haldgeno o un grapo alqui-

o lo o .
lico, alcoxfiiico o ariloxilico.

4o Procedimiento segun las reivindicociones 1 a 3,

caracterizado por efectuarse el cierre del anillo por oa-

lentamiento en un dlSOlV nte organico inertc, en presencia

de un cloruiro de acido.

5. Procedimiento pa&a 1o prcpnracién de coloron-
tes dioxocinicos.

Sexin se doescribe y reivindico on lg,presente memo—
rie descripiiva, .que consta de 28 pdginas foliadas y esori~
tag a magquina por una solo de sus caras.

Medrid, & 44 JUN 4820
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