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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCIDN DE COE%RAN¥E§QMDNU-
AZOICOS,

Tolicitands:  FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana,

rasidente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

El objeto de la presente invencidn es un
procedimiento para la preparacién de colorantss monoazoicos,

. dtiles como pigmentos, de Férmula general:

Mod. 596
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en la guas R representa un grupe alquilo één 1-5 4tomos de care

bono y el nicleo bencénico A pusde estar sustituido por gru-

pos alquilo, grupos trifluormetilo, grupos alcoxi, grupos ni-
S. tro o 4tomos de haldgsno.

La invencidn proporciona igualmente colo-

rantes monoazoicos de férmula general:

Cl
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en la qua R y R1 representan un grupo alquilo con 1-5 ftomos

10, de carbono.

Los colorantes de férmulas (1) y (II) se

obtienen por reaccidén de componentes diazoicos de férmulas
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en la que R se define camo anteriorments, con componentes de

copulacién de fdérmulas

(1v)
mo - aY)
"
0

en la que gl anlllo A pusde estar sustituido por grupos aljui-

lo, trifluormetilo, alcoxi o nitro o por 4tomos de haldgeno.
Como ejemplos de adecuadps campanentes

diazoicos (II1) se pueden mencionar los siguientes:
4-(N-acetilamino)-2,5-dicloroanilina,
4-(N-propionilamino)2,5-dicloroanilina,
4~(N-isovaleroilamino)2,5-dicloroanilina,
Adecuados componentes de copulacidn (1IV)

san, por ejemplo:

- 1-(2°,3’-hidroxinaftoilamino)-2-metilben-

ceno,

1-(2’,3~hidroxinaftoilamino)-2-metoxi-

benceno,
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1-(2”,3 -hidroxinaftoilamino)2-etoxiben-

cenao,

1-(2°,3’~hidroxinaftoilaming)-4-metoxi-
bénceno,

1-(27,3’-hidroxinaftoilamine)-4~atoxiben-
ceno,

1-(2”,3’-hidroxinaftolilamning)-2, 4-dimato-
Xi-5-clorobencano,
1-(2°,3’-hidroxinaftoilamino)-2,5-dimato-

%xi-4-clorobenceno,

1-(27,3"-hidroxinaftoilamine)-3-nitroben-

ceno,
1-(2°,3’~hidroxinaftoilamino)-4-nitroben-
ceno,
1-(2°,3’-hidroxinaftoilamino)-3-trifluor-
mgtilbencena,
7 1-(2”,3"-hidroxinaftoilaming)-2-metil-4-
-matoxibenceno.

Para preparar los pigmentos monoazoicos
de férmuls (I) o (11), se diazota, en la forma usual, la ami-
na correspondiente con 4cido clorhidrico scuoso, hislo y ni-
trito sddico y el producto se hace reaccionar ccn las corres=-
pondientes arilamidas del Acido hidroxinaftoico, opeionalmen-
te en presencia de un agente de superficlie activa anidnico
catiénico o no idnico, por sjemplo, un alquilsulfonato y/o
un producto de policondensacidn de alcohol octflico y oxido
de etileno, o en presencia de un disolvente orgénice tal co-
mo, por ejemplo, dimetilformamida o 1,2-diclorobancenc, Con
frecuencia ha resultado conveniente calentar el pigmento en

un disolvente orgénico tal como n-buténol, tolueno , cloro-
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benceno o 1,2~diclorobenceso, con el fin de incrementar l1a re-
sistencia del color y la solidez a los disolventes y a la luz
por este ulterior tratamiento,

R causa de la sobresaliente solidez 2 la
luz y la buena solidez a los disolventes, los coloranies re-
sultantes de férmulas (I) y (II) pueden emplearse para una
gran variedad de aplicaciones de pigmentos. Los mismes son
adecuados para la preparecidn de sistemas muy fIrmemente pig-
mentados, tales como mezelas con otras sustancias, agenles
de revestimienkto, colores para impresidn, papel de color y ma-
teriales macromoleculares coloreados.

Las mezclas con otras sustancias pueden
comprender, por ejemplo, aguellas con pigmentos inorgénicos
blancos, tales como didxido de titanio, E1 términe "agente
de revestimiento" significa, por ejemplo, lacas fisica y oxi-
dativamente secantes, lacas de sstufado, lacas de reaccién,
lacas dea dos componentes, tintes dispersos para revestimien-
tos resistentes a la intemperie y colores de apresto. Los co-
lores para impresidén comprenden aquellos p:ra la impresidn
en metal -laminar, textiles y papel. Los materiales macromo-
leculares pueden ser de origen natural, tales como cauchoj
estos punrden obtenerse por modificacidn quimica, tal como ace-
tilcelulosa, butirato de celulosa o viscosa; o pueden proilu-
cirse sintéticamentse, teles como polfmsros, productos de po-
liadicidn y policondensados. Como ejemplos se pueden citar los
materiales plésticos, tales como cloruro de polivinilo, ace-
tato de polivinilo, propionato de polivinilo, polidsteres,
por ejemple, tereftalato de polietileno, poliamidas, superpo-
liamidas, polimeros y copolimeros de ésteres acrilicos, és-

teres metacrilices, acrilonitrilo, acrilamida, butadiaeno,
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estireno, asi como poliuretanos y policarbonatos,

Las partes dadas en los siguisntes ejem-
plos son partes en pesc a msnos que se indigue lo contrario.
Las temperaturas se expresan en grados centigrados.

EJEMPLO 1

22 partes (0,1 moles) de &-(N-acetilami-
no)-2,5-dicloroanilina se diazotan en 770 partes de aqgua y
35 partes en volumen de 4cido clorhidrico 10N, a una tampera-
tura de 02C, mediante la adicidn gols 3 gota de 23- partes
en volumen de una solucidn al 30 % de nitrito sddico., Dase
pués de ulterior agitacidn durants i hora, la mezcla se cla=-
rifica con carbdn vegetal activo y el exceso de dcido nitro-
so se destruye con dcido amidosulfdnico. 33 partes (0,105
moles) de 1-(27,3°-hidroxinafteilamino)-2-etoxibenceno se
disuelven brevemente sn 1.000 bartes de agua y 45 partes en
volumen de una solucifn 1ON de hidréxido sddico, a B80¢C, vy
la solucién caliente se clarifica con carbdn vegetal active.
Después de enfriar a temperatura ambiente, el derivado de
naftol-AS se mezcla con 0,4 partes de un producto de poli-
condensacidn de alcohol octilicao y 6xido de stileno y se re=
pracipita por la adicidn de 91 partes en volumen de &cido
acético al 50 % mientras se agité vigorosamente. La solucidn
diszotada fria ss de}a llegar a tempe}atura ambiente. Se
ajusta un pH de 4,5-4,8 por la adicidn gota.a gota de 170
partes en volumen, aproximadamente, de una solucidn acuosa
al 20 % de acetato sédico y- la temperatura se incrsmenta si-
multdneamente a 30 - 359C, Después de 1 - 2 horas, la mezcla
se calienta a BS - 90%C aproximadamente y se aisla sl pro-
ductoe a esta temperatura mediante filtracidn por suceidn. E1

producto se enjuaga con 2.000 - 3,000 partes de agua caliente
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(soecC), Despudés de secar a B0 - 9U9C, se obtiene en buen ren-

dimiento el colorante de fdrmula

e JN

CH,-C0-NH - N 0CgH5
: 7/ N\
o1 HO e-m- _
0

8l cual posee muy buena solidez a los disolventes y a la luz.

E3ENPLO 2

De forma gimilar al ejemplo 1, se diazo-
tan 22 partes (0,1 moles) de 4-(N-acetilamino)~2,5-dicloro-
anilina., 32 partes (0,105 moles) de 1-(2°,3 ’-hidroxinaftoil-
amino)-2-metoxibenceno se disurlven brevemente en 530 partaes
de aqua, 35 partes an volumen de etanpl y 45 partes en vo-
lumen de una solucidn 1ON de hidréxido sédico, a 80%C, y la
solucidn caliente se clarifica con carbdn vegetal activo,
Despuds de enfriar a temperatura ambiente y despuds de la adi-
cién de 0,4 partes de un producto de policondensacidn de al-
cohol actflico y édxide de etileno, se reprecipita. el deri-
vade de naftol-AS por la adicién de 91 partes sn volumen de
dcido acético al 50 % mientras se agita vigorosamaente. La
copulacidn y procesamiento se llevan a cabo como se ha daes-
crito en el ejemplo 1. S5e obtiene en un buen rendimiento el

colorante naranja de fdrmula:



el cual tiene una muy buena solidez a los disolventes y a
la luz,.
5i se sigue el procedimiento descrito en
5, los ejemplos 1 y 2, perc con gl empleo de los compuestns
diazoiros y de copulacidn indicados en la siguienle tabla,
se obtienen igualmsnte valiosos colorantes con las tonalida-

des espeacificadas en la tabla.
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Componente diazoico

Componente de cop

-
4-(N-acetilaming)-2,5-dicloro-

i
i
fanilina.
!
!
3

4-(N-propionilamino)-2,5-di-

cloroanilina

4-(N-isovaleroil-amino)-2,5-

dicloroanilina

1-(2°,3 ~hidroxinaftoil-amin

1-(2’,3’-hidroxinaftoil-amin

1-(2",3"-hidroxinaftoil-amin

1-(2°,3’-hicdroxinaftoil-amin

benceno.

1-(24, 3’-hidroxinzftoil-ami
benceno,
i 1-(2,3°-hidroxinaftoil-amin

1-(2’,3’-hidroxinaftoil-amin

1-(2”,3 ~hidroxinaftoil-amin

ulacién

0)-2-metilbe

a)-4-metoxit

0)-4-etoxibe

0)-2, 4-dimet

" no)-2,5-dime

0)-3-nitrobe

0)-4-nitrobe

0)-2-etaxibe



‘8 cop

-amin

-amin

-amin

~-amin

-amin

-amin

ulacidn Tonalidad
. B)-2-metilbenceno naranja
!
_ o)-4-metoxibencena naranja i
- 0)-4-etoxibenceno marrdn-rojo

0)=2,4-dimetoxi-5-cloro-

no)-2,5-dimetoxi-4-cloro-

o}-3-nitrobencenc

0)-4-nitrobencenc

;. 1

o)-2-ttoxibenceno

marrdn

marrén rojo

rojo

rojo

naranja

g

pre—



10,

15,

20.

25,

EJEMPLD 3

30 partes dsl pigmento monoazoico dascrito
an el ejemplo 1, 65 partes de aceite de linuza y 1 parte de
un secante (naftenato de Co, 50 % en bencina de ansayo), se
muelen en la forma usual para producir un colar para impra-
sidon, Cuando se emplea para impresidn de libros u offset, es-
te color de impresidén rinde unss impresiones coloreadas de
naranja brillante de muy buenas propiedades de solidez, perti-
cularmente una salidez muy elevada a la luz, 5i este cnlor
para impresldn sa utiliza para tofograbado, litografia o nra-
bado en acero, sa obtisnen impresionss coloreadas en naranja
con similares propiedades de solidez. E1 uso del pigmento pa-
ra colorear metal laminar o colores para huecograbado o tin-
tas de impresidn conduce a impresionss colorsadas de naran-
ja de similares propiedades dé solidez,

EJEMPLO 4

4 partes del pigmento monoazoico descri-

to en 8l ejemplo 1 se dispersan en un molino de bolas o perlas

con una laca clara consistente en 30 partes de una resina alquf-

dica, 25 partes de una resina de melamina, 5 partes de etilen-
glicol y 36 partes de xileno, Después de estufar a 1309C

durente 1/2 hora, se obtienen pelficulas de laca de color na-
ranja de alta transparencia y brillantez, caracterizadas por
una solidez muy buens a la luz,

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento asi como l2 manera de realizarlo en la prdctics
debe hacerse constar que las disposiciones anteriarmente in-
dicadas son susceptibles de .modificaciones de detalle, en

cuanto no alteren su principio fundamental. También se hace
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constar que el invento corresponde a una solicitud dg 'aten-
fe presentada en Alemania n? P 19 16 270 de 29 de marzo de
1969, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que consti-
tuye la esencia del referidoc invento y por lo que se solici-
ta Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre: PROCE-
DIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COLDRANTES MONDAZOICOS, ca-
racterizédndose por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la produccién de

colorantes monoazoicos, de férmula general:

e,
.
R—C-m- /——\ -N=N-

Cc1 HO C-NH-Z
"

0

en la que R representa un grupo alguilo conm 1 - ¢ JdLomos de

carbono y Z representa un nicles bencénico A </Ul\> uuR pue-

—

de estar sustituido por grupos alquilo, grupos trifluorme
tilo, grupos nitro y 4tomos de haldgeno, o uh niclen bencé-
nico de fdérmula:

0 - Ry

en la que Rl significa un grupo alquilo con 1l - 5 dtowmos de

carbono, caracterizado porque comprende hacer reaccionar una

amina diazotada de férmula genseral:



en la gque R se define como anteriormente, con un componente

de copulacién de férmula general:

7 \

e
\

\
HO C-NH-Z
]
0
5. en la nque Z sa define como anteriormente.
2.~ Procedimiento para la produccitn de
colorantes monoazoicos, tal y como queda sustancialmente des-
crito en la presente Memoria,
Esta Memoria consta de 12 hojas escritas
10. a mdquina por una sola cara.

Madrid - & JUL. 1972

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT

i, GUMEZ ACEBO Y MO
pe o Etemtedot L Gasia Fecnfindea
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