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PATENTE DE INVENCTION
a favor de:
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals feister
Lucius & Brining, de nacionalidad alemana, residente en
Frankfurt (ﬁain) (Repdblica Federal Alemana), por:
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTEHCION DE COLGORANTES MONOAZOICOS

INSOLUBLES &M AGUA™.

Mlemoria descriptiva

S5e ha comprobado que se obtienen nuevos y vallo-
. . r
sos colorantes monoazocicos insolubles en agua, de la formu-

la general:
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- donde X,, X, y X5 respresentan atomos de hidrdgeno, ato-

mos de haldgeno, preferiblemente 4tomos de cloro o de bro-

mo, Qrupos alqu{licns, preferiblemente grupos metilicos, o
- 15 grupos alcoxf{licos, ﬁreferiblepenta grupos metoxflicos, y
R1 representa un grupo alquilico, preferiblemente con 1 -~
6 atomos de carb&nc, un grupo ciclealquilico o un grupo
éralquilico, R2 representa un atomo de hidrégeno, un Qrupo
alquilico o alquenilico eventualmente sustituido, preferi-
20 blemente con 1 - 6 &tomos de carbono, un grupo cicloalqui-
lico o arilipo que puede llevar sustituyentes no hidrosolu
bilizantes, y R3 represanta un atoma de hidr&geno 0 un gru
po alquilico o alquenflico eventualmente sustituido con,
preferiblemente, 1 - 6 atomos dé'carbono, pudiendo R, y Rq
25 formar también, juntamente con el dtomo de nitrégeno, un ani
1lo - si se copulan aminas diazotadas de la formula general:

Ry

CUNH<:R
R,00C ‘ - (2)
I | NHy
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- donde R R2 y RS’ que tienen el significado indicado an-

1
teriormente - con componentes de copulacion de la formula

general
H
0OH X

N
- \ .
“o (3)

"3 CONH v
. X2 H

donde XT’ X2 y X tienen el significado indicado anterior~-
mente.

Las aminas de la formula general (2) empleadas co

- mo componentes diazoicos pueden obtenerse por procedimientos

conocidos, por ejemplo saponificando parcialmente, de acuer-
do con el esquema de férmula siguiente, un diester de &cido
nitroteraftélido de la fdrmula general (4) - donde R1'es un
resto alquilico, preferiblemente con 1 - 6 atomos de carbo-
no, por ejemplo un resto metilico, etflico, n-propilico, i-
propflico, n-butflico, i-butilico, s-butflico, t-butilico,
n-pent{lico o n-hexilica, un resto cicloalqu{lico, por ejem
plo un resto ciclohexilico o un resto aralquilico, por ojem
plo el resto bencflico - transformandale en cloruro écido,
por ejemplo en tolueno con cloruro de tionilo, condensando
el clorurp acide con una amina de la formula general (5) e

hidrogenando cataliticamente el producto de la condensacion.
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Como aminas de la formula general (5) citense a
titulo de cjemplo:

Ahdniaco, metilamina, stilamina,,n;propilamina,
i-propilamina, n-butilamina, i-butilamina, s-butilamina,
t-butilamina, n-pentilamina, s-pentilamina, n-hexilamina, .
alilamina, dimetilamina, .dietilamina, di~n-propilamina,
di-n-butilamina, ciclohexilamina, bencilamina, piperidina,
anilina, anilinas monoy - di~ y trihalogenadas, como la 2—
‘cloroahilina, 3-cloroaniliﬁa, 4~cloroanilina, 2,4-dicloroa
nilina, 2,5-dicloroanilina, 2,6-dicloroanilina, 3,4=dicloro
anilina, 2,4,5-tricloroanilina, 2,4,6-tricloroanilina, 2-brg

moanilina, 4~bromocanilina, 2,4~dibromoanilina, 2,5=libromoani
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lina, alquilanilinas, como la Z2-metilanilina, J~metilanili
na, 4-metilanilina, 2,4-dimetilanilina, 2,5-dimetilanilina,
Q—etilanilina, 4—isopropilaniliqa, alcoxianilinasg, como la
2-metoxianilina, 4-mstoxianilina, 4Qetoxianilina, 2-butoxig
nilina, 2,4-dimetoxiapilina, 2,5-dimetoxianilina, 2,5~dietg

xianilina, halégenoalquil—anilinas, como la 2-metil-4-cloro

.'~anilina, 2-metil-S5-clore~anilina, 2-metil-3-cloro-anilina,

2-cloro-5-metil-anilina, 2,4-dicloro-5-etil-anilina, 2,5-
dicloro~4-metil-anilina, 2,4,6-tricloro-3-metil-anilina,
Z—triFluorometil-4—cloro-anilina; 2—cloru—5—trifluo£ometil~
aniiina, haldgeno-alcoxi-anilinas, como la 2-metoxi~5-cloro
-anilina, 2-stoxi-b-cloro-anilina, 2,4-dicloro-S5-metoxi-ani
lina, 4-cloro-2,5-dimetoxi-anilina, acilaminocanilinas, como
la 4~acetaminoanilina, 2—cloro~4—metil~5~acefaminbanilina,
2—01onrﬁ-benzoflamino-anilina, aminas aciladas en el nlcleo,

como la J-amino-4-cloro~aceto~fenona, J-amino~4~cloro-benzg

: s N €. . o . '
fenona, eteres aminodifenilicos, como por ejemplo el gter

”

Zaamino~qiﬁen{lico, eter 2-amino-2', 5'-diclobo—difen§lrco,

’

. -~ . £4:
-amidas y esteres de acido aminobenceno-carboxilice, coma

por ejemplo el éster metilico de dcido antranilicoe, éster
butilico de Acido antranilico, éster metf{lico de dcida 4=~
cloroantranilico, éster dimetilico de &cido aminctereftali
co, amida de acido 4-amino-benzoico, metilamina de Acido -
J—amino~-4—cloro-benzoico, amida de Acido 3~amino—4emetil—:

. . ’ . A 4 3
benzoico, amidas de acido aminobenceno-sulfonico, comao la
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amida de dcido 4-amino-bencenosulfdnico, metilamida de dci
do'2,5—dimetoxiéd—aminobeﬁceno~suif6nico,'amida-(é) de me-
tiléster4(1) de acido 2-amino-tereftalico, naftilamina y
naFtilaminas‘sustituidas, como la {-amino-2-metoxi-nafta-
lina. -

Los &umponentes de copulacién de la formula geng
ral (3) pueden ohtencrse por pfcé@dimientos'conocidbs, par
ejemplo por condensacidn de dcido 2~hidroxi-naftoico-(3)
con'5-aminc-bancimidazclona;' '

Como componentes ds copulacidn, citense a titulo
de ejemplo: | '
§-(2'-hidroxi-3'-naftoilamino)-bencimidazolona,
54(6‘mbromo-Z'-hidroxi~3‘-naftoilaminc)-beﬁcimidaiolona,
7-cloro-5-(2'-hidroxi-3'~naftoflaming)~bencimidazolona,

6-cloro=5-(2'=hidroxi-3'~naftoilaminc)-bencinidazolona,

‘7-brom6—5-(2'-hidroki-3'-naftnflamino)—béndimidazolona;

s;broma-é—(Z'—hidrnxiéj'-ﬁafto{lamino)—bénciﬁidazolona,
7—metoxi—5—(2';hidroxi-3'—naffoiléﬁinof—béncimidazoiuﬁa;
6-metil-5-(2'~hidroxi-3'~nafto{lamina)-ben cimidazolona,
4-metil-6—cloro-5-(2'-hidroxi—S'—ﬁéftoilamino)-bencimidazg
luﬁa, ‘ ‘ '
f—clorOnS-(G'-bromo—Z'-hidraxi—jl_naftﬁzlamiﬁn)—béncimﬁ@éig
Tona. ‘ | )
La obtencion de coimrantas'da la formula general

(1) se verifica por procedimientas en §{ conocidos, por ejem
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ple por union de los compuestos de diazonioc con los compo-
nentes de copulacion -en medio acuosa, .ventajosamente en
presencia de un égente dispersante no iandgena, anionica-
mente activo o catidnicamente activo, o en presencia de un
disalvente orgénico. En algunos casos, las sales de diazg

. enf _» .
nio son dificilmente sslubles =n un medio acugso y se se-

"paran,.Se-puede aislarlas y hacer que se copulen en forma

de pasta hiimeda, Sin embargo, se puede ejecutar la diazota
cion también en un medio orgénico adecuado, por ejemplo en
acido acetico glacial, alcohol, dioxano, tetrahidrofurano,
formamida, dimetilformamida o sulfoxido de dimetilo, y
juntar con el componente de copu}acién la solucién asi ab-
tenida del compuesto de diazonio.

‘Los qdlorantes pueden ser obtenidos en substan-
cias o sobre un substrato, ?or‘ejemplo sobre espato pegado.

"Los'cbloranﬁas as{ obtenidos son frecuentemente
de grano duro y tienen éntonces que ser someétidos a un.tra-
tamiento-ulterior para la obtencidn de todo el poder tinctg
rial y de una estructura cristalina particulatmente favora-
ble. Por ejemplo, se’calientan con este fin.los colorantes
secos y molidos, o himedos, en piridina, dimetilformamida
u otros-disolventes ofganicos, como sulféxido de dimetilo;
alcohol, clorobenceno, diclorobenceno, acido acético gla-
cial, quinolina, gliéol o nitrobenceno, durante algdn tiem

S _ , . N .
po, con reflujo, o a elevadas temperaturas bajo presion.
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En algunos casos, se consigue la transformacion en una for
ma de grano blando también por calentamiento con agua bajo
presidn, eventualmente con adicién de agentes de dispersidn
y sventualmente con adicion de disolventes orgénicos, por
ejemplo del tipo indicado anteriormente,

Los nuesvos colorantes gonstituyen pigmentos insﬁ
lubles en agua, Son adecuados para la obhtencidn de lacas
coloradas, de formadores de lacas, de soluciones y de pro-
ductos de acetilcelulosa, de resinas naturales o resinas
artificiales, come resina de polimerizacion o de condensa-
cién, por ejemplo de amino- o.Fenoplastos, as{ como de po-
liestireno, policlefinas, como por ejemplo polietileno o
polipropileno, compuestos paliacrilicos, compuestos poli-
vinilices, por ejemplo poli(clorurs de vinile) o poli(ace
tato de vinile), poliésteres, goma, resinas de caseina o
de silicona,

Los nusvos pigmentos organicos son adecuados, adg
més, para estampar el pigmento sobre substratos, espgcial~
mente materizles fibrosos textiles u otros cuerpos en for-
ma de superficie, por ejemplo papel.

Los colaorantes pueden también ser empleédos para

otros fines de emplec, por ejemplo, en forma finamente dis

. Ry o R . L4
tribuida, para tefiir sada artificial de viscosa o de ete-

res y respectivamente ésteres de celulosa, -poliamidas, po=

liurstanos, politereftalatos de glicol o poliacrilonitrilo,
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en la masa de hilado o para el tefiido de papei.

lLLos colorantes pueden ser elaborados bien en logs
medios mencionados por sus favorables propiedades reoldgi-
cas; Muestran buena solidez a la luz, a la intemperie Yy a
la migracidn, Ademés, son estables al calor, de color inten

so y muestran en muchos casos tonas puros. de color. Son es

‘tables a la influencia de productos quimicos, ante todo de

disolventes, acidos y alcalis, Por sus excelentes solideces
y sus tonos de color frecuentemente muy puros y brillantes,
se diqtinguen espeéialmente de los colorantes segun la in-
vencidn de la Férmula general (1) los colorantes de la for-

mula general (1a),

CONHR
R, 00C-
4 'ﬁ ‘
0 €l
: OH
N
S
~ CONH N
H
(1a)

donde Ré’representa un grupo alquilico con 1-6 atomos qe

carbono y RS representa un dtomo de hidrageno, un grupo al
. - : 4 ’ e

quilico o alquenilico eventualmente sustituildo con 1-6 atg

i A ' : ; £ s 1aufii
mos de carhéno,-un grupo cicloalquilico, un grupo aralquilico
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0 un grupo arilico, que pueda.llsvar sustituyentes no hidrp
solubilizantes, .
Ejemplo 1

. S8 mezclan durante la noche, 9,7 partes sn peso de
metiléster-(1)-amida-(4) de acido Z—aminc-te;eftélico con
16,6 partes en volumen de dcido clorhidrico al 37 % y 24
partes en volumen de agua., Se diluys con 100 partes en vo-
lumen de agua y se diazota a 37109 C, con 10,2 partes en
volumen de solucién de nitrito sodico 5n. Se clarifica y seo
destruye el exceso de nitrito con acido amidosulfdnico.

En él recipiente de éﬁpulaqiéﬁ, se cargan 100 par-
tes en volumen de solucidn de acetato sbdico 4 n, 50 partes
en volumen de acido acético glacial y 5 partes en volumen
de una solucifn acuosa al 10 “ del producto de reaccion de
1 mol de alcohol oleflico y 25 moles de oxido de etileno,

A ello,.se affade la solucion diazoica y se alimenta luego
lentamente, a 5-102 C,, una solucisn de 18,5 partes en peso
de 7-clora-5-(2'-hidroxi-~3'-naftoilamino)~bencimidazolona
en 200 partes en vﬁlumen de agua y 80 partes en volumen de
lejfa de sosa caustica 2 n,

Una vez concluida la copulacion, se calienta me-
diante introduccion de vapor a 952 C., se filtra por asbi_
racion él colorante y se lava con agué. A. continuacion, se
calienta esn rescipiente cerfado, durante 6 horaé, a 1502 C,,

la torta hdmeda de prénsadn con 500 partes en peso de alcohol



235

240

245

250

255

’ - . » 4
st{lico acuoso al 50 % en peso, Se filtra por aspiracion
en caliente y se lava con agua caliente, Se seca y se mue-

le el colorante, El pigmento organico asi obtenido, de la

formula
HZNOC
CDUCH:3

I

0 Cl H
N
g
N—"
H

produce — al ser. incorporado a poli(cloruro de vinilo), a
una lacallun colorante de estampado o a una masa de hilado -
colores buros'de un rojo amarillento de muy buena solidez al
calor,fal disolvente y a la luz,

Si se mezclan en un mezclador de.rodillos 67 par-
tes en peso de poli(cloruro de vinile), 33-partas en peso
de uma mezcla de plast%?icanhes (mezcla constitufda por paz
tes iguales de ftalato de dioctilo y ftalato de dibutilo),
0,1 partes en peso del colorante y 0,5 partes en peso de'dié
xido de’ titanio, durante 15 minutos, a 1502 C,, y se elabo-
ran en una lamina delgada, su coloracidn rojo-amarillenta se
distingue por su muy buena solidez al calor, a la.migracién
y a la luz, as{ como por su gran intensidad y pureza de tono

de color.
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‘ Ejemplo 2

Se mezclan 15,3 partes en peso de metiléster-(1)-
di-n-butil-amida~(4) de acido 2-amino-tereftalico en 40
partes en peso de acido clorhidrico 5n, se diluye con 120.
partes en volumen de agua helada y se diazotan a 5-102 C,
‘con 10 partes sn volumen de solucidn de nitrito sédico 5n.
A continuacion, se clarifica la solucion y se destruye con
dcido amidosulfonico el exceso de nitrite.

Se affade la solucidn diazoica a una solucidn- tam
pon constituida por 200 partes en volumen de solucién de sg
sa caustica 2n y 23 partes en volumen de acido acético gla-
cial, y se enfria a 0 - 58 C, -

A esta mezcla, se le afiade lesntamente una solucion
de 16,5 partes en peso de 5-(2'-hidroxi-3'-naftoilamino)-
bencimidazolona en 80 partes e@n volumen de solucion de sosa
caustica 2n, 200 partes en volumen de agua y 5 partes en vg
lumen de una sclucion al 10 §% del producto de la reaccion
de 1 mol de alcchol estearilico y 20 mol de 6xido de etileno.

Una vez concluida la copulacicn, se calienta con
vapor directo a 952 C,, se filtra por aspiracion y se_ lava
con agua. Se calienta durante 2 horas a 909 €. la torta-hi-
meda de prensado con 200 partes en peso-de dimetilformamida
se filtra por aspiracion, se lava con agua y se seca,

El colorante asi obtenido, de la formula
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produce - al ser incorporado a poli(cloruro de vinilo), a una
laca, a un colorante de estampado o una masa de hilado - co-
loraciones puras de color rojo-amarillento de buena solidez

al calor, al disolvente y a la luz,

Ejemplo 3 - ' -

Se mezclan 1?,0 partes en peso de metiléster~(1);
(2',5'~dicloro-anilida)~(4).de acido 2-amino-tereftalico
con B0 partes en volumen de dcido acético glacial y se adi-
cionan con 12,5 partss en volumen de acido clorhidrico con-
centrado. A 152 C, aprqximédamente, se diazota con 10,2 par -
tes. en volumen de soluéi&n de nitrito sodicoSnSe diluye con
200 partes en volumen de agua, se clarifica y se destruye el
exceso de nitrito con acido amidosulfonico,

Se disuelven en 150 partes en volumen de solucidh
de sosa caustica 2n y 100 partes en volumen de agua 18,5 paz
tes en peso de f~cloro—5—(2’—hidroxi—3'—naftoilamino)-benq;
midazolona y se adicienan con 5 partes en volumen de una so-

lucidn acuosa al 10 % en pesg del producto de la reaccicn
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de 1 mol de alcohol oleilico y 30 mol de oxido de etileno,

En el recipiente de copulacién, se carga una mez-
cla de 200 partes en volumen de solucidén de sosa caustica
2n y 23 partes en volumen de acideo acético glacial asi como
5 partes an volumen de una solucion acuosa al 10 % en peso
del productc de la reaccidn de 1 mol de alcohol oleflico vy
30 mol de oxido de etileno. A esta solucitn-tampon se le afig
den en sl término de 3 horas, simultaneamente, las soluciones
de la sal de diazonio y del componente de copulacién mant@niéﬂ
dose una valor pH de 5-6 mediante la adicidn deé solucion de
sosa caustica 2n,

Una vez concluida la '‘copulacion, se calienta a 958
C., en una hora, con vapor, se filtra por aspiracidn, se lava
con agua y se seca, 9e¢ mezcla el colorante sacado y molide
con 400 partes en peso de dimetilformamida y se calienta du-
rante 2 horas a 100-1208 C, Se filtra por aspiracion, se lava
con agua calisnte, se seca y muele el colorante, qus se obtig
ne asi en forma de grano blando y-de'gran paoder tinetorial,

Este calorante, de la férmula

Cl
CONH =
Cl
H.CoOC
3 N |
I -
OH N
I o
' CONH "N
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produce - al s8r incorporado a poii(cloruro de vinilo), a una
laca, a un colorante de estampado o a una masa de hilado, colp

raciones rojo-amarillentas muy puras, de muy buena estabilidad

~al calor y muy buena solidez al disolvente y a la luz., S5i se

mezclan 0,8 partes en peso de este'pigmento, 2,4 partes en pg
so de hidrato de arcilla'y 4,8 partes en peso de un barniz de
imprenta en‘un mezclador de tres rodillos, y se muele, se ob-
tiene una tinta de imprenta con un contenido de pigmento de
10- % en peso, gue produce impresiones de color rojd;amarilleﬂ -
to de gran intensidad de color, de gran puréza y de muy buena

splidez a la luz,-

Ejemplo 4
(] ’ ”l [ .
8¢ mezclan con 30 partes en volumen de acido aceti~-

co glacial 16 partes en peso de metiléster—(1)-(2'-clero-4'-
metil-anilida)-(4) de &cido 2-amino-tereftalico y se disuelven
mediante adician de 120 partes en volumen de dimetiiﬁormamida.
Se adiciona con 30 partes en volumen de acido clorhidrico 6n

y se diazota con 10,1 partes en volumen de solucion de nitri
to sodico 5n, Se destruye con acido amidosulfdnico el excesa
de nitrito,

Se disuelven por calentamiento con 600 partes en
volumen de dimetilformamida y una solucidn de 60 partes en pg
so de acetato sédico, en 150 partes en volumen de agua, 21 par
tes en peso deV5~(6'—bromo~2‘-hidroxi-Z'-naftoilamino)wbenci-

midazolona,
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A una temperatura de 102 C,, se affade la suspen-
sion de la sal de diazonio a la suspension del componente
de copulacién. Una vez concluida 1la copulacién, se calienta
con vapor a 958 C,, se filtra por aspiracion y se trata la
torta himeda de prénsado con 400 partes en volumen de dime-
tilformamida, durante 11 horas, a 1208 C, Se filtra por as-
piracidn, se lava con agua caliente y se seca el colorante.

El colorante as{ obtenido, de la formula

0 N\./‘

CONH
H

produce - al ser incorporado a poli{cloruro de vinilo), a

una laca, a2 un colorante de estampado o una masa de hilado -

coloraciones rojo-azuladas puras de muy buena solidez al ca-

lor, al disolvente y a la luz.
Ejempla S

Se diazotan, de la manera descrita en el EJEmplO
5, 17,7 partes en peso de ebllester~(1)—(2', '—dicloro-ani

lida)~(4) de acido 2-amino-tereftalico y se copulan con 18,5
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partes en peso de 7-cloro-5-(2'-hidroxi=~3'-naftoflamino)~ben
cimidazolona de la manera descrita en el Ejemplo 3.

Para transformar a una forma de gran poder tinctp
rial y de grano blando el colorante seco, se mezcla con 400

partes en volumen de &cido acético glacial y se calienta du

‘rante 5 horas a 100-1108 C. Se filtra por aspiracion, se la.

- . > ’
va con metanol y a continuacion con agua, se seca y se muels,

El colorante asi'obtenido, de la farmula

, CL.
comw-g
c1
Hsczmuc%@
‘ﬁ
N cp
OH
; N
99 )ﬂi{ P
™\ CONH N
H

praoduce - al ser incorporado a poli(clorurc de vinilo), a
una laca, a un colorante estampado o a una masa de hilado -
coloracionas rojas muy puras, de muy buena estabilidad al
calor y muy buena solidez al disolvente y a la luz,
Ejemplo 6

' Se mezclan durante la noche, en 40 partes en volu-
men de acido clorhidrico 5n, 13,5 partes en peso de metilés

ter-(1)~anilida~(4) de dcido 2-amino~tereftalico, se diluyen
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con 100 partes en volumen de agua helada y se diazotan a
5-102 C, con 10,1 partes on peso de solucion de nitrito 50
dico 5n. A continuacion, se clarifica y se destruys el exce
so de nitrito con acida amidqsulfénica.

Se disuelven 16,5 pértes en peso de 5=(2'=hidroxi-
3'-nafto{lamino)-bencimidazoldna con 80 partes en ﬁeso de sg
lucion de sosa caustica 2n, y 300 partes en volumen de agua.

En el recipiente de copulacién se carga uha solu-
cion-tampon, constitufda por 225 partes en volumen de solu-
cion de sosa caustica 2n, 60 partes sn volumen de dcido fos
Forico al 80 ? en peso y 5§ partes en volumen de una solucidn
acuosa al 10 % en peso del producto de la rsaccidn de 1 mol
de alcohol oleflico y 30 mol de dxido de eﬁileno, A esta so-
lucion-tampon se le afiaden simultaneamente laé soluciones de
la sal de diazenio y-del components de copulacion en el tép—
mino de 2 horas, manteniendo una temperatura de 5-102 C, Una
vez concluida'la cbpulacién, se calienta con vapor a 952 C.,
88 Filtra por aspiracion vy se lava con agua caliente, Se se-
ca la torta himeda de prensado y se pulveriza, Para darle
forma de grano blando, se trata el ooioranté &urante 3 horas
a 1108 C, con 500 partes en volumen de dimetilformamida,

El colorante asi obtenido, de la formula
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produce - al ser inc;rporado a poli(cloruro de vinilo), a
una laca, a un colorante de estampado o a una masa do hi-
lado f‘coloraciones rojo—amarillentas puras de muy buena
estabilidad al calor y solidsz gl disolvente y a la luz.
Ejemplo %
) Se diazotan, de la manera descrita en el Ejemplo

3, 16,0 partes an peso de metildster—(1)=(5'=cloro=2'-netil
;anilida)—(4) de acide 2-amino-tereftalico y se copulan con
18,5'partes en peso de 7-cloro~5-(2'~hidroxi-~3'-naftoflamino)
~bencimidazolona. Para transformarlo en forma de grano blan-
do, se mezcla el colorante seco y pulverizado con 500 partes
en volumen de dimetilformamida y se calienta durante 3 horas

a 1002 C, E1 colorante asi obtenido, de la férmula

c1
CONH-
H.Cooc” ; CH
J
I
N cp M
. OH N
1) >
=0
CONH N
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produece - al ser incorporado a poli(clorurc de vinile), a
una laca, a un colorante de estampado o a una masa de hila
do - coloraciones rojowamarillentas muy puras, de muy buena
estabilidad al calor y muy buena solidez al disolvente y a
la luz,
E jemplo 8

De la manera descrita en sl Ejemplo 4, se diazo-
tan 16,4 partes en peso ds metiléster—(1)-(2'-carbcmétoxi-
anilida)~(4) de dcido 2-amino-tereftdlico y se copulan con
16,5 partés en peso de 5—(2'—hidroxi~3'-naftoilaminu)—benci
midazoloné. Se filtrs por aSpifacién el colorante, se lava
y se seca, Se mezcla el céloradte seco con 400 partes en
volumen de dimetilformamida y se calienta durante 2 hofaé a

B0~-92 C, 5e obtiene de este modo un colorante parde de la

formula
CONH-
CUUCHS
H,Co0C
]
o H
N
\s=0
N//
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que, al ser incorporade a poli(clorure de vinilo) a una la.
ca, a un colorante de estampado o a una masa de hilado -
produce coloraciones pardas de buena estabilidad al calor

y de buena solidez al disolvente y a la luz,

Ejemplo 9

. 3 ’ » ‘
Se sjecuta la copulacion de la manera descrita en

el Ejemplo 8. Se mezcla el colorante seco con 400 partes en

volumen de dcido apético glacial y se trata durante 3 horas

a 110 C,

Se obtiene de este modo un colorante rojo de la

formula

CONH-

N

Il

N H
OH

} N

L o0 >

CONH N/

H

que - al ser incorporado a poli{cloruro de vinilo), a una
laca, a un colorante do estampado o a una masa de hilado -
produce coloraciones rojo-amarillentas de buena estabilidad

al calor y de buena solidez al disolvente y a la luz.



La Tabla siguisnte contiene una pluralidad de
otros componentes utilizables saglin el procedimiento, asi
como las tonalidades de color de los colorantes obtenidos

510° en substancia can ellos.,

. P - .
Componente diazoico Componente de copulacion Tono de color

Metiléster-{1)=-ami- 5~(2'=hidroxi-3'-naftoil rojo-amarillen
da~(4) de acido 2= amlno)ubenclmldazolona to
amino-tereftalice

515 Etlleuuer—(1)-am1da
-(4) de acido 2-ami n
no -tereftilico

n=hexilestgr=(1)=ami
da~(4) de acido 2- .
520 amino-tereftalico g,

Ciclohexiléstgr=-(1)=
amida-(4) de acido 2- ;
amino-tereftalico "

Bepcilégte~(1)-amida~
525 (4) de acido 2-amino-
tereftalico . n "

mgtilester—(1)-metll-
amida-(4) de acido 2-
amino-tereftalico n

530 n-prop11ester-(1)—me-
til-amida-(4) de gci-
do 2-amino-tereftali-
co n

Metiléster-(1)-alila~
535 mida-(4) de gcido 2- )
amino-tereftalico "

metllesLer—§1)-01clo—
hexilamida—-(4) de aci
do 2-aminotercftalico "
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Componente diazoico Componente de copulacicn

ﬂgﬁ ki

i i l|Llll‘l“l| o [

Tono de color

Mthlester~ﬁ)—benoll 5-(2'~hidroxi-3'-naftoil
amida—(4) de acidg 2= amina)-bencimidazolona

amino~-tereftilico

Metiléster=(1)~-dime-
tilamida~(4) de acido
2-amino-tereftalico

Etllestor—(1)-anlllda
-(4) de dcido 2- —aming
téreftalico

Metiléster—(1)- (2'—010
ro-anilida)~(4) de aci
do 2-amino-tereftalico

Metiléster—(1)- (2'-bro‘

mo-anilida)=(4) de aci
do 2-amino-tereftalico

Etiléster~(1)-(2,5'-di
gloro~anilida)- (4) de
acido 2-amino-terefta-
lico

Metiléster—{1)~(2'-me~
til-anilida)-(4) de -

dcido 2-amino-terefta-
lico

Metiléster-(1)-(4'-isg
propil-anilida)-(4)

de acido 2-amino~teref
talico

’ metllester~(1) (4'—me~

tox1—anlllda) (4) de
dcido 2-am1no—terafta
lico

n-propiléster—(1)-(2'-
metil-5'-cloroanilida)
-(4) de acido 2-amino-
tereftallco

Metiléster—(1)- (2'~meto

%i-5'~cloroanilida)-(47)

de acido 2-amino-teref-
talice

]

rojo-amarillen
to

rojo-=azulado

rojo

pardo

rojo-amarillen
to

1



” 0 . 4
Componente diazoico Componente de copulacion - Tono de colar

Metiléster—(1)-2'~ 5-(2'~hidroxi-3naftoil- rojo
580 cloro~5'-trifluoro- amino)-bencimidazolona

metil-anilida)-{4)

de a01do 2~an1no-te

reftalico

Metiléster—(1)~(2t-
585 cloro=5'~henzoilami
no-anilida)~(4) de
acmdo 2-amino-teref :
talico " n

Metiléster—-(1)-(2!-
590 fengxi~anilida)-(4)
de a31do 2-amino~tg
reftalico " . n

n-proplléster—(1) (4
sulfonanido~anilida)-
595 (4) de ac;do 2-amino-
' tereftalmco i o

Metllester-(1)—2'~clc
ro—S'-carbonamldo—anl;'
.lida)~{(4) de aecido 2= .
600 amino-tereffalico " "

Etllestor-(1)~am1da— 7-cloro-5- (2'~hidroxi- rOJo—amarllJen
(4) de acido 2-amino~ 3'-naftoilamino)-benci to ”
tereftallco midazolona

n-propiléster-(1)-ami
605 da-(4) de acido 2-ami _
no-tereftalico : o "

1~buu;lester—(1)—am1—
da~(4) de 50100 2~ami .
no—tere?tallco " n

610 n-pentiléster—(1)-ami
da-(4). de aoldo Z—aml
o-tereFtallco ' u "

Metiléster=(1)-alilami
da~(4) da,a01do 2-ami-
615 no-tereftalico " "

Metilester—(1)-metila-
mida-(4) de acido 2-
amino-tereftalico n n
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650

655

Componente diazcica
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Componente .de copulacién

l\.

i {
o4 y
\ uu'tf’

Tano de color

Metiléster=(1)-n- bu
til-amida=-(4) de aci
do 2—am1no—tere?tall

7-cloro-5- (2'~hidroxi-3*
naftoflamino)-bencimida-
zolona

co

Metiléster—g 3 ~ciclg
hexilamida—(4) de a01
do 2—an1no~teraftallco

metllester—(1) bencil-
amida-(4) de acido 2-
amino-tereftalico

Etiléster—(1)-n-propil-
amida-(4) de acido 2-
amino-tereftilico

Metiléster—(1)-dietil~
amida-(4) de 301do 2
amino-tereftalico

Metiléster~(1)- di-n-by

‘tilamida-(4) de acido

2-amino-tereftalico

Etiléster-(1)-anilida-
(4) deé a01do 2—amino-
tereftalico

Metiléster—(1)- (2'—010
ro-anilida)-(4) dg aci
do 2-amino-tereftalico

Etllester-(1) (2' bromg
anilida)-(4) de acido
2—amino~tereftalico

metllester-(1) (2'-metil~

anilida)~(4) de acidg 2-
amino~tereftalico

Metilester=(1)= (2'-metoxi

anilida)-(4) de dcido 2~
amino~tereftalico

Metiléster—(1)=(2'~cloro-

4'—metil-anilida)-(4) de

adcido 2-amino~tereftalico

rojo~amarillen
to

rojo-azulado

rojo
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Components de copulacidn Tono de color

Metiléster—(1)=(2'-
trifluorometil=4'-
clozo-anilida)-(4)
de acldo 2maming=
tereftalico

Netiléster~(1)-(2'-
metoxi-5'~cloTo-ani
lida)-(4) de acmdo
2=amino~tereftalico

Metiléster—(1)=(4'-
acetamino-anilida)-
(4) de acido 2-ami-
no~tereftalico

Metiléster=(1)=(2'-
clorg-5'-acetil-ani
lida)-(4) de acido
2-amino-tereftalico

Metiléster-(1)-(2'~
carbometox1-an111da)
-(4) de 601d0 2~ami-
no-tereftalico

Metiléstor—(1)=(
fenoxm-anllida)-(4)
de acldo 2~amino-te
reftalico

Metiléster—(1)-(2'~
cloro-S'—carbonaml—
do-anilida)- (4) de
acldo 2-anino-~teref
talico

Metiléster-(1)=(2'~
4t 5'—trlcloro—an111
5 (4) de acmdo 2=

amlno-tereftallcu

 Hetiléster-(1)-amida

-(4) de agido 2-ami-
no-tereftalico

7-clozo-5-(2'-hidroxi-3" rojo
naftoilamino)-~ benclmldazo “
lona

rajo—amarillen-

to
n rdjo
n n
" rojo=azulado
6—cloro-5—(2'-h1drox1— rojo~amarillen-
3'-naftoilamino)-benci to

midazolona
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Componente de copulacién Tono de color

n-butiléster=(1)-
amida-(4) de agldo
2-amino-tereftalico

Etllester—(1) etila
mida-(4) de 301do
2~amino~tereftalico

Metiléster-(q)-ciclg
hex1l~am1da~(4) de

'aCldo 2-amino=-teref-
talico

Metiléster—(1)-di-n-
propilamida-(4) de
a01d0 2-zamino~-teref-
tilico

mQtllester—(1)—anlll
da~(4) de ac1do 2~
amino-teraftalico

Metilédster-(1)=(2'-
cloro- 4'—metll—anlll
da)~(4) de acido 2~
amino~tereftilico

Mebllester—(1) amida-
(4) de aCldO 2-aminge

“tereftalico

Etilester-(1)-(2',5'-
dlcloro—anlllda) (4)

de 801d0 2-amino~te-

reftalico

n—propllester—(1)—aml

da~(4) de acido 2-ami

no-tereftalico

Metiléster—(1)=-(2'-
cloro~5'-trifluoro-
metil-anilida-(4) de
801d0 2eamino-teref-
talico

6—clor9-5—(2'»hidroxi~3' rojo-amarillen
~naftoilaming)~bencimida to
zalona

" _rojo

" u

" rojo-amarillen

to
7 bromo-§-(2'-hidroxi-
3'~naftoilamino)~benci
midazalona n
A H "

6—metll~5 (2t=hidroxi-
3'-naftoilamina)~benci
midazolona rojo

f rojo—-azulado
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Componente diazoico

Componente de copulacion Tono de color

Metiléster-(1)-amida-
(4) ,de acido 2-amino-
tereftalico

Metiléster=-(1)-(27,5"

r-digloro~anilida)~z4)

de agido 2-amino-te~
reftalico

Metiléetar-(1)-amida-
(4) de jacido 2~-amino~-
tersftalico

Metildster-(1)-(2'-
clorg-4'-metil-anili
da)~(4) de agido 2=
amino=tereftalico

Metiléster~(1)-(2',5'~
dicloro-anilida)-(4)
de acido 2-amino-tersf
talico

Metiléster-(1)=(2'~

carbometoxi-anilida)
- (4) do,acido 2-ami
notereftalico

Esta Patente

7-metoxi~5-(2'~hidroxi- marron
3'-naftoilamino)-bencimi
dazolana

n rojo-azulado

5-(6'-bromo=2'-hidroxi-
3'—naftoilamino)-benci~
midazolona "

n 1

7-cloro(6'-bromo-2'-hidrg
xi-3'-naftoilamino)-benci
midazolona "

" rojo

de invencion se corresponde a la depo-

sitada en Alemania (Repﬁblica Federal Alemana) con el nimero

P 19 42 507.1, y tiene

prioridad de fecha 21 de agosto de 1969

por acogerse a los bensficios del articulo 21 del vigente Es-

tatuto sobre Propiedad

Industrial y del artfculo 49 del Convg

4
nioc de la Union de Paris.,

R i e k-

1). Procedimiento para

insolubles an agua, de

3 hd 3
la obtencion de colorantes monoazoicos

la fdrmula genaral
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R
™R
3
(1)

X, H

N
\-u
-
L
Ao

- donde XT,ixz y.X; representan dtomos de hidrdgeno, atomos
de ha;ég;no,:preferihlementa atomos de cloro 0 de bromo,
grupos alqﬁflicos, preferiblemente grupos metilicos, grupos
alcox{iicos; preferiblemente grupos metoxflicos, R1 represen
ta un grupo alquflico, preferiblemente con 1-6 atomos de car
bono, un grupo cicloalquilicq a aralquilico, R2 un atomo de
hidrégeno, un grupo alquilico o alquenilico eventualmente
sustituido, preferiblemente con 1-6 atomos de carbono, un
grupo cicloalqu{lico, aralquilico o arilico que puede llevar
sustituyentes no hidrosolubilizantes, y R representa un étg
mo de hidrdgens o un grupo alquilico o alquenilice eventual-
mente suatituido, preferiblemente con 1-6 atomos de carbona
pudiendo R, y R también formar, -juntamente con el étpmo de
nitrégena, un anillg - caracterizado por ggpularse aminas

diazotadas de la formula general
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~ R

ConN
~
Rg

(2)

R1ODC
NHy

- donde Rys Ry ¥ Ra tienen el significado anteriormente in-

dicado -~ con componentes de copulacian de la farmula general

'Y

g OH
oH N
X CONH N ,
3
:xz H

?onde Rys Koy Xs‘tienen el significado indicado snterior-
mente, » '

2), Procedimiento segun la reivindicacién 1), caracterizado
por copularse con componentes deAcopulaciﬁn.de la formula
general (3) - donde X2 y X3 repregentan atomos de hidrégeno
y X1 repreéenta un atomo de cloro en'posicién 7 - aminas dig
zotadas de la formula general (2), donde R1 representa un gry
po alquilico con 1-6 dtomos de C, R, representa un atomo do
hidrégeno y R3 un atomo de hidfégeno, un grupﬁ alqu{iico ]
alquenflico eventualmente sustituido con 1-6 Atomos de C, un
yrupa cicloalquilico, un grupo aralquilico o un grupo arflico,

que puede llevar sustituyentes no hidrosolubilizantes,



3), "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES MONOAZOI
COS INSOLUBLES EN AGUA", ‘

815 Esta Memoria consta de 31 hojas foliadas y meoeno-

grafiadas por un solo lado de sus caras, .

.....

Madrid, 19 de ago 0
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