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El presente invento concierne a nuevos
y valiosos colorantes monoazoicos solubles en agna de

1la férmula general:

X (1)
COOCH3 COCH3
NH
oo >°
o =N"‘CH‘- ON.I{
, ‘ S~ M
CONHIR '

en que R pignifiea un 4tomo de -hidrégeno o un grupo

alcohilo con 1 & 4 dtomos.de carbono ¥y X significa un
dtomo de hidrégeno, un 4tomo dé halégeno, preferible~
mente un £tomo de' eloro o de bromo, un grupo metilo o
metoxi; asl como a un procedimiento PATA SV prepArLe

cién, en el cual sme copulan compuestos de dizzonio de
éster~anidas de 4eido S-amino-isoftdlico de 1a‘f6rmu-

la general

COOCHB

Q WH, (2)
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con G~acehoacetilamino-bencimidazolonas de la f£érmle

general.

X N
3

0
CH,~CONH = .
2 1\Tﬂ/

COCH
(3)

en que R y X tienen los signdficados arriba indicados,
Los componentes diazolcos pueden wser pre
parados de acuerdo con métodos conocidos, haciendéd resg
cionar por ejemplo cloruro de mono{dster metflico) de
Aeido S-nitro-igoftdlico con amonfwco o con alcohilami-

nns econ 1 o 4 Abomos de enrbono,  Los mono(duter wetle

' 1ico)eamidan de deido Senitro-isoftdlice asl obtenidas

pueden ser transformadas luego, por ejenplo meditnte hi
drogenseibn catalilice, en lus nonn(éstor metilico)-smi
dag de deido S-aminc-igoftdlico,

I preparacidn de coloranten de la fér-
mals. general (1) se efectdn de acuerdo ccn procedimienw
tos de por sl conocldos, por ejemple por waunidn de loa
compnestos de diazgonio con loo componenton de copulneidn
e medio acuoao, B ciertas circunstansing pusde ser

4431 en este caso ulilizar wnn sdieldn e agentes Lonw

w 3w

Qﬁﬁ
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sioactives, tules como por ejemplo agentes dispersantes

no ionbgenos, enidénicamente activos o catidnicamente ac
tivos, Ie diaznt2cién y la copulacidn se pueden llevar
& cabo tambidn on presencia de dlsolventes orgdnicos
apropiados, tales como por ejemplo Acido neético glacisl,
aleohol, aioxanua telrahidrofurann, formanids, dimetil-
formemida, dimetilsulidxido o tembidn piridina,

Parsa lograr la plena intensidad de co;or
y wna estructura eristaling especinslmente favorable, es
conveniente calentar durante algin tiempo la.me?plé de ‘
copnlecibn, por ejemplo ponerla en ebullicidn o mante-
nerla bajo presidn a tomperaturas por encime de 1002C,
eventualmente en presencia de un disolvente orgdnico,
tal como etbanol, orto-diclorobenceno o dimetilformamida
0 en nresencln de jabdén resinico. e obbienen tincio-
nes especialmente puras y sblidas con los colorantes de
acuerdo con 8l invento si se somete a los colorantes,
deppuds de la copwlacién, en forma de torta comprimide
himede. o en forma de polvo seco, A un tratamiento ulte-
rior con disolventes orgdnicos, tales como piridina, di-
metil.formamida, aleohol, deido acético glacial, dimetil-
sulf'éxido, clorobenceno, diclorobenceno o nitrobenceno,
a la temperatnra de reflujo o bajo presién a temperatuw
ra ealevada, o se realize seguidamente una moliends de

los colorantes con adicidn de agentes auxiliares de mo-

-.4..-.
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A

lienda.

Ia preparacidn de los colorantes se puede
efectuar tambi€n en presenciz de un materisl de soporte,
por ejemplo espato pesado.

Los nuevos colorantés counstituyen pigmen-
tos insolubles en agua., Son apropiados para la produc-
cidn de tintas de impreéidh o estampacidn, barnices co=
loreados y colores pars pinturas en digpersidn, para te-
fiir ecaucho, materiales sintdticos y resinas naturales o
gintdticas. ITos nuevoes colorantes son apropiedos ademds
para la impresidn o estampacién con pigmento sobre subs-
tratos, especiaimente materiales fibrosés toxtiles u otras
estructuras de forma plane, tales como por ejemplo papel.
TLog colorantes pusden ser utilizados también para otros
fines de utilizascidn, por ejemplo en forme fivnamente di-
vidida para tefiir seda sintdtica de viacosa o dteres o
doteres de celuloss, poliamidas, poliuretancs, poli(te-
reftalato de glicol) o poliamcrilonitrilo en la masa de
hilatura, o0 para teflir papel.

Yos colorantes pueden gser blen transfor-
mados en los medios cltados. Ias tinclones tienen bue-
nes solidsces frente a la luz, a las condiciones olime-
ticas ¥y a la emligracidn y son estables freute & acoclones
del calor y a la influencia de productos qufmicos, sobre

todo disolventes,
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] A partir de la memoris de patente belga
723,012 y de la memorie de p&tente de los Eatedos Unidos
3.555.,002 ya son conocidos colorantes monoazoicos que
tenbién contienen S-acetoacetilaminobencimidazolone en
calidad de componente de copulacidén y que se diferencian
de Lloa colorantea del presento invento por otros compo-.
nentes diazmoicos. In compearacién con los colorantes co-
nocidos de la citada memorie de patente de los Lstados
lnidos, por sjemplo el colordnte monoazoico a base del
componente diazoico diamida de deido S-amino-isoftdlico
y el componente de conulacidn Sw-acetoacetileminobencimi-
dazolona, los bolorantes del premente invento se carac-
ferizan por una mejor solidez frente a la luz asi como,
en comporacidn. con el .colorante de la memoria de paten-
te bhelga 723,012, por una mejor solidez frente a la luz,

Fjemplo 1
19,4 partes en peso de éster metflicowami

de de deido S-aminoisoftdlico son mezoladas oon agitacibn
durante epioximadamente una hera son 100 partes en voluw
men de deido clorbidrico 5 N y & continuacién son dilui-
dag oon 300 partes en wolumen de agua., Se somete a dia-
znotacidn a O=50C con 20 partes en volumen de solucibn 5

N de nitrito de modio, se clarifica con Kieselgur y se
eliminga un eventual exceso de dcido nitroso con algo de

doido amidosnlfénico.
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Esta solucidn diazoica es vertida a
aproximadamente 202C bajo buena agitacidn a una sus-
penaidn en deido acdtico del componente de copulacibn,
la cual habia sido preparada del siguiente modos

A 1o temperatura ambieunte se mezclan
con agitacidn 24 partes en peso de H=acetoacetilami-
no-bencimidazolona con 200 partes en volumen de agua
v g¢ disuelven por medio de adicidn de 60 partes en
volumen de lejia de sosa 5 N. Esta solucidn es cla-
rificada con carbdn activo y despuds de esto es incor
porada gota a gota en el espacio de aproximadamente
30 minutos en una solucida que consiste en 300 partes
en volumen de agua, 41 partes em volumen de deido acd
tico glacial y 80 partes en volumen de lejfa de sosa
5 N.

Ia copulacidn estd inmediatamente texr
minada. Se lleva a ebullicidn la mezela de copula-
cidén, se filtra con sucoidn, se lave a fondo con agua
¥y ge geca a 602C., E1 pigmento amarilly obtenido es
pulverizado y calentado durante eproximadamente 3 ho-
rag a 1458C con 500 partes en volumen de dimetilsor-
mamida, A continusoién se filtra con succidn, se eli
mina la dimetilformemida por lavado con metanol y se
seca el colorante., Se obtiene un pigmento amarillo de

grano blando, buena intensidad de color y tono de color

-7 -
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puro, -Incorporado en poli(eloruro de vinilo), en un
barniz, en una tinta de impresidn o en un color de
pintura en dispersidn, el colorante proporcionas tin-
ciones amarillas de elevada sollidez frente a la luz,
muy bueng solidez freute al sobrepintado y una irre-
prochable solidez frente a la exudacidén en poli(clo-
ruro de vinilo), al tiempo que posee muy buena esta-
bilidad frente al calor.

Bjemplo 2.

19,4 pertes en peso de dster metflico-
amida de deido 5-aminoisoftdlico son mezcladas con
agltacidn durante aproximedamente una hora con 100
partes eun volumen de deido clorhidrico 5 N y a conti-
nuacidn son diluldas con 300 partes en volumen de agua,
Se diazota & 0-~52C con 20 partes en volumen de solu-
cidn 5 N de nitrato de sodio, se clarifica con Kieselgur
¥y se elimina ocon un poco de deido amidosulfdénico un
eveuntual exceso de decido nitroso.

Esta solucidn diazoica se vierte a
aproximadamente 2020 bajo buena agitacidn a una sug-
pensidn en deido acdtico del componente de copulecibn,
la cual es preperade del siguiente modo:

2746 partes en peso de S-acetoacetila-
mine-T=cloro-bencimidazolona son disueltas en 150 par-

tes en volumen de lejfa de sosa 2 N, y esta solucidn

=8 -
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es mezclada con 400 partes en volumen de una solucibn
de acetato de sodio 4 N. Ia solucidn es clarificada
con carbdn activo, se afiaden 10 partes en volumen de
una golucidn al 10% de un producto de reaccidn de apro
ximadamente 30 moles de dxido de etileno y 1 mol de
alcohol oleflico, y se ajusta la solucidn por adicidn
de 150 partes en volumen de un deido écético 2 Na
pH 5, slendo suspendido.el componente de copulacidu.
Ia copulacidn egtd terminada con muchs
repldez. OSe lleva a ebullicidn la mezcla de copula-
eidn, se filtra con succidn, se lava a.fondo con agua
¥ se geca & 5090. El pigmento amarillo obteuido pue=-
de ser mantenido a 1159C duresnte 5 horas en 450 par-
tes en volumen de piridina y luego puede ser tratado
ulteriormente tal como se describe en el Ejemplo l.:
El pigmento de color intenso obtenido
de este modo proporcione tinciones amerillas con las
mismas muy buenas solideces que el colorante descrito
en el Ejemplo 1, pero el matiz es algo mds verdoso.

Ejemplo 3.

20,8 partes en peso de deter metilico~
~N-motilamida de doido 5-amino-isoftdlico son diazota—-
des del modo indicado en el Ejemplo 1.

Yo suspensidn del componente de copu-

lacidn es preparada del siguiente modo:

- O -
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25 partes en peso de T-metil=S-aceto=
acetilamino-bencimidazolona son disueltas en una meg
cla de 200 partes en volumen de agua y 60 paries en
volumen de lejfa de sosa 10 N a 20-252C. Despuds de
la clarificacidn con carbdn activo se precipita en el
filtrado el'oomponente de copulacidn a 10-152C bajo
agitacidn por medio de adicidn de 18 partes en volu-
men de deido acdtico glacial.

1o copulacidn se efectda tambidn segln
los datos del Ejemplo 1.

El polvo de colorante seco es calenta-
do 21402C a continuacién bajo presidn, Gurante 6 ho-
reg, coﬁ 500 partes en volumen de etanol. Despuds de
filtrar con succidn, lavar con agua y secar se obtie-
ne un pigmento amarillo, que posee las mismas muy bug
nas propiedades de solidez que las del colorante des-
crito en el Ejemplo 1,

Ejemplo 4.

24 partes en peso de dster metilico=N-
butilamida de decido 5-amino-isoftdlico son diazotadas
del modo indicado. en e; Ejemplo 1.

Léw;;;;;nsidn del componente de copula-
cidn es preparada del siguiente modo:-

27 partes en peso de T-metoxi~5-acetoace

tilamino=bencimidazolona soun disueltas en uns mezcla de

= 10 -
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300 partes en volumen de agua y 60 partes en volumen
de lejfa de sosa 10 N a 20-25¢C, Despuds de la cla=-
rificacidn con Kieselgur se pfecipita en el filtrado
el componente de copulacidn a 102C bajo. agitacidn por
5 medio de adicidn de 18 partes en volumen do deido acd
tico glacial.
Ia copulacidn se efectda de modo correg
pondiente a los datos del Ejemplo 1.
El polvo de colorante seco es calenta~
10 do a continuacidn con 350 partes en volumen de decido
acdtico glacial durante 4 horas a 100-110¢C. Después
de filtraer con succidn, lavar con metanolﬂy agna, y
gecar, se obiiene un pigmento amarillo rojizo, cuyas
tinciones tienen prdeciicamente las mismas muy buenas
15 propiedaden de golidez que las del colorante indicado
en el Ejemplo 1,
Ia siguiente tabla contiene todavia un
cierto ndmero de otros coloranies, gue se pueden ob-
tener de manera aundloga, asi como tambidn los tonos

20 de color de egtos colorantes.
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Tono de color

1 2
H H Br Amarillo verdoso
c1 H Amgrillo
CH3 H Amarillo verdoso
OCH3 H Amarillo
Br Amarillo
02H5 H H Amarillo
02H5 cl Amarillo verdoso
(}H3 H cl Amarillo
CH3 Cl H Amarillo rojizo
CH? H Br Amarillo
CH3 Br Amarillo rojizo.
CH3 CH3 Amarillo rojizo
an3H7 H Amarillo
i~C3H7 H Ccl Amarillo
imGBHﬁ Ccl H Amarillo rojizo
iw03H7 H Br Amarillo rojizo

- 12 -
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Ia presente solicitud, que corresponde a
la presentade en la Repiblich Federal Alemana, el die
18 de Junio de 1,971, bajo el Ne P 21 30 040.3, se acoge
a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto

sobre Propieded Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia y nueva
que se presentan pars que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

18~ Procedimiento para la preparascién de
colorantes monoazoicos insolubles en agus de la férmule

general

- 13 =
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CONHR

en que R significe un 4tomo de hidrdgeno o un grupo al-
cohilo con 1 2 4 4tomos de carbono y X significa un étg
mo de %idrdé;no, un 4tomo de haldgeno, preferiblemente

un 4tomo de cloro o de bromo, un gruapo metilo o un gru-
po metoxi, caracterizado porgque se copulan los compues-—
tos de diazonio de mono(éster met{lico)~amidas de deido

S5-amino-isoftdlico de la férmule general

COOCH3

NH, (2)
CONHR

con 5~-acetoacetilaminobencimidazolonas de la férmulé'ge,
neral
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C OCH3 NH\
CO
CH,-CONH
5 2 NH/

(3)

en que R y X tienen los significados arriba indicados.
28,- Procedimiento para la praparacidn de
colorantes monoazoicos insolubles en agusa.
10 Tal y como se ha deserito en la Memoris
que antecedes y con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de quince hojas escri

tas a méquina por una sola cers,

15 W1 ENE. 4373

Madrid,
P.A,

20

25
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