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Procedimiento para la obtención de derivados
diazoicos de la p-fenileno-diamina.

Z S "  ^
Int CI.̂  ,

SANDOZ A.G., entidad suiza, residente enBasilea, 
Suiza.

La presente lnvenoión se refiere a un procedi­
miento para la obtención de derivados diázoioos de la 
p-fenileno-diamina de la fórmula I,
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que se caracteriza por el hecho de que ae condensa un compue^s 
to de la fónnula II
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con 2,5-dicloro-para-fenileno-diamina d con una sal neutra 
de la misma.

Conviene efectuar la reacoión de condensación en disol­
ventes orgánicos polares, por ejemplo, alcoholes, éteres al­
cohólicos, N-dialquil-acilamidas o dimetil-sulfóxido, y a tem­
peraturas de hasta 200°C, preferiblemente entre 70° y 140°C.
La reacción se efectúa preferiblemente utilizando una sal neu 
tra de la prfonileno-diamina, fornada oon un ácido fuerte, 
por ejemplo, el clorhidrato o el sulfato. Al usarse la dlami- 
na libre, conviene efectuar la reacción con un áoido capaz de 
ligar el amoniaco que se viene liberando durante la reacción, 
por ejemplo, áoido acético glacial.

Los nuevos compuestos así obtenidos, en especial des­
pués del acondicionamiento usual para los colorantes de pig­
mentos, son adecuados para el teñido de masas sintéticas, en­
tre las cuales se entienden los polímeros sintéticos y resinas 
sintéticas conteniendo disolventes o libres de disolventes, in 
cluyendo los recubrimientos base oleosa o acuosa, lacas y es-
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maltes de las más distintas clases, y soluciones de hilado.. 
Entre los materiales polimérlcos apropiados se incluye la ra­
yón viscosa y el acetato de celulosa, el polietileno, el polj^ 
estlreno y el cloruro polivinílico, el caucho, las resinas de 
melamina, las resinas de aldehido-&elamina¿ por ejemplo, las 
resinas de cocúaldehido-melamina y los porcmóricos (cueros 
sintéticos). También se puede emplear el pigmento como coló 
rante de estampación en la industria gráfioa, para el teñido 
de masas de papel, para la estampación de pigmentos y para el 
recubrimiento de textiles.

Se pueden aplioar mótodos normalmente utilizados.
Las partes mencionadas en los Ejemplos siguientes son

' .?partes en peso y los porcentajes porcientos en páso; las tem­
peraturas están indicadas en grados centígrados.
EJEMPLO 1

Se agregan 47 partes de 5,6-dicloro-3-lmino-iso-indo- 
lina y 25 partes de diolorhidrato de 2,5-dicloro-1,4-diamino- 
benoeno a 400 partes de dimetilformamida. Se deja reaccionar 
la solución durante 16 horas a 100° con agitación fuerte. Se 
forma un precipitado amarillo; áste, después de enfriarlo, se 
filtra, se lava, primero con dimetilformamida y luego oon 
agua, y se seca. Se disuelve el producto bruto, a 60°, en une 
mezcla de 500 partes de alcohol etílico y 25 partes de una so, 
lución al 33 % de hidróxido de sodio. A continuación-se agre 
ga oarbón activado, se agita la solución durante oorto tiempo 
y luego se filtra. Se acidifica el filtrado con 15 partes de 
ácido aoético para precipitar nuevamente el producto. Este se 
filtra del medio caliente, se lava, primero con alcohol etíli 
co y luego con agua, y se seca a 100°.
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EJEMPLO DE TEÑIDO
Se añaden 4 partes del pigmento obtenido segdn el Ejem 

pío preoedente, a 96 partes de una mezcla constituida de 50 
partes de una solución al 60 % de rebina de cocoaldehido-mela 
mina con un contenido graBo de 32 % en xileno, 30 partes de 
una solución al 50 %, de resina de melamina en butano!, 10 par 
tes de xileno y 10 partes de un éter monoetílico-etileno gli 
col; se moltura la mezcla durante 24 horas en un molino de 
bolas. Se pulveriza la dispersión obtenida sobre una lámina 
de aluminio, la capa.de revestimiento se seca al aire durante 
30 minutos y luego eh el horno durante 30 minutos a 120°. Se 
obtiene una película de color amarillo brillante y que tiene 
una excelente solidez a la luz y a las intemperies.

' - N O T A  -
Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 

asi como la manera de realizarlo en la práotica, debe hacer­
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son 
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte­
ren su principio fundamental. También se hace constar que el 
invento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada en 
Suiza, con fecha Í5 de diciembre de 1971, bajo el niSmero 
16354/71, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que con­
ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que 
constituye la esencia del referido invento y por lo que se 
solicita Patente de Invención por 20 años en España, sobre: 
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DERIVADOS DIAZOICOS DE LA 
P-FENILENO-DI.AMINA; caracterizándose por lo siguiente:

13.- Procedimiento para la obtención de derivados dia- 
zolcos de la p-fenileno-diamina, de fórmula I,



caracterizado por el hecho de que se condensa el compuesto 
de la fórmula II
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con 2,5-dicloro-para fenileno-diamina ó oon una sal neutra 
de la misma.

28.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque la reacción de condensación se efectúa en 
disolventes orgánicos polares, tales como alcoholes, óteres 
alcohólicos, N-dialquil-acilamidas, dimetil-sulfóxido y simi 
lares.

38.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque la reacción de condensación se efectúa a 
temperaturas hasta los 200B c., preferentemente entre 70 y 
1409 C.

48.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque la reacción se efectúa preferentemente15
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utilizando una sal neutra de p-fenilendiamina, formada con 
un ácido fuerte, y con un ácido capaz de ligar el amoníaco 
que se libera durante la reaoción, tal como ácido acático 
glacial.

52.- Procedimiento para la obtención de derivados 
diazdicos de la p-fenileno-diamina, tal y como queda sustan­
cialmente descrito en la presente Memoria.
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