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Procedimiento bara la obtencién de derivados
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éé&%ﬂhnkw SANDOZ A.G., entidad suiza, residente en Basiles,
Suiza. |

.La presente invencidn se refiere a un procedi- :
miento paras la obtencidn de derivados dlazoicos de la

p~fenileno-diemina de la férmule I,
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gue se caracferiza por el hecho de qus se condensa un campueg

to de la formula II
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con 2,5-dicloro;para~fénilenoédiamina d con ung sal neutra -
de le miems. 7 .

Conviene efectusr la reaccidn de oondensacién en disol-
ventes orgénicos polares, pof e jemplo, aloohoies, éteres al- -
ochélicos, N-dialquil-mcilamidas o dimetil-sulféxido, y a tem-
peraturas de hasta 20000, proferiblemente entre 70° ¥ 146°G.5
Ia reaccién se efectda preferiblemente utilizando una sal neu
tra de la nrfenileno—diaﬁina, formada con un acido fuerte,
por ejemplo, el clorhidreto o el sulfato. Al usarse la diemi-
ne libre, conviene efectuar la reaccidn con uﬁ doido capaz de |
1igar'el smonlaco que se viene liberando duréntegia reaocién;
por ejemplo, doido acdtico glacial.

Los nuevos compuestos as{ obtenidos, en especiml des—
pués del acondiqionamiento usugl pars los colopantes de pig-
mentos, son adecuados para el tefiido de masas sintétieaé, en-
tre las cuales se entienden los polﬁneros sintéticos y resinas

sintéticas conteniendo disolventes o libres de disolventes, in

cluyendo los recubrimientos base oleosa 0 acuosa, laeas y ‘ea—



5.

10.

15,

20,

25.

" de masas de papel, pare la estempacién de pigmentos y para el

1 mezcla de 500 partes de alcohol et{lico y 25 partes de una B0

ﬁaltes de.las més distintas clases, y soluciones de hiiado.,
Entre los materiales poliméricos apropiados se inclu&e la ra=-
yén viscosa y el acetato de celulosa, elrpolietileno; el poli
estireno y el cloruro polivinflico, el caucho, las resinas de
melamina, las resinas de aldehidoqmelamina;'por éjémplo, las
resinas de cocOaldehidquelaminé ¥y los poroﬁérieos (ouerocs
sintéticos). También se puede emplear el pigmento como colgd

rente de estampacidn en la industria gréfica, para el tefiido

recubrimiento de textiles. '

Se pueden aplioar métodos normalmente utilizados.

Las partes mencionadas en los Ejemplos siguientes son
partes on péso-y los ‘porcentajes po;cigntos en peso; lds tem~-
peraturas estén indicadas en grados centigrados.

EJEMPLO 1

Se agregan 47 partes de 5,6-dicloro-3-imino-iso~indo-
lina y 25 partes de diclorhidrato de 2,5-dicloro=1,4-diemino-
benceno a 400 partes de dimetilformamida. Se deja reaccion&r;
la solucidén durante 16 horas a 100° con agitecidn fuerte. Se
forma un precipitado amerillo; éste, después de enfriarlo, se
flltra, se lava, primero con dimetilformamida y luego con

agua, ¥y se saca. Se disuelve el producto bruto, a 60°, en ung

lucién al 33 # de hidréxido de sodio. A continuacién:se agre
ga ocarbdn aétivado, se agita la solucidn durante corto t;empo
Y luego se filtra. Se acidifica el filtrado con 15 partes de
gcido aoético para precipitar nuevemente el producto. Egte se
filtra del medio caliente, se lave, primero ocon alcohol et{li

co y luego con agua, y se saca a 100°.
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" susceptibles de modlificaciones de detalles en cuanto no'a}te;,

' PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DERIVADOS DIAZOICOS DE LA

409594

EJEMPIO DE TENIDO

Se afiaden 4 partes del pigmento obtenido segin el-Ejeé
plo precedente, g 96 partes de una mezcla constituida de 50
partes de una solucidn al 60 % de resina de coeoé}dehidoqhelg
mine con un contenide graso de 32 % en xileno, 30 partea;dé
wna solucién al 50 %ide resina de melemina en butanol, 10 pex
tes de xileno y.10 partes de un éter monoet{1ico~etileno gli
col; se molture la mezcla durante 24 horss en un molino de .
bolas. Se pulverize la dispersidn obtenida sobre una lémina;
de eluminio, la cape de revestimiento se seca al airehduraﬁtq
30 minutos y lﬁeQO‘eﬁ el Yorno durante 30 minutos a 120°. Se’
obtiene una pelicula de color amarillo brillante y que tiene
une excelente solidez a la luz v a las intemperies. '

| - ~NOTA~
Descrita suficientemente la naturaleza del ihvenfo,

asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacer-

gse constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son

ren su principio fundamental. Tembién se hace constar que élv
invento corresponde a una Sdlicitud de Patenxe,'presentada_en
Suigé;'con fecha 15 .de diciembre de 1971, bajo el nimero
18}54/71, acogiéndose por lo tanto a los bénefioios que-oonuj
ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo 1o que
constituye la eéencia del referido invento y.por'lo‘Que se

solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre:

P-FENILENQ-BEAMINA; caracterizéndose por lo siguiente:
18,~ Procedimiento para la obtencidn de derivados dia-.

zolicos de la p-fenileno-dismina, de férmula I,

W
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caracterizado por el hecho de que se condensa el compuesto

de la fdrmula II

o1 "

© NH ' II
cl “ '

con 2,5-dicloro-para fenileno-diamina 6 con una sal neutra
de la misma. ‘

28.- Procedimiento segun la reivindicaoién 1, ca-
racterizado porque la reaccidén de condensacidén se efectda en
disolventes orgdnicos polares, tales como alcohples,_éteres
alcohdlicos, N-dialquil-scilemidas, dimetil-sulféxido y simi
lares,

| 38,~ Procedimiento segin le reivindicacidén 1, ca~
racterizado porqué'la regccidn de condensacién se efectia a
temperaturas hasta los 2002 C., preferentemente entre 70 y
1402 ¢, S |

48 ,~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque la reaccidn se efsctda preferentemehte
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utilizando une sal neutra de p~fenilendismina, formade éon'
un deido fuerte, y ocon un deido ca_pé.z de ligar el amonfaco
que se libera durante la reaccidn, tal como deido acético
glacial.

58.,~ Proc_edimienfo para la obtencién de derivados

‘diazdicos de 1la p-fenileno~diamina, tal y como ‘quada sustan-

cialmente descrito en la presente Memoris.

Esta Memoria consta de 6 hojas escrita,s‘ a méquina
por una sola cara. f %
#np
Madrid 975
SANDOZ MG.
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