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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COMPUESTOS
DE IMINO-ISOINDOLINONA

SANDOZ, A.G., entidad suiza, residente en BASILEA,
Suiza.

Tnlteilante.

La presente invencién se refiere & un procedimien-
to para prepaerer compuestos de imino-isoindolinons de pooca
solubilided en agua, de férmula Is
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en la que Rl y Rz, que pueden ser iguales o diferentes, signi-
fican, cada una, un Atomo de flfior, un Atomo de
cloro, un atomo de bromo, un radical metilo, un
radical metoxi o un radical etoxi.
La invencidn proporciona asimismo un procedimieunto para la
produccidn de compuestos de la férmula I, definida m@s arriba, el
que se caracteriza por el hecho de que se condensa un compuesto de

la £f6rmula Ii,
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en la que A significauna estructura (a)
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o una estructura (b),

PRI o QUS| > QU
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en la que X significa :::: s =5, =NH
Cl
} . _—0R,
~~or

en la que R significa un radical
5 alquilo,

con un compuesto de la férmula III,
111
H2N NH2

17 &

o con una sal neutra del compuesto de la férmula III.

en la que R son tales como définidas mds arriba,
La condensacidn se efectfia ventajosamente en un disolvente
10 orgénico polar, por ejemplo en un alcohol, alcohol etilico, N-dial-
quilacilamida o dimetil-sulf8xido., Conviene efectuar la reaceidn a
temperaturas de hasta 200°C, preferiblemente entre 70° y 140°C. La
reaccidn transcurre suavemente si se utiliza una sal neutra, por ejem-
plo una sal formada con un 3dcido fuerte, tal como el clorhidrato o

15 el sulfato del compuesto de la férmula ITI. En los casos, en los que
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se emplea la diamina libre, correspondiente a la férmila IIT, se a-

conseja de efectuar la condensacidn en presencia de un acido, tal

como el 3cide deftico . glacial, para ligar el amonfaco que se vie-
‘ ;

H .
ne liberando durante la reaccidn. Debido a que la edndensacidn com—

prende dos moles del compuesto de la férmula II por un mol del com—
puesto de la férmula III, se prefiere emplear los compuestos en una
relacidn molar correspondiente. Entre los compuestos de la férmula

II se prefiere aquel en que A significa la estructura (b) ¥y X

significa =NH. En los compuestos de la £6rmula II, en los cuales
OR

‘\‘\~ok ’,

re que R signifique un radical alquilo conteniendo de 1 a 6, pre-

A significa la estructura (b) y X significa se prefie-—

feriblemente de 1 a 4 &tomos de carbono.

Los compuestos de la formula 1 resuitantes pueden aislar-—
se -de manera usual.

Los compuestos de la fOormula IX, en la A siénifica la es-
tructura (a) , pueden obtenerse convenientemente mediante disosiacidn
del cloruro de hidrdgeno, de manera convencional, a partir del com-
puesto de la f8rmula II, en la que A significa la estructura (b

Cl :

y X significa .
“Cl

En los compuestos de la fdrmula I preferidos, los simbolos
Rl y Rz significan, independientemente, un Atomo de cloro o de bromo.

Los compuestos de la férmula I son pigmentos. Dichos com-
puestos, en especial después del acondicionamiento usual para los co-

lorantes de pigmento, son adecuados, por ejemplo, para la pigmenta-
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cidn de masas de materiales polim@ricos sint@ticos con o sin disol=-
ventes. Entre dichos materiales polim&ricosbsintéticos se entienden
los pblimeros sint&ticos y resinas sint&ticas, tales como pdlidtile~
no, poliestireno, cloturo de polivinilo, caucho artifical y cuero
"artificial. Los compuestos son adecuados asimismo para la colofacién
de emulsiones destinadas a pintura, y de otros recubrimientos a ba-
se de aceite, de agua o de un disolvente; son adecuados como coloran-
tes de tintas grdficas y tambi@n adecuados para el tefiido en la masa
de viscosa y de acetato de celulosa para la produccidn de £ilamentos
teflidos. Los compuestos pueden utilizarse asimismo para la coloracidn
de masas de papeél antes de la formacidn de Estas en‘papel, asi coéo
para el feﬁido y recubrimiento de textiles. La aplicacién de los com—

puestos de la formula I se efectlia por mEtodos convencionales.

En los sustratos arriba ecitados, los compuestos de la fér-
mula I muestran caracteristicas excelentes en cuanto a una buena trans-
parencia y estabilidad al calor, unidas a excelentes propiedades de
solidez a la migrdcién y a la luz, asi como una solidez al sobrela-

cado.

En los Ejemplos siguientes, que ilustran la invencidn mas
detalladamente, todas las partes y los porcentajes se entienden en

peso y las temperaturas se indican en grados centigrados.
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EJEMPLO 1:

Se disuelven 32 partes de 3-imino-iso-indolinona y 25 par-
tes de clorhidrato de 2,5-dicloro-1,4-diaminobenceno en 500 partes

de orto-diclorobenceno y se deja reaccionar durante 16 horas a 130°-

. 140° con fuerte agitacidn. El precipitado amarilld que se vieme for-

mando se filtra con succidn a 100°, se lava sucesivamerite con orto-
dicldroﬁenceno caliente, metanol y agua, y se seca a 100°. El pro-
ducto bruto se disuelve, a 60°, en una mezcla de 500 partes de alco-
hol etflico y 25 partes‘de una solueidn al 337 de hidrdxido de sodio.
Después de afiadir carbdn activado, se agita la solucién durante po-
co tiempo y luego seAla filtra, El filtrado se acidifica con 15 par-
tes de dcido ac@tico con el fin de precipitar el pigmento; &ste se
separa en caliente por filtracidn, se lava con aleohol etilico y a~
gua, y se seg# a 100°, | ¢

Se obtiene un pigmento de alto poder tintdreo y que corres-

ponde a la férmula

2z

S == N

Cl
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Tabla
Ejemplo Nr. Rl R2 Tonalidad
3 ~CH3 —CH3 amarillo
4 -c1 ~CH3 amarillo tirando
a verde
5 -OCH3 -OCH3 amarillo tirand
a rojo ‘
6 ) --OCH3 -Cl amarilloe
7 -OCZHS ~0C2H5 amarfllo tirando
a rojo
8 -Br | -Br amarillo tirando
a verde
9 ~Br —CH3 amarillo tirando
a verde

EJEMPLO DE APLICACION {

0,5 parte del pigmento producido de acuerdo con €l Ejemplo
1y 5 partes de un pigmento blanco de didxido de titanio se mezclan
intimamente junto con 100 partes de un material a moldear que cons-
ta de:

63 partes de una emulsidn de éloruro de polivinilo,
32 partes de un agente ablandador de dioctil-ftalato,
3 partes de un agente ablandador comercial de epoxido,
1,5 parte de un estabilizador comerciax (un complejo de bario/

10 cadmio) » ¥
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Dicho pigmento es excelentemente adecuado para la pigmentacibdn de
: i
polimeros sintéticos y de recubrimientos, y se destaca por muy bue-

nas propiedades de solidez a la luz y a la migracién, estabilidad

al calot y solidez al sobrelacado.

EJEMPLO 2:

Se agregan 17,7 partes de 2,5~dicloro-1,4~diaminobenceno
a una solucidn-de 35 partes de 3-cloro-l-oxoiso-indolinona en 400
paftes de 1,2~diclorobenceno. Se calienta la mezcla de la reaccidn
hast# 150°, con agitacidn, y se continfia agitando en esta tempera-
tura hasta que el desprendimiento de!clo?uro de hidrdgeno haya cesa-
do. El pigmento precipitado se filtra a 100°, se lava, primero con
1,2-diclorobericeno caliente, luego con metanol y, finalmente, coﬁ a~
gua, y se seca. El pigmento obtenido de este modo es idéntico al
pigmento descrito en el Ejemplo 1:

En la Tabla siguiente se indican ulteriores pigmentos que

corresponden & la £8rmula

producidos de acuerdo con los procedimientos descritos en los Ejemplos

1o 2.
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0,5 parte de un quelador comercial. ; .

Con el fin de mejorar la distribucién del pigmento, se mol-
tura &a mezcla durante 8 minutos, a 160°, en un molino de rod?llos;
para ejercer una friceidn, se deian rodar los rodillOs,'él uno a 20
revoluciones por minuto y el otro a 25 revoluciones pér‘minuto. A
continuacidn se extrusiona la mezcla a una lamina de un 0,3 mm de es-
pesor. La l3mina pigmentada en una tonalidad amarilla tirando a ver-
de, tiene muy buenas solideces a la luz y a la migracidn y estabili-

dad al calor.
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Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, sel como la maners de realizarlo én la prdetioa, debe
haoerse constar que las disposioiones anteriormente indioca-
des son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no dlteren su prineipio fundeamentel. Tambidn se hace cons-
tar que el invento ocorresponde & una solicitud de Patente,
presentade en Suiza, bajo el mimero 6814/72 de 8 de majo
de 1972, acogiéndose por lo tanto a los bensficios que con-
ceden los Convenios Internecionales en vigor; siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo que se
solicite Patente de Invenoién por 20 affos en Espafin, scbret
PROCEDIMIENTO PARA LA PROIUCCION DE COMPUESTOS DE IMINO-
ISOINDOLINONA; caracterizdndose por lo siguientes

18,- Procedimiento para le produccion de compues-
tos de imino-isoindolinons, de férmule I,

LA
N

N

en la que Rl y R2, que pueden ser iguales o difsrentes,

significan, cada une, un dtomo de fldor, un dtomo de clo-
ro, un dtomo de bromo, un radiocal metilo, un radiocal meto-
xi o un radical etoxi, caracterizado porque se condenssa un

compuesto de férmule II,
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en la que A signifios une estructura (a)
1
~—C @ §— (=)
10, 0 una estructure (b),
.'ﬁ
€ —NH— (v)
en la que X signifioca :
15. R
1
//C y =, =NH o /0 ,
™1 T~0R
en donde R significe un radical alquilo, con un compuesto
de férmla III
20,
Ry
H,N — mH, I1I
R
25, 2
en la que Ry ¥ R, son tales como definidas mds arriba, o
oon una sal neutra del compuesto de la férmule III.
28,- Procedimiento para la producoeidén de com-
puestos de imino-isoindolinons, tal y como queda sustan-
0. cialmente descrito en la premente Memoria,

T
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Este Memoria conste de doce hojas, esoritas a

mdquina por-une sola cars,

Hedridy 1z smy,
Crif ACLE ¥ Libwit

SANDOZ, A.G, M
e Flawatio: 1, Guply Fornfinclon
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