CASE 3-8201/+

Int. C12 __Cn9 R

PATENTE
DE
INVENCION

por SPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PIGMENTOS DISA-
Z0ICO8%, & favor de la firma suiza CIBA-GELGY AG, residente

en BASILEA (Swiza)

MIMORTA DESCRIPTIVA

4dhora se ha encontrado, que se alcanzan huevos

pignentos disazoicos valiosos de la férmula

2~R R
N-&&  N\y-i-R, ! 2
5 g —
N- -Z-R (1)
Ry y’ 1

OH3~CO~CH~CO-NH-7 | Ry
~0C~CH~CO-CH
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en la que

10. R, significa un grupo de alquilo, alcoxialguilo o
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cicloalquilo, que contiene de ; a 3 4dtomos de
carbono, un grupo de arilo o de aralquilo,
significa wn dtomo de hidrégeno, bromo o en espe-
cial cloro,

representa wn dtomo de hidrégeno, cuando R, sig-
nifica wn 4tomo de cloro o de bromo y R3 repre-
senta un grupo de éster de dcido carboxilico,
cuando R, significa un dtomo de hidrégeno,
significa wa dtomo de azufre o de oxigeno,
significa un dtomo de hidrdgeno ¢ de haldgeno,
un grupo de alquilo o de alcoxilo, que conticne
de 1 a 4 dtomos de carbono, un grupo nitro, cia-
no, trifluorometilico o un grupo de alcoxicarbo-
nilo, que conbtiene de 1 a 6 dtomos de carbono,
significa un dtomo de hidrdgeno ¢ de haldgeno,
un grupe de alquilo o de alcexilo, que contiene
de 1 2 4 4tomos de carbono, un grupo nitro, de
trifluorometilo o ciano o un grupo de alcoxicar-
bonilo, gue contiene de 1 a & dtomos de carbono,

c

gignifican juntos un anillo bencénico condensado

cuando se copula en proporcidn molar 2:1 un compuesto dia-

zoico o diazoaminico de wnaamina de la férmula

H N~ ~Z-R, (11)

Rj

con una big-acetoacetilfenilenodiamina de la férmula
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CHB—COuCHQ-COéNH

N -NH~CO~CHé&CG~CH3 (111)

P sarend

Y
Ya que en los colorantes segin la invencidn se trata
de pigmentos, estdn excluidos los grupos acuosolubles, en
especial los grupos dcidos acuosolubles, como los grupos
de dcido sulfdénico o de decido carboxilico.

Son de especial interés los pigmentos disazmoicos

de la férmula

(X1)m
Om?
1 o
R
2
(X1)m Y1
R
2
X
.
bhvoas,
CH,~CO~CH~CO-NH-~ ~NH~00~CH-CO-CH, 4
C(Iv)
T
en la que
Rg significa un dtomo de hidrdgeno, bromo o en es-

pecial cloro,
R4 representa un dtomo de hidrdgeno, cuando R2 gig-
nifice un dtomo de cloro o de promo y R4 represen-
ta un grupo de alcoxicarbonilo, haloalcoxicarbo-
nilo, fenzlcoxicarbonilo, un grupo de fenoxicar~

bonile substituido eventualmenie mediante dtomos



de haldgeno, grupos de algquilo o de alcoxilo con-
teniendo de 1 a 4 dtomos de carbono o un grupo de
éoter de dcido carboxflico heterocfclico, cuando
Ry significa un dtomo de hidrdgeno,
5. X significa un dtomo de hidrdzeno o de ﬁalégeno, un
grunc de alquilo o de alcoxilo, que contiene de
1 a 6 4tomos de carbono,
Y significa un dtomo de hidrdgeno o de haldgeno o
un grupo de fenilo,
10, m  significa el ndmero 1 s 4,
significan 4tomos de hidrédgeno o de haiégeno, gru—
p0s d& alguilo o de alcoxilo, que contienen de 1
a 4 4tomos de carbono,

en esvecial vignentos disazoicos de la férnula
¥ T 2

15,
(Cl)n© (c1),
-
o) ClL
(01),
20, Cl

(01)n
N - ﬂ- -0~
X, %
CH.~C0~-CH~CO~H~ ~NH~CO~CH~CO~CH,
3 -’ ('V')
25. i,
en la que
X, e ¥, tienen la significacibn indicada 7

n gignifica el nimero de 1 a 5.

Como componentes diazoicos se ublliza de preferen



cig aminas de. la f£érmula

T Z1)n
- (Va)
De
. Rp significa un dtomo de bromo 0 en especial cloro,
10, ’
Xy signifioa un dtomo de hidrdgeno o de haldgeno, un
grupo de alquilo o de alcoxilo, que contiene de
1l g 6 4tomos de carbono,
Y, significa un dtomo de hidrdgeno o de haldgeno o
" un grupo de fenilo
15, & oo,
m significa el mimero 1 a 4,
y en especial las de la férmula
20,
(v1)
{01y
25, n significa el nimero de 1 a 5.

Como ejemplos se citan los gminobencenos siguien

la 3-cloro-~2,4~-difenoxi-anilina,

la 3~bromo—2,44difenoxi«anilina,
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la
la
la
la
la

la
la
la
la
la
la
la
la
el
el
el

el
el

el

el

el

el

3~cloro~2;4—di~(2'—clorofenoxi)~anilina,
3—cloro—2?4~di~(4'—clorofenoxi)~anilina,
3~cloro~2?4~di»(2',4'fdiclorofenoxi)~anilina,
3-c10ro~234~di—(2',4'?5'~triclorofenoxi)-anilina,
3—cloro~2?4~di»(2',3’,4',6'—teﬁraclorofenoxi)~anilina,
3-clqro;2,4~di—(2',3',4',5',6'—pentaclorofenoxi)ani-
lina, '

3--cloro-~2?4-di~-(4'--fenilfenoxi)—anilinaZ
3~bromo~2,4~di~(4'-clorofenoxi)—aniling,
3—cloro-2?4-di-(fenilmercapto)~anilina, 7
3=cloro=2,4~di-(4 '~metilfenilnercapto)-anilina,
3~cloro-2;4~dibenciloxi~anilina;
3-cloro«2;4wdi~(beta—metoxietoxi)-anilina,
3—clcro-2,4—di«(beta—etoxietoxi)—anilipa,
3~clor0~2;4~di~(ciclohexiloxi)~ani?ina,

éster metilico del dcido 3-amino-4,6-4ifenoxi-benzoico,
éster etflico del 4cido 3~amino-4,6~difenoxi~benzoico,
éster iso~pronilico del dcido 3-aminc-4,6-difenoxi-
~benzoico, '

éster fenflico del deido 3-amino-4,6-difenoxi-benzoico,
&ster 2'-metilfenilico del dcido 3-amino—4,6-difenoxi-
~benzoico,

éster 4'-clorofenilico del dcido 3-amino-4,6-difenoxi-
benzoico;

éster 2t-metil~4'~cloro~fenilico del dcido 3-amino-

-4 ,6-difenoxi~benzoico, .

éster bencilico del dcido 3-amino-4,6-difenoxi-ben-
Zolco,

Eater 4t-metoxi~bencilico del 4cido 3-amino-4,6-dife
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noxl-benzoico,

§ster 3'-oxipiridflico del dcido 3-amino=4,6-difenoxi-

~benzoico.

Tos compumenses de copulacidn corresponden de pre-

ferencia a la fdérmula

en la

CH3-00~CH2~CO—NH— éNH-CO—Cdz—CO-CH3

Is (viI)

que

X, e Y, significan dtomos de hidrdgeno o de haldgeno, gru

pos de algquilo o de alcoxilo, que contienen de 1

a 4 4tomos de carbono,

Se obtienen los componenteg de copulacidn en Ffor-

ma sencilla mediante accidn de éster diceténico o acetacd-

tico gobre las fenilenodiaminas conocidas correspondientes,

como por ejemplo:

la
la
la
la
la
la
la
RE:]
la
la
la
la

1,4-fenilgnodiamina,
2~cloro~1?4~fenilenodiamina,
2=bromo-1,4~Lenilenodiaming,
2—trﬂluor?meﬁil—1,4—fenilenodiamina,
2-ciano~1?4—fenilenodiamina,
2~metil~1,g-fenilenodiamina,.
2~metoxi-?,4—fenilenodiamina,
2~etoxiu1,%Tfenilenodiamina, _
2-propoxi~1,4ufen11enodiamina, .
2—iso~propgxi—1,4—fenilenodiamina,
2—butoxi—1,4-fenilenodiamina;

2~fenoxi~1,4~-fenilenodiamina,
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la

la
la

™ la

la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la
la

2-ni tro-1,4~fenilenodiamina,
2Tme%oxicarbonil—1,4—fenilenodiamina,
1,4-fenilenodiamina de éster etilico del deido 2-car
boxilico,
2,5~dietoxiearbonil—1,4-fenilen9diamina,
2,3-dicloro-1,4~fenilenodiamina?
2,5~dicloro-~1,4~fenilencdianina,
2?6~dicldro~1,4~fenilenodiamima;
2?6—bis~triflgorometilo~1;4~fen?1enodiamina,
2, 6-dibromo~1,4~fenilenodiamina, ‘
2—cloro—54neti1~1,4-fenilenodiamina?'
2-cloro-5-metoxi~1,4~fenilenodisming,
2—cloro~5«etogi~1,4~fenilenodiamina,
2,5~dimetil-1,4~fenilenodiamina, A
2~metil~5ﬁmetoxi~1,4-fenilenodiaming,
2-metil-S~etoxi-1,4~fenilenodinmina,
2—metilwsuprop0xi~1,4~feni1enodiamina;
2~metil-5-isopropoxi-1,4~Ffenilenodianina,
2—metil-5—bu$oxi~1,4—fenilenodiamina;
1,3~fenil§nodiamina,
4—cloro—1?3-feni1enodiamina,
4-bromo~1f3~fenilenodiamina,
2—metil-j?3—fenilenodiamina?
4~metil—1,;—fenilenodiamina,'
4-metoxi~1,3-fenilenodiamina, ‘
234—dicloro~1?3—fenilenodiamjna?
2,5~diclor0~1?3—fenilenodiamina?
4?6—dicloro~j?3~fenilenodiamina?

4,6-dinetil~1,3-fenilenodiamina,
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la 2,6-dimetil~1,3~fenilenodiamina,
la 2,5~dimetoxi~1,4~fonilenodiamina,
la 2,5-diletoxi~1,4~fenilenodiaming,
la 1,5-naftilenodiamina.

Ia copulacidn se realiza de preferencia en un me~
dio débilmente dcido, convenientemente en presencia usual-
mente de agentes que fomentan la copulacifn. Oomo tales se
citan especialmentc los agentes dispersantes, por ejemplo
los sulfonatos de aralquilo, como el sulfonato dodecilben-
cflico o el 4cido 1,1'-dinaftilmetan~2,2'-disulfénico o los
productos de policondensacidn de 6xidos de alguileno. Ia
dispersidn de los componentes de copulacién pnede asimismo
contener veniajosamente coloides de proteccidn, por ejemplo
metilecelulosa o pequefias dosis de disolventes orgdnicos
inertes, dff{cilmente golubles o ingolubles en agua, por ejem
plo hidrocarburcs aromdticos eventualmente halogenados o
nitrados, como benceno, tolueno, xileno, clorobenceno, di-
clorobenceno o nitrobenceno, asi como hidrvcarburos alifdti-
cos halogenados, como por ejemplo tetracloruro de carbono o
tricloroetileno, ?demés digsolventes orgdnicos miscibles en
agua como acebona, metiletilcetona, metanol, etanol o iso-
propanol. La copulacifn puede realizarse asimismo ventajosa-
mente en la forma de que se reunen continuamente en una to-
bera de mezcla una solucidn dcida de la sal de diazonio con
una solucidén alcalina de los componentes de copulacidn, con
1o que se ofectlia una copulacidén inmediata de los componen-
tes. Eg de reperar que los componentes diazoicos y los com-
ponentes de copulacién estédn presentes en la tobera de mez-

cla en dosis equimoleculares, con lo gue se nuestra como
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venta joso utlilizar un excemo escaso de los componentes dia-
zoicos. Esto se efectla en forma sencilla mediante control

del valor de pH del fldido en la tobera de mezcla., Tambidn

se debe procurar en la tobera de mezcla una fuerte turbulen-

cia de ambas soluciones. Ia dispersién de colorante origi-
nada se substrae circulando de la toberz de mezcla y el co-
lorante se separa por filtracidn.

Graciéé a2 su insolubilidad se nueden aislar me-
diante filtracifn los pigmentos originados de la mezcla de
reaccibn. Se muestra como ventajoso tratar posteriormente
los pigmentos obtenidos con un disolvente orgdnico, que
hierve de preferencia por encima de 1002C. Se muestran como
especialmente aprepiados los bencenos substituldos mediante
dtomos de haldgeno, grupos de alquilo o nitro, como xileno,
clorobenceno, o-diclorohenceno o nitrobenceno, asl como las
bases de piridina, como piridina, picolina o quinolina, adg
nds las cetonas, como ciclohexanona, los éteres, como el
éter monometilice o monocetilico de etilenglicol, las amidas
como dimetilformamida o N-metilwpirrolidona, asi como la
sulfoxona,

EL tratamiento posterior se efeciia de preferen-
cia mediante calentamiento del pigmento en disolventes que
hierven de 100 & 1502C, en donde en muchos casos se origina
una granulacidén, lo cual actiia favorablemente sobre la so-
lidez a la luz y a la migracidn del pigmento obtenido.

Finalmente, la copulacidén también puede ejecutarse
de forma que la amina a diazoar con el comvonente de copula-
cién se suspenda en proporcidén molar 2:1 en un disolvente

orgénico y se trate con un agente diazoante, en especial un
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dster del dcido nitroso, como nitrito metflico, &tilico, bu-
tf1ico, amflico u octilico.

Log nuevos colorantes representan vigmentos valic-
sos, que pueden utilizarse en forma finamente dividida para
pigmentar material orgénico de alto peso molecular, por ejem
plo &teres y steres de celulosa, como ctilcelulosa, aceta-
to de celulosa, butiraito de celulosa, resinas naturalés 0
resinas artificialos, como resinas de pilinerizacibén o resi-
nas de condensacidn, por ejemplo aminoplastos, en especial
resinas de urea y melamina-formaldehido, resinas alquidicas,
fenoplastos, policarbonatos, polidsteres, poliamidas o po-
liuretanos, poliolefinas, como polietileno o polipropileno,
cloruro de polivinilo, poliestireno, poliacrilinitrilo, és-
teres de dcido polimcrilico, goma, caseina, silicona y re-
sings de silicona, solos o en mezclas.

Ademds no juega ningin papel el que los compuestos
de alto peso molecular citados se presenten como masas plés-
tices, masa en fusidn o en forma de solucioncs pers hilatu-
rag, lacas, materias para pinturas o tintas de imprenta. Se-
gin el objeto de utilizacidn se muestra ventajoso utilizar
los nuevos pigmentos como matizadores o en forma de prepara-
dos.

Log preparados pueden contbensr por ejemplo junto
al pigmento puro todavia resinas naturales, por ejemplo dci
do abietinico o sus bsteres, celulosa etilica, acetobutira-
t0 de celulosa, sgles de metales alcalinotérreos de deidos
grasos superiores, aminas grasas, por ejemnlo estearilamine
0 rosinamine, copolimerizados ﬁe eloruro de vinilo-acetato

de vinilo, poliacrilonitrilo o resinas de politerpeno o co-
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lorantes acuosolubles, por ejemplo dcidos sulfénicos de co-
lorante o sales alcalinotérreas.

Bs sorprendente que los pigmentos segin la inven-
cién a menudo de estructura mds sencillé nuegtren igual so-

lidez caracterfsticas a la migracidn que los pigmentos de

la patente britdnica 1.076.942, que contlenen dos grupos de

carbonamida adicionales. '

En los ejemplos giguientes, ;as partes significan,
a menos gue no se indique lo contrario, partgs en peso, los
porcentajes tantos por cientos sobre el peso, y las tempe-
raturas se indican en gradosg Celsius.

' Ejemplo 1 g

46,5 partes de 3-cloro~2,4-di~-(4'-fenilfenoxi )~
~anilina se disuelven en 600 partes en volumen de dcido acé-
tico glacial y luego se trata bajo agltacidn con 26 partes
en volumen de dcido clorhidrico concentrado, con lo que se
forma el clorhidrato dificilmente soluble de la base. Lue-
go se enfria a 0-52 mediante refrigeracibn exterior y 100
partes de hielo adicionado y se diazoa mediante goteo de 25

partes en volumen de nitrito sédico 4-n. Ia solucidn diazoi-

ca amarilla sc agita durante 30 minutos a 0-5¢ y a continua-—

cidn se filtra por clarificacidn mediante adicidn de algo de

_carbén decolorante. El filtrado se regula a un pH de 3,5

mediante adicidn de 58 partes de acetato de sodio cristali-
zado.

Simuitdneamente se dicuelven 15 partes de 2,5-bie-
-gcetoacetil~amino~4~cloro~1-metoxibenceno con 11 partes en
volumen de lejfa de sosa al 40%, 100 partes on volumen de

ctanol y 300 partes de agua y se adiciona 5 partss de rici-
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noleato n~butil-sulfénico. Esta solucidn se £iltra por cla-
rificacibn con carbén decolarante; luego se deja adicionar
bajo fuerte agitacidn durante 1 a 1% horas a la solucidn
diazoica. Seggidamente ge agita @uran#e la noche a tempera-
tura ambiente, se calienta a 802, se filtra caliente y se
lave hagta quedar egegto de sal con agua caliente. Trag el

secado se obliene 56,5 partes de un colorante amarillo de

la féroula

N mco...l}z»-comm Q\
OCH {

7 N 0 c1
—ettoo

NHnCO—éH-CO—CH

3 (VIII)

56 partes del pigmentv asi obtenido se deslien
durante 4 horas de 140 a 1452, en 800 partes en volumen de
o~diclorobenceno, ¥l pigmento forma entonces agujas crista-
linas homogéneas con una longitud de 20 a 25 micras. Se fil
tra a 1009; se lava con o-diclorobenceno caliente hasta que
elfiltrado circula incoloro, se desplaza el o-diclorobence-
no mediante metanol y se lava por Qliimo con agua caliente.
Tras el secado se obtiene 39,5 partes de uan colorante de pig

mento amarillo brillante. Tifie materias smintdticas como clo-
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15,

ruro de polivinilo en tonecs amarillo neutros con solidez
caracteristica a la migracién, a la luz y al sobrelagueado.
El tratamiento en disolvente orgdnico puede efectuarse asi-
mismo directamente con la torta del filtro hiumeda sin seca-
do previo. Asi la torta de la prensa himeda puede desleirse
en una mezcla de cellosolve y o-diclorobenceno en propor-—
cibn 1:2 de 100 a 1109 hasta transformacifn en una forma
crigtalina homogéneg; o la torta de la prensa hﬁmedg ge des-—
1ie en clorobenceno, o-diclorobenceno o nitrobenceno y se
libera de agua mediante destilacidén azeotrdpica y luego se
elabora como se ha descrito antes.

Zn la tabla siguiente se describen otros coloran-
tes, que se oblienen mediante copulacidn de las bases dig~
zoadas de la columna I con las arilidas bis-acetacéticas de
las diaminas de la columna IT., I columna III da el tono de
color de las ldminas de cloruro de nolivinilo tefiidas con

0,2% de pigmento ¥y 5% de didxido de titanio.

TARTA T
Bjem-— compuesto bis-aceto- [0,2% de ¥tincidn
plo base diazoilca acetilico de la dia- | _mas 5% de
Ne ming Ti0s on CPV
2 3-cloro~2,4~di-(2'~ | 2-metil-5-cloro-1,4~ {amarillo neutro
~clorofenoxi )~anilina} ~fenilenodiamina
3 3-cloro~2,4-di-(2', | 2-metil-5-cloro~1,4- L palido
4'-diclorofenoxi )— ~fenilenodiamina
-anilina
4 " 2-netoxi-1,4~fenile~ " rojizo
nodiamina
5 i 2,5-imeti1~1,4~feni n n
lenodiamina
6 3~cloro=2,4~di=(2', | 2-metil-5=cloro—1,4- i neutro

41,5t'=triclorofenoxi)| -fenilenodiamina
~anilina
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TABIA I (cont.)

s e e

proogor et

[ jem
lo
fa

bage diazoica

w

10
11
12
13
14
15
16

17

19

20

ok ——

3-~cloro-2,4-di-(2',
4',5'=triclorofenoxi )
~gniling

i

3=cloro-2,4=3i~(4 "'~
~fenilfenoxi )-anili-
na

5

3=cloro=2,4-qi~(41-
~clorofenilmercapho)
=anilina

3=cloro=~2,4~di~(2'-
~clorofenoxi )~anili-
na

3-cloro=2,4~di-(21,
4'~diclorofenoxl )
-anilina

3-cloro-2,4-di-(2',
41,51 ~triclorofenoxi)
~-anilina

3~CLloro=2,4~di-~(2"
~clorofenoxl )~anili-
na

3~cloro-2,4-di~-(21,
4'=-diclorofenoxi )=
~anilina

3~cloro~2,4-di~(4"~
~fenilfenoxi )-anili--
na

compuesto big-acebo~
acetilico de la dia~
mina

A T

2-metoxi-1,4~fenile
nodiamina

2-metoxi=5-cloro-1,4
~fenilenodiamina
2y5-dicloro-1,4~feni
lenodiamina
nilenodiamins
2-metil~5-cloro~1,4-~
-fonilenodiamina
2-metoxi-5-cloro-1,4

~fenilenodiaming

2y5=dicloro~1,4~feni
lenodiaming

2,5=-dimetoxi-1,4~-fo

nilenodiamina

1,4~fenilenodianina

2-metil-S5-cloro-1,4.-
~fenilenodiamina

0,2% d%tigc:ﬁ@
as Dp e
2i05” on CPV_

amarillo rojizo

" verdoso

" r0jizo)

% prillante

f rojizo

anaranjado

angrillo

i
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TABLA I (cont.)

e
b

e et s

Ejem—
plo

base diazoica

comnuesto bis-aceto—-
acetilico de la dia-~
mina

P

21
22
23

24

25
26

27
28

29
30
31
32

33

34

 3-cloro-2, 4—d1 -(4'-

| 11 i clororenoxi )~

-clorofenllmercaoto)
-gnilina

3-cloro-2, 4—d1—(2'
~-gnilina

3=-cloro-2,4-di~(21,
41,5 ~triclorofenoxi )
~gnilina

it

3=-bromo-2, 4~d1~(4l
—clorofenox1)~an117—
na

3-cloro-2, 4—d1~(4'n
—clorofenox1)~an313~
ne,

dater metilico del
geido 3-amino-4,6-d%
fenoxi-benzoico

it
i

ester fenilico del
dcido J-amino-4,56~di
fenoxi-benzoico

éster bencflico-del
goido 3-amino-4, 6-di
fenoxi-benzoico

éster 3'=oxipiridfll
collel dcido 3-amino-
—4 6~difenoxi~henzul
co

1,3~fenilenodiamina

2 5=-dietoxi-1, A»lenl
1enod1am1na

1,4—fen11enodiamina
2,5~-dimetoxi-1,4~fe
nilenodlamlna

1,5~-naftilencdiamina

1,4~-fenilenodiamina

2-metil-5-cloro-1,4-~
~fenilenodiamina

2-metoxi~5-cloro~1,4
-fenilenodiamina

2,5-dimetil~1,4~Ffeni
1enod1am1na

2=-metoxi-5=-cloro-1,4
~fenilenodiamina

amarillo

anaranjedo

amarillo

anaranjado
amarillo rojiz¢
" claro

amarillo
"
amarillo rojizT

amarillo

amarillo
verdoso

amarillo
anaranjado
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TABLA I (dont.)

t

o o s St ey ot e i s s

[

Egema

compuesto bis—aceto- O 2% de tinecién

base diazoiecg aceti{lico de lg dia~| mas 5% de
_ming Ti02 en CPV

35
36

37

éater iso-propilico 2~metil~5;cloro;l,4; amarillo
del 4cido 3~amino~ |~fenilenodismina
=4 ,6~difenoxi~benzoi
co

éster cloro~fenilico
del fcido 3=~amino-4,
6~dif enoxi~2-meti 1~
-41=henz0ico

égter bencllico’del
dcido 3-gmivio-4,6~
~difenoxi-4'-metoxi~ " amarillo
~benzoisco verdoso

Ejemplo | 38 .

65 partes de cloruro de p011V1n110 estabilizado,
35 partes de ftalato dloctillco y 0,2 partes del colorante
obtenido segin el gjemplo l, pérrafo 2, se¢ deslien congun-
tamente y luego se lamine en vaivén sobrec una calandrig de
dos cilindres durgnte 7 minutos a 1402, Se obtiens una 14~

mina teflida de amarillo de muy buena solidez a lg luz y a

la migracidn.
Ejenplo 39
1'00 g dol pignmento preparado segin el ejemplo 1
se mezclan finamente on un morfero sobre una méquina mezela-
dora Engelsmann con 4,00 g &b barniz de ogtampar de la com—
posicidn.
29,4% de acelto de linaza—aceite de linaza cocido
(300 poises);

w ot

67,2% de aceite de linaza—aceite de linaza cocido
(20 poiscs),

2,1% do octoato de cobalto (8% de Co) ¥
1,3% de octoato de plomo (24% de Eb)
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¥ luego se ilmprime con ayuda de un c¢lisé en el procedimien=
to de imprimir libros con un g/m? sobre papel artificial pa
ra impresidn. Se obiiene un tono amarillo fuerte anaranja-
do puro con buena transparencia y buena brillantez. En la
impresidn a tres o cuatro colores se pueden lograr mediante
impresiones superpuestas sobre azul tonos de color verde nuy
brillantes.

Bl pigmento es apropiado para otros procedimien-
tos de impresién; como impresidn en hueco-grabado, impre-
sidn Offset, flexoimpresibdn y equi da asimismo muy buenos
resultados.

REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencibn, las siguientes reivin-
dicaciones, con prioridad de la solicitud de patentes sui-
zas no 7822/72. del 26 de mayo de 1972 y n® 5025/73 del
6 de abril de 1973,

1.~ Procedimiento pare la preparacidn de pigmen

tos disazoicos de la férmule

Z-R, //52
Z-R R
N- ~5-R, L 2
” N- ~Z-R,
N R X
3 l
N R3
CH3-CO—CH—CO~HH— 7 N
NH—OC-CH—CO~CH3
Y
en la que
R4 significa un grupo de alquilo, alcoxialquilo o

cicloalquilo, que contiene de 1 a 6 dtomos de

carbono, w grupo de arilo o de aralquilo,
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XeY

nula

significa un,étomg de hidrégeno, de bromo 0 en
especial de cloro,

representa un dtomo de hidrdgeno, cuando R, sig-
nifica un atomo de c¢loro o de bromo y R3 repre-
senta un grupo de éster de decido carboxflico,
cuando R, significa un dfomo de hidrdgeno,
gignifica wa dtomo de azufre o de oxigeno,
significa un dtomo de hidrdgeno o de haldgeno,
un grupo de alguilo o de alcoxilo, que contiene
de 1 a4 dtomos de carbono, wn grupo nitro, cia-
no, trifluormetilico o un gruwo de alcoxicarbo-
nilo, que contiene de 1 a 6 &tomos de carbono,
significa un dtomo de hidrdgeno o de haldgeno,
wn grupo de alguilo o de a}coxilo, que contiene
de 1 a 4 4dtomos de carbono, un grupo nitro, tri-
fluormotilico o ciano, ¢ wn grupo de alcoxicar—
bonilo, que contiene de % a 6 4tomos de carbono

0

glgnifican un gnillo bencénico condensado,

caracterizado porque se copula en proporcidn molar 2:1 wn

compuesto diazoico o diazoaminico de une amina de la fér-

con una big-acetoacetilfenilenodiaming de la férmula
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GH3~CO~GH2—CO—NH .

j—-—NH—-CO—-CHg—CO—GH3

p4

v

2.~ Procodinmicnto, segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque en calidad dec componente diazoico se

utiliza ung smina de la férmula

Xl)m

en la que
R, significa un étom? de hidrdgeno, de bromo o en
egpecigl de cloro, ) '

R representa un gtomo de hidrdgeno, cuando R, sig;
nifieca un Atomo de cloro o de bro?o ¥y R4 repre:
senta un grupo de alcoxicarbonilo, halogonoal~
coxicarbonilo, fenalcoxicarhonilo, un grupo de
fenoxicarbonilo eventualm?nte substituido me~
dlante 4tomos de halégeno, grupos de alquilo o
de alcoxilo que contisnen de 1 a 4 4tomos de
carbono ¢ un grupo de éster de 4eido carboxilico

hoterosiclico, cuando Ry, significa un 4tomo de

hidrégeno,
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X significa wn dtomo de hidfégeﬁo o de haldgeno,
un grupo de alquilo o de alcoxilo, que contiene
de 1 a 6 4dvomos de carbono,
gignifica un dtomo de hidrdgeno o de halbgeno o
un grupo de fenilo y
n significa el nidmero 1 a 4.

3.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,

caracterizado porgue en calidad de componente diazoico se

utiliza una amina de la férmula

(01,

Cl
(1),

en la que
n significa el nimero de 1 a 5.
4.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque se ubiliza un componente de copulacidn

de la férmula

O 3 ~C0-CH,~CO-NE
NHwCO—CH2~CO~CH3

en la que
X, e Y, significan dtomos de hidrégeno o de haldgeno,

grupos de alquilo o de alcoxilo, que contienen
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de 1 a 4 dtomos de carbono.

5.~ Procedimiento para la prevaracién de pig-
mentos disazoicos.
Segln se describe y reivindica en la presente me-—
5. moria descriptiva, que consta de 22 hojas foliadas y escri=-
tas a mdguina VOr Una gola de sus caras.
Madrid, a 25 de Mayo de 1972

p. 8. JAIME ISERN

p- P\
-~ —
irmados JOSE F. NIETO
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