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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COMPDESTOS AROMATICOS
ESTARLLIZADORES DE MATERIALES ORGANICOS CONTRA LA DEGKADA

CION POR TRRADIACION ULTRAVIOLETA,

- e e de e e e e e

AL '
Tolicilante: SANDOZ, A.G., entidad suiza, residente en DBASILEA,

Suiza.

La presente invencidn se refiere a un procedimien
to para la produccidén de compuestos aromidticos y en especial a
derivados de 2-hidroxibenzofenona y a complejos metilicos de la

misma, apropiados para la estabilizacidén de materiales orgini-
cos contra la degradacién por la irradiacidn ultravioleta; los

citados compuestos se denominaran de aqui en adelante estahili-

zadores ultravioletas.
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La presente invencidn progGtcTond, por lo tanto, compues—
H ’

tos que corrvesponden a la £drmula I,

en la que

10

- A ) oM
¢ (:) )
Y1 ' ¥

Z1 y Z2 significan, cada una independientemente, hi-

drbgeno, haldgeno, hidroxile, ~CN , -COCH ,

alquilo(C ), fenilo, fenilo mono- o di-sus-

1712
tituido por alquilo(Cl*Cs), un grupo -X-R o
un grupo -=COOR ,

en donde X significa oxigeno, azufre, -802 ’
4

1 1
A, -N-alquilo(C;C,) o -N-<::>
y

R signifieca alquilo(C ), cicloal~

1%

quilo(C Y, cicloalquil(cs"c

- N
5710 11

alqu110(61~07); clcloalqullo(cs—clz)

o cicloalquil(C )-alquilo(Cl—C7)

~C
5711
mono~, di- o tri-sustituido en el

ciclo por un grupo alquilo de 1 a &

atomos de carbono; aralquilo(C7~C12),

fenilo, o aralquilo(C7~C ) o fenilo

12

sustituido en el niicleo arilo por
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uno o por dos grupos alquilc(Cl—C6),
tienen, cada una independientemente, los signi-

ficados de Zl y de Z

en donde por lo menos una de Yl e Y2 significa

2 *

un grupo

R 0

HO Q} C-A~
R

2

en el que R1 significa alquilo terciario(64~C9),
R, significa hidrdgeno, alquile(C,~C..);
2 1718
cicloalquilo(cswclz); cicloalquil-
(Cswcll)malqullo(cl-c7); cicloal~
qullo(CS-Clz) 0 c1c10a1qux1(C5~Cll)~
alquilo(Cl~C7) mono-, di- o tri-
sustituidos en el eciclo por un gru-
po alqu1lo(Cl—Ch); aralqullo(c7—
Clz) o aralqu110(C7—C12) mono~ o
di~sustituido en el nficleo arili-
€O por un grupo alquilo(Cl~C6), y
|
A significa oxigeno, azufre o -NH ,
y

significa hidrégeno o un equivalente de un catién

de metal bivalente.



Por el tfrmino "haldgeno", tal como usado aqui, se entien-
de flior, cloro o bromo,
Un grupo preferido de compuestos de la f£érmula T son los

compuestos qua corresponden & la formula Ia,

g! 0 z,
1@“ ¢ —{O) Ia
Y 3

5 en la que 2!y Z2 significan, cada una indeperdientemente, hi-

1
ddgeno, haldgeno, alquilo(Cl—CG), fenilo, fenilo

mono- o di-~sustituido por un grupo alquilo(Cl-C6),
o un grupo -X'-R’',

en donde X' significa oxigeno, azufre o -80,

10 y
R' significa alquilo(C1~C6), fenilo,
o fenilo mono-sustituido por un gru-
po alquilo(Cl—CG),
Yi e Ya tienen, cada una independientemente, los signifi-
15 cados de Zi y 25,
en donde por lo menos una de Y! e Y! significa

1 2

un grupo
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!
Lo
H]
BO —{())—C-a"~
1
®2

en donde Ri significa alquilo terciario(Cer()),
R;a significa hidrdgeno o alquilo(Cl*CG)
y
1
A' significa oxigeno o -NH,
y
M' significa hidrdgeno o un equivalente de nfquel,
cine, manganeso, cobre, cobalto, plomo, titanio
o calcio bivalentes,

Otro grupo preferido de compuestos de la formula I son los

compuestos que corresponden a la f6rmula Ib,

(") oM"
Q-0 =
i
!t ’
Yl y:'z'

en la que Y'i e Y'?j significan, cada una independientemente, hi-
drégeno, haldgeno, alquilo(Cl—Ca), fenilo, fenilo
mono=sustituido por un grupo alquilo(cl~04), 0 un

grupo =X"-R",
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en donde X"

¥

RH significa~alquilo(Clncé), fenilo,
o fenilo mono—sustitulido por un gru-
po alqullo(Clnch),
* gignificando en dicha £8rmula por lo menos una de

Y; e Y; un grupo

R"

1 ') :
HO ——>>©>—-C—A V-

" .
R

en donde RI significa butilo - terciario,

Rz significa un grupo alquilo(CS"CG)
ramificado,
Y
A" es tal como definida mas arriba,
y
M"  significa hidrbgeno o un equivalente de niquel o

de manganeso bivalentes.

Un ulterior grupo preferido de compuestos de la férmula I

son los compuestos que corresponden a la formula Ic,
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M"‘
0 0
ot -
CP IY“'
Y"‘ 2

1

en la que Y;' e Y;' significan, cada una independientemente,
hidrégeno, haldgeno, alquilo(Clucé), fenilo, fe-
nilo mono-sustituido por alquilo(clwc4), o
grupo -X"-R",
en donde X" y R" son tales como definidas més
arriba,
significando en dicha f£érmula por lo menos una

de Y;'~e Y;' un grupo

u
Rl o

HO ,.\Z@} c-0-

1"
Ry

en donde R; y R; son tales como definidas mis
arriba,
y
M"'  significa hidrdgeno o un equivalente de niquel

bivalente.
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Otro grupo preferido de compuestos de la férmula I son los

compuestos que corresponden a la £6rmula Id,

YIV
O

en la que Y

5
10
tm
R
"t
)
15

significa hidrdgeno, haldgeno, alquilo(Clucg),
alcoxi(Cl—Cg), alquilsulfonilo(cl—cg), fenilo,

fenoxi, fenilsulfonilo o un grupo

en donde R RS significan, cada una indepen~

37
dientemente, hidrdgeno o un grupo

alquilo(Cl~C4),

R, significa hidrdgeno o hidroxilo,

y 0 0
u 114
Q significa =-C-0-, o =C-NH-,

significa alquilo terciario(cé-cg), especialmen—~
te butilo terciario,
significa hidrdgeno o alquilo(clﬂcg), particular=-

mente alquilo(C3f09) ramificado, especialmente
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alquilo terciario(ca—cg), por ejemplo butilo
terciario,

y

M es tal como definida anteriormente, teniendo pre=
5 feriblemente el significado de M', pero de pre-
ferencia teniendo el significade de M" , espe-
cialmente el de ¥"',

Otro grupo preferido de compuestos de la férmula I son los

compuestos que corresponden a la férmula Ie,

R e
" ) " "~
ro-(O)-t-m—~0)-4 Oy~
R" ]
2
1c en la que R;', R;', Me ¥ son tales como definidas mas arriba,

y . Iv
particularmente los compuestos en los cuales Y

significa hidrdgeno, alquilo(Cl-Cg) ) a1coxi(C1~
Cg)'
Si uno cualquiera de los simbolos Zl’ ZZ’ Yl o Y2 s O en
j15 los casos en que convenga, sus contrapartes en las fdSrmulas Ia, Ib,
Ic, Id o Ie, significan alquilo o contienen alquilo, por ejemplo al-
quilo, alcoxi, alquiltio o alquilsulfonilo, éste puede ser lineal o

ramificado, primario, secundario o terciario. Entre los grupos abar-—

cados por el término alquilo entran en consideracién los grupos alqui-
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lo primarios: wetilo, etilo, m-propilo, n-butilo, n-pentile y n-hexi-
lo; los grupos alquilo secundarios: isopropilo, 2-butilo, 3-metil-2-
butilo, 3-hexilo, 2-metil-3-pentilo, 4-heptilo, 2-metil-3-hexilo y
4-octilo; y los grupos alquilo terciarios, tales como butilo tercia—
rio ¥ 2-metil-2~butilo. Como ejemplos de grupos alquilo ramificados
pueden citarse: 2—&eti1~l-propilo, 2,2~dimetil~l-propilo, 2-metil-1-
butilo, 2-etil-l-butilo, 2,2-dimetil~l-butilo, 2-~metil-l-pentilo y
3~metil-l-pentilo.

12 2y Yy 0 X, si-

gnifican cicloalquilo o alquilcicloalquilo, como ejemplos de los mis~—

Cuando uno cualquiera de los simbolos Z

mos pueden citarse: ciclopentilo, ciclohexilo, cicloheptile, 2,3~ o
4-metil-ciclohexilo, eiclooetilo, 2,5-, 2,6~, 3,5-dimetilciclohexilo,
2-propil-ciclohexilo.y 3,3,5-trimetil-ciclohexilo. Se prefieren el
cicloalquilo y el alquilcicloalquilo que contienen 5, 6 o 7 Ztomos
de carbono en el ciclo, particularmente el ciclohexilo y el alquili-
ciclohexilo.

Cuando uno cualquiera de los simbolos Zl’ Z2, Y1 0 Y2 si-
gnifica cicloalquilalquilo, E€ste contiene preferiblemente 7 a 12 ato-
mos de carbono en total, y de preferencia contiene 5, 6 o 7, particu~
larmente 6 Atomos de carbono en el ciclo. Como ejemplos de cicloalquil- A
alquilo pueden citarse: ciclohexil-metilo, 2~ciclohexil-etilo, ciclo-
heptil-metilo y 3~ciclohexil-propilo.

. 0%

Cuando uno cualquiera de los simbolos Zl’ 22, 1 97 ©

en los casos en que convenga.sus contrapartes en las firmulas Ia, Ib,

Ic, Id y Ie, significan haldgeno, &ste es preferiblemente cloro.
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Cuando uno cualquiera de los simboles Zl, 22, Yl 0.

significa aralquilo, la parte arilica del mismo puede ser, por ejem-
plo, fenilo o naftilo. De preferencia, el grupo aralquilo contiene
de 7 2 12 dtomos de carbono y la parte arflica del mismo es fenilo.
Como ejemplos preferidos de grupos aralquilo pueden citarse el ben-
cilo y el 2-fepiletilo.

Se prefieré que uno, preferiblemente ambos grupos Yl e Yz,
0, en los casos en que resulte conveniente, sus contrapartes en las
férmulas Iz, Ib, Ic, Id y Ie, ocupen la posicidn 4 o la posicidn &°,
segiin el caso, del niicleo benzofenona,

Lz presente invencifn proporciona asimismo un procadimien-

to para la produccidn de un compuesto de la formula I, procedimiento

que se caracteriza por el hecho de que se condensa un compuesto de la

. {
férmula III

0 HO
4 Il A
2
@ —¢ -
IIT
b 4

en la que Z1 y 22 son tales como definidas mds arriba, e Y3 e Y4
tienen, cada upa independientemente, los significadoé de Z1 y ZZ’ y
en adicion Y3 v Y4 significan independientemente, la una de la otra,
un grupo -AH, en donde por lo menos una de Y3 e Y4 significa un grupo

~AH, en el cual A es tal como arriba definida, con un compuesto de la

!
férmula IV, R 0
. HO c/ v’
\\\\W
)

en la que Rl y R, son tales como definidas mis arriba, y W significa
cloro, brome o hidroxilo, con la condicién que W significa hidroxile

s8lo cuando A en el grupo -AH significa oxigeno o azufre, y, en los

casos en que se requiera, se convierte el compresto resultante en
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en el complejo de un metal bivalente. De este modo, la reaccion
de condensacién puede efectuarse segin una de las variamntes a) y b):

a) medicante condensacidn de un compuesto de la férmula III,

131

en la que Z1 y 22 son tales como definidas més arriba, e
Y3 e Xz tienen, cada una independientemente, los
significados de 2, ¥ Z,

en donde por lo menos una de Y3 e Y4 si-

gnifica un grupo =AH,
en el cual A es tal como arriba definida, con un compuesto

Rl ‘ ;
_ =y L v
HC%*ﬂ&h ) c
NHal
R

en la que R, y R, son tales come definidas mds arriba, y

de la férmula IV,

Hal significa cloro o brome,

0 b) mediante condensacién de un compuesto de la fdérmula IIla,
O OH

= a
1 'QM e
- 1
]
3. 4 .
en la que Z1 ¥ 22 son tales como definidas mds arriba e

Y; e Yz tienen, cada una independientemente, los
significados de zl y zz,
significando por lo menos una de Yé e YZ

un grupo ~A"-H ,
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en la que R1 v R2 son tales como definidas més arriba,

para producir un compuesto de la formula If,

O H
Z\ jping n Q,""‘”\ Zz If
OO
yX T/ N vV .
. . 2 '

en la que Z1 y 22 son tales como definidas ms arriba, e

Yv e YV

1% tienen los significades de Z1 y Z?’

en aonde por lo menos una de Yg e Yg si-

gnifica un grupo :

[l

B0
HO.@_» C=A"-
Ry

en donde Rl’ R, vy A" tienenlos significa=~

2
. dos arriba definidos,

y, en los casos en que se requiera, se convierte el compuesto
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resultante en el complejo de un metal bivalente.

Bl procedimiento segin la variante a) arriba indicada, pue-

de, por ejemplo, efectuarse tal como sigue:

Se puede disolver el compuesto de la férmula III en un di-
solvente inerte, por ejemplo en un hidrocsrburo, tal como tolue-
no, benceno, heptino u octano ¢ en un &ter, por ejemplo &ter di-
metflico, y afadirvle luego, agitando, el compuesto de la formu~
la IV, La adicidn puede efectuarse a temperaturés comprendidas
entre 0° y 60°C, preferiblemente entre 0° y 40°C, especialmente
entre 0° y 25°C, por ejemplo a 5°C. Conviene efectuar la reaceidn
en presencia de un agente aceptor de fcidos, particularmente ami-
nas terciarias, por ejemplo trietilamina, o piridina. Una vez
disueltos los componentes de la reaccidn, puede incrementarse
la temperatura de la reaccidn, por ejemplo hasta la temperatura
de ebullicidn de la mezcla de la reaccidn al reflujo.

El producto de la reaccidn puede elaborirse dé manera com-~
vencional, por ejémplo, mediante lavado de la mezcla de la reac—
cidn con agua, separacidn de la fase orginica, destilacidn del
digolvente orginico y recristalizacidn del producto resultante
de un disolvente apropiado, por ejemplo etanol o dioxano.

El procedimiento segin la variante b) arriba indicada, pue-

de, por ejemplo, efectuarse tal como sigue:

Se puede disolver el compuesto de la f&rmula IIIa en un di-
solvente inerte, por ejemplo un hidrocarburo, tal como tolueno,

benceno, heptano u octano, o en un &ter, por ejemplo &ter dime-
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t{lico, y dhadirle el compuesto de la férmula V. La reaccién

se efectlia preferiblemente en presencia de un catalizador dcido,
tal como deido sulfdrico o dcido fosfdrico. Conviene efectuar
la reaccién a una temperatura elevada, preferiblemente a la tem-

peratura de ebullicién de la mezela de la reaccién al refulujo,

‘por ejemplo a una temperatura comprendida entre 90° y 180°C,

preferiblemente de 90° a 140°C. La reaccidn puede efectuarse en
presencia de pentacloruro de fésforo, de tricloruro de f&sforo

¥ [ I3 (] , ’
o de cloruro de fdsforilo como catalizador, para convertir el 4cido

” 3 [l
en un cloruro de acido intermedio.

El complejo metdlico de los compuestos de la fdrmula I pue-
de prepararse a partir del fenol libre del mismo de manera en si co-
nocida, por ejemplo, mediante las sales de metal alcalino correspon-
dientes preparadas por reaccién de la forma fendlica libre de los com-.
puestos con un dlcali, por ejemplo hidréxido de sodio. El complejq
es formado mediante reaccidn de la sal de un metal alcalino del com-
puesto de la fOrmula X con un derivado adecuado del metal bivalente,
tal como el clorure, por ejemplo cloruro de niquel, clorurc de manga-
neso y cloruro de cinc.

Los compuestos de las formulas III, IV y V o son conccidos
o pueden pueden prepararse en analogia con procedimientos para la pro-
duccidn de compuestos conocidos o bien de Qanera en si conocida.

Los compuestos de la formula I son adecuados para la esta-—

bilizacidn de materiales orginicos susceptibles a la degradacidn ul-
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travioleta mediante un método que congsiste en tratar dicho materisl
organico con un compuesto de la £érmula I, Dicho tratamiento, que se
efectlia de manera en si conocida, comprende la incorporacidn del nue-
vo compuesto en el material orgénico o el recubrimiento de dicho ma-
terial organico con una capa protectora.

El método arriba indicado también forma parte de la presen~
te invencion.

Este mEtodo de la invencidn consiste o bien en recubrirv el
material orginico con el compuesto de la £f6rmula I en forma de capa
protectora o bien en incorporar al material organico el compuesto de
la £8rmula I; se prefiere este (ltimo m&todo ya que garantiza la dis-
tribucifn uniforme del compuesto de la £6rmula I por todo el material
orgénico, Por lo tanto, el método puede efectuarse mezclando Intima-
mente, en un amasador o en otro aparato adecuado, el agente estabi}i~

zador ultravioleta con el material a estabilizar, por ejemplo material’

"sintético, tal como polipropilenc, por ejemplo en rorma granulada,

para obtener una distribucién uniforme del estabilizador ultraviole-
ta por todo el material sintético. El material sintético puede luego
elaborarse en su forma final, por ejemplo mediante extrusién o . mol-
deo POT inyeccidn.

De acuerdo con otro método, el material orginico en su for-
ma final, por ejemplo, un filamento textil, se pasa por una dispersifn
conteniendo el estabilizador ultravioieta, por ejemplo en un medio
acuoso, logrando de este modo recubrir el material orginico con una

capa protectora del estabilizador ultravioleta. Este ultimo método
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de aplicacibn es conveniente para los filamentos y géneros textiles
de polietileno-tereftalato o de acetato de celulosa.

De acuerdo con una tercera variante del método de la pre~
sente invencidn, particularmente adecuada para la estabiliszacién de
polimeros o de copolimeros susceptibles a la degradacidn ultravioleta,
por ejemplo el polipropileno, se mezcla el estapilizador ultraviole~
ta con el mondmero o el prepolimero en la etapa anterior a la poli-
merizacidn o, gsegln el caso, a la copolimerizacidn, para lograr de
este modo una distribucidn uniforme del estabilizader ultravioleta
por todo el polimero o el copolimero. La elaboracidn del polimero o
copolimero en su forma final puede luego efectuarse sea por extrusidn,
moldeo u otro proceso.

Ejemplos de materiales orgédnices susceptibles a la degrada-
cidn ultravioleta y abarcados por el método de la presente invencidn
son los siguientes: derivados de celulosa, por ejemplo acetato de ca-
lulesa, acetobutiraze de celulosa, celulosa etilica, nitrato de celu-
loga y propionato de celulosa, polialquilenos, por ejemplo polietile~
no y polipropileno, derivados de polivinilo, por ejemplo cloruro de
polivinilo, acetato de clorurc de polivinilo y aleochol polivinilico,
poliamidas, poli&steres, poliacrilonitrilo, poliestireno, caucho de
silicona, resinas de melamina~formaldehido, resinés de urea-formal-
dehido, resinas alilicas a moldear, polimetilmetacrilato, copolimeros,
tales como los copolimeros de acrilonitrilo~butadieno~estireno, asi
como los productos naturales, tales como el caucho, la celulosa, la

lana y la seda.
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De acuerdo cen la invencidn, los materiales orginicos es-
tabilizados pueden existir en forma sblida, por ejemplo paneles, va-
yillas, barvas, recubrimientos, laminas, pelficulas, cintas, fibras,
granulados o polvos, o bien en forma 1iquida, por ejemplo soluciones,
emulsiones o dispersiones.

El material orgdnico tambiZn puede tratarse con otros adi-
tivos, por ejemplo con estabilizadores contra el calor y la oxidaeisdn,
Otros aditives que entran tambi®n en consideracidn son‘los i, 2, 3~
triazoles, los compuestos orginicos de azufre, los compuestos de es~-
tafio y de f8sforo trivalente, asi como las sales de niquel de &cidos
carboxilicos.

La cantidad de estabilizador ultravioleta, necesaria para
tratar el material orgénico de acuerdo con el procedimiento de la in-
veneidn, variard, naturalmente, dependiendo del modo de aplicacidn,
el compuesto empleado y la naturaleza del material orginico a tratar,
Sin embargo, generalmente se obtienen resultados satisfactorios em—
pleando el estabilizador ultravioleta en una cantidad entre um 0,01 %
y un 5 %, preferiblemente entre un 0,05 Z y un 1 Z en peso con respec~
to al material orginico a tratar,

Los compuestos de la formula I pueden emplearse en formula~-
ciones adecuadas para la estabilizacidon de materiales orgénicos jun-
to con vehiculos o diluyentes inertes, Tales formulaciones, que tam~
bién est@n incluidas en el alcance de la presente invencidn, compren—
den los barnices, cremas y lociones destinadas, por ejemplo, para a-

plicacién en 1la superficie del material organico.



A continuacidn ge da una

. - . o
cidn segln la invencidn.

descripeidn del método de aplica-
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EJEMPLO DEL METODO DE APLICACION

Prolipropileno en forma granulada se mezcla homogéneamente
con un 0,5 % en peso de un compuesto de la £5rmula I, por ejemplo el

compuesto que corresponde a la fdrmula:

1/2N4
0 O__ 0 C(CH3)3
y " 1}l y u
Q;/ymc;—<5\~0~w~c OH
C(CH,),
5 la mezcla se amasa en un molino de rodillos a 180°C v luego se extru-

siona en forma de hoja de 0,3 mm de espesor.
Se opera como arriba indicado, pero en lugar de polipropi-
leno se emplea cloruro de polivinilo y un 0,5 7 de un compuasto que

corresponde a la £drmula

(CH,)C 1/2Ni
Lu Q . 0 Q 0 c(CH,)
u uw n 3 3
HO—’B@—C— o—@-c—@—o——c—@?oﬁ
(CH35C G(cn3)3
10 El incremento de la estabilidad relativa contra la irradia-

cidn ultravioleta de los materiales orgénicos asi tratados queda de-
mostrado en el ensayo De La Rue, efectuado a 40°C y a una humedad re-

lativa de un 75 %.
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Los Ejemplos siguientes ilustran el procedimiento de la
invencidn. Las temperaturas en elles indicadas son en grados centi-

grados.
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EJEMPLO 1

Produccidn de un compuesto que corresponde a la £érmula

o OH 0 C(CHB).,}
i I il
©- 0 - Q-
) \
C(CHE)B

Se introducen 21,4 partes de 2,4~dihidroxibenzofenona y 10,1 partes
de trietilamina en 200 partes de toluemo. A la solucidn se afiaden,

5 en porciones, agitando a 5°C, 26,8 partes de cloruro del &cido 3,5~
dibutil terc.-4~hidroxibenzoico y se deja reacciomar hasta que no
pueda observarse mias 2,4-dihidroxibenzofenona. A continuacién se la-
va la mezcla con agua, se separa la fase orgZnica, se seca y el di-

salveunte se elimina por destilacidn. El residuo se cristaliza de eta~

10 nol con adicidn de carbdn decolorante.
Andlisis cz H7Z 07z
Calculado 75,3 6,8 17,9
Hallado 75,1 6,8 18,0

De manera analoga se producen los compuestos que correspon—

15 den a la férmula



. 416840,

y a la formula

. | 0 o 0
I 1
'<C“3)3"@C”@ °°

¢c(cH )5

C(CH

partiende de 2,4~dihidroxi-4'-clorobenzofenona o, 3 partir de 2,4~

dihidroxi~4'~dibutil terc.~benzofenona, respectivamente.

EJEMPLO 2

5 Produccidn del compuesto que corresponde & la £drmula

C(CH)-

0802—@"@ Gw

Se introducen 17,7 partes de 2,4~dihidroxi-4'~-fenilsulfonilbenzofeno~
na y 4,45 partes de piridina en 150 partes de tolueno. A la solucidn
se le afiaden luego, agitando a temperatura ambiente, 13,4 partes de
cloruro del dcido 3,5~dibutil terc.-4-hidroxibenzoico y se deja reac~
© 10 cionar la mezcla de la reaccién al reflujo hasta que no pueda obser-—
varse mas cloruro de acido. A continuacidn se lava la mezcla con agua,
se separa la fase orginica, se la seca, y el disolvente se elimina por

destilacidn. El residuo se cristaliza de una mezcla de etanol/dioxano.
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Analisis CZz HZ 5z Q7
Calculado 69,6 5,8 5,5 19,1
Hallado 69,9 5,8 5,4 19,1

EJEMPLO 3

Produccién del compuesto que corrésponde a la formula

: - OH :
(CH,) € 0 o

Ho—~{())— C— Nh—@—- C O'ocu.j
(CH,) 40 -

Se introducen 7,29 partes de 2-hidroxi-4—metoxi-4'-aminobenzofenona
vy 3,03 partes de trietilamina en 250 partes de tolueno. Agitando a
temperatura ambiente, a la mezcla se le agregan,en porciones, 8,06
partes de cloruro del acido 3,5-dibutil terc.~4-hidroxibenzoico y

se deja hervir la mezcla al reflujo hasta que no pueda observarse mis
cloruro de &cido., A continuacidn se enfria la mezela, se la lava con
agua, la fase orginica’se separa y se seca y el disolvente se elimi-

na por destilacifn. El residuo se cristaliza de una mezcla de etanol/

dioxano.
Analisis [ HZ NZ 07
Calculado 73,3 750 3,0 16,8

Hallado 73,5 754 2,7 17,1
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EJEMPLC 4

Produccidn del compuesto que corresponde g la férmula

. 1 - -
(I) ONi Y2 o C(CH)))
{ It
O -0 o-4—O-or
¢ (CH,,
( J)B

Se disuelven, a &5°C, 8,9 partes del compuesto producide en el Ejem-
plo 1 en 100 partes de etanol, A esta solucidn se le aflade, por gotas
y a la misma temperatura, una solucidn de 1,12 parte de hidréxido de
potasio en 10 partes de agua, Seguidamente se aflade una solucidn de
2,36 partes de Ni012~6H20 en 20 partes de ctanol y se deja reaccio-
nar la mezela durante otros 30 minutos. La mezcla de color verde se
concentra por evaporacidn, luego se afiade agua y el precipitado de
color amarillo tirando a verde se filtra con succidn, se lava con a-

gua y se seca.

Andlisis Ni 7
Calculado 6,2
Hallado 6,5

De manera andloga fueron preparados los complejos de niquel
de los compuestos producidos en los Ejemplos 1 a 3.

Los compuestos indicados en la Tabla siguiente fueron pro-
ducidos en analogfa con los procedimientos deseritos en los Ejemplos

precedentes,



TABLA

: c(CH
o oM 0 , ( 3)3
: It 1
Sustituyente—@-—-c'@— 0 ~C -@-—— OH
C(CH. ).
(cH).,
Ej. Hr. M ‘Sustituyente
5 .
H CH~50,5
6 Ni 7.
A ©
8 Ni
9 H
oo | w ©O)-o-
11 H CH, -
12 Ni 2
13 H (01{3)30 .
14 Ni HO—O)~ C - O-

0
(CH5) ¢




N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarlo en la prictica, debe ha-
' r

cerse constar que las disposiciones anteriormedte indicadas -

son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no

wn
-

alteren su principi¢ fundamental, También se hace constar que

el invento corresponde a una solicitud de patente presentada

en Suiza, bajo en nimero 10608/72, de 14 de julio de 1972, acg
giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Conve-
10. nios Internacionales en vigor, siendo lo ¢ue constituye la esen
cia del referido invento y por lo que se ;oliciﬁa fatente de ln
vencién por 20 afios en Esparfia, sobre: PROCEDIMIENTC PARA LA
PRODUCCION DE COMPUESTOS AROMATICOS, ESTAHIﬁIZADORES DE MATE
RIALES ORGANICOS CONTRA LA DEGKRADACLON POR IRRADIACION ULTRAVIQ
15. LETA; caracterizéndose por lo siguiente:
12,~ Procedimiento para la produccién de compues-
tos aromiticos, estabilizadores de materiales organicos contra

la degradacién por irradiacién ultravioleta, de férmula I

oM

20. en la que Z1 y 12 s?gnifican, cada una independientemente,
hidrégeno, halégeno, hidroxilo, ~CN, ~COOH, alquilo(C]-Clz),
fenilo, fenilo mono~ o di-sustituido por alquilo(C]~CB), un

P{//'grupo -X~R p un grupo -COOR, én donde X significa oxigeno,
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15.

20,

azufre, -50,, —I\’?H, -L\,‘-a].quilo(cl—c‘i) o —-Ifi- y R signi-
fica alquilo(C;~C,,), cicloalquilo(Csnclz), ciioalquil(cs-cll)-
alqullo(Cl-C7), c1cloa1qullo(C5~Clé) o c1clog1quil(Cs-cll)—alqu&

lo(Cl-C7) mono~, di~ o tri-sustituido en el ciclo por un grupo

;lquilo de 1 a 4 Atomos de carbono; arélquilo(t7-clz), fenilo,
o aralquilo(C7-C12) o fenilo sustitufdo en el 5ﬁc1eo'arilo por
uno o por dos grupos alquilo(C1~C6), ¥y e Y, tienen, cada una
independientemente, los significados de Zl v dé Zz, en donde

por lo menos una de Yl e YZ significa un grupo

By

HO C - A =

R
2

en el que Rl significa alquilo terciario(c4—09), R2 significa
hidrégeno, alquilo(Cl-Cls); ciloalquilo(CS-Clz); cicloalquil
(Cs-Cll)—alquilo(Cl-C7); cicloalquilo(csvc*z) o cicloalquil
(Cs—Cll)-alquilo(Cl~C7) mono-, di- o:tri-sustituidos en el
ciclo por un grupo alquilo(Cl-C4);:aralqui}o(C7—Ci2) o aral-
quilo(C7-Clz) mono- o di-sustituido en el plcleo arilico por
un grupo alquilo(Cl-Cﬁ), y A significa oxigenc, azufre o

-&H, y M significa hidrégeno o un equivalente de un catién de
metal bivalente, procedimiento que se caracteriza por el he-
cho de que a) se condensa un compuesto de.la férmula III

T s T s

Rz

Gt e

-
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HO
! Q %
c /
IIT
Y
3 !

en la que Z1 y Z2 son tales como definidas mfs arriba, e Y3 e Y4
tienen, cada una independientemente, los significados de Zl v 22,
y en adicion Y3 y Y4 significan,independientemente, la una de 1la
otra, un grupo —AH , en donde por lo menos una de Y3 e Y4 significa
un grupo -AH, en el cual A es tal como arriba definida, con un
compuesto de la fdrmula IV{

Ry

0

HO o w/
\W
R
2
en la que Rl y R2 son tales como definidas mds arriba, y W
significa cloro, bromo o hidroxilo, con la condicién que W significa
hidroxilo s&lo cuando A en el grupo -AH significa oxigeno o azufre,

¥, en los casos en que se requiera, se convierte el compuesto

resultante en el complejo de un metal bivalente.

a - . .

2=,~ Procedimiento para la produccién de compuestos aromiticos,
estabilizadores demateriales orginicos contra la degradacidn por
irradiacién ultravioleta, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente Memoria.



. . - /s
Esta Memoria consta de 30 hojas, escritas a maquina por

una sola cara.
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