PATENTE DE INVENCION

SRR R

IOT GASE Dd.25348-SPAIN,
417748

¥ ; 4 8

.
@%@mg/m’a @ww%ﬁ'ﬂa .

40’46.‘

PROCEDIMIENTO PARA Iui OBTENCION DE COLORANTES AZ0ICOS

Foliciande: IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES IIMITED, entidad britdnioca,
residente en Imperial Chemical House, Millbank, Londres,
Sowc1o, Inglaterra.
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Egta invencidn se relaciona con un 'procedim:’.ento
para la obtencién de colorantes azbdicos dtliles I.m.ra e v |
materieles textiles sintéticos, en particular matecrislen
textlles de poliésteres arométicos.

5. Segin la invencién, se proporcionan colorantes

POOR
QUALITY
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azbéicos de férmula generel:

A~N=N~238

en la que A represente un rad:l.(!:'s_é.l‘ arilo o hetercofclico, op~
cionslmente sustitufdo, B representa el resfduo de un compo~-
5. nente de copulacidén aminico y 2, que estd unido directamente
a un Atomo de carbono de los nfcleos en A 6 B, represents un

grupo de férmula:
- COXLQ

en donde X representa un enlace directo, ~0= & -NR- en don-

10, de R representa hidrdgeno o alquilo, L representa un radicel
alguileno, arileno o arilalifético, opcionalmente sustituf-~
do, ¥ Q representa -COOH, -OCOYCOOH 6 -NRIGOYCOOH en 1a que
Rr! representa hidrégeno o alquilo, e Y representa un enlace
ddrecto o un radical alquileno o arileno opcionalmente sts-

15, titufdo, estando 1libres dichos colorantes de grupos 4cido
suliénico.,

Como ejemplos de radicales arild -opeionalmente
sustitufdos representados por 4, pueden mencionarse los -
diealas fenilo y naftilo opcionalmente sustituidos. Como

20. ejemplos de radicales heterosciclicos opcionalmente sustd tui-
dos, pueden mencionarse los radicales tlazol, tiadiazol,
benzotlazol, isot‘iazol, indazol, _banoimidazol. benzoxazol,
pirazol, imidezol y benzoisotiazol, opcionalmente sustimi-
dog. A '

25, Como ejemplos de sustliuyentes que pueden estux

presentes en dichos radicales arilo y heterceicliocos, sze ner-
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oionan: cloro, bromo, ciano, trifluommetilo, nitro, alquile
tal como octilo y més especialmente alguilo inferior tel

como metilo, alcoxl en particuiar alcoxi inferior tal como
metoxi y butoxi, alquilsulfonilo en particular alquilsulfo-
nilo inferior t8l como metilsulfonilo, alguilcarbonilo an
particular algquilearbonilo inferior tal como acetilo, Yoii-
amino tal como acetilamine y caproilemine, dialguilamine tal
como dietilamino y diootilamine,ftailo (para formar un néeleo
antraquinona), alcoxicarbonilo en particular alcoxicarbonilo
inferior tal como carbometoxi y carboetoxd, ¥y derfd.va.dos hidro=-
xi- y aleoxi inferior-sustituidos de los mismos, tales como
carbo-/’é -metoxietoxi, aa.:c"oo-/5 ~hidroxistoxi y ocarbo—{b=( ['5'-
etoxletoxl)etoxi, sulfonamido y derivados N-alquilo, N:N-di-
alquilo, en particular N-alquilo imferior y Ni:N-dialquiio in-
ferlor, y N~fenile de los miambs, tales como sulfon-N-butil-
amida, sulfon-N:N-di(etil)amida, sulfoanilida y sulfon-N-
etilanilida, carbonamido y derivados N-alquilo y N:N-dialqui-
lo, en partiocular N-alguilo inferior y N:N-dialquilo infe-
rior, de los mismos, tales como oarbon-N-metilamido y car-
ton-NiN~di(etil)amido, sulfamato (-OSOZNHZ) y derivados N-
alquilo y N:N-dialquilo, en particular N-alquilo inferior y
NsN-dialquilo inferior, de los mismos, y radicales arilazo,
por ejemplo radicales fenilezo y naftilazo que pueden llevar
asfmismo los sus+tltuyentes antexlormente indi cados.

En tods esta memoris, los términos "alquilo infe-
rior", "alcoxi inferior" y "a}.:iuiiend inféﬁor", se utilizan
para representar, respectivemente, radicales ﬂquilo, alco:d.’
y alquileno que contienen de 1 & 4 dtomos de carbono.

Los redicales alquilo representados por Ry R! son
con preferencia radicales elquilo inferioxr, tales como metilo,
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etilo, propilo y butilo.

Los radicales alquileno opcionalmente sustitufdos,
representados por I e ¥, son con preferehcia radicales alqui~
leno inferior, teles como metilen&, eﬁieno, proi:ileno, tri-
metileno y tetrametileno. Los radicales arileno opcionalmente
sustituidos, representados por I é Y, son con preferencia
radicales 1:3- y 1:4~fenileno. Los redicales az:lialifé.tieos

representados por I son con preferencia de férmula:

@ alquiléno inferior —

El resfduo del componente de copulacién eafrico re-
presentado por B, es con prefex_;encia el residuo de una wm.na
primerie, secundaria o terciaria, opclonalmente sustituida,
de la serde bencénica o naftaléniga, que c;:pula en posicién
para con respecto al grupo amine opoidnalmente sustituido.

Con preferencia B es un resfduo de Pérmulas

?

ol
e
\TZ'

en la que m1 y pe representan, independientemente, un &tomo
de hidrdgeno o un radical alquilo o fenilo, opcionalmente
sustitufdo, y el anillo bencéniceo puede llevar adicionalmens-
te sustituyentes tales como ¢loro, bromo, alquilo inferior,
alcoxi inferior o acilamino, en perticular de férmulas

~NHCORZ
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en la que R* es hidrégeno o alquilo inferiori i'w

Como ejemplos de los radicales fenilo sustituidos
representados por 1 y T2, pueden mencionarse clorofenilo,
nitrofenilo, tolilo y anisilo. Los radicales alquilo opecio-
nalmente sustitufdos, representados por T’ y T2, son con pre~
ferencia radicales alquilo inferior, opcionalmente sus¥lui-
dos, tales como metilo, etllo, propilo y butilo, hidroxialqui-
1o inferior tal como (d-hidromietilo y (-6 Y-bidroxipro-
pilo, clorcelquilo inferior tal como [d-cloroetilo, fenil-
alguilo inferior tal como kencilo y (d-feniletilo, alquilo
inferior(carbonilo o sulfonilo)alquilo inferior, tal como
(>-acetiletilo y (>-metilsulfoniletilo, alcoxi inferior-al-
quilo inferior tal como [5-(meto:d. o etoz:l.)latilo y "(-—eton-
propilo, (hidroxi~- 6 alcoxi inferior)alcoxi inferioruelqpilo
inferior, tal como fg-ZQQ'-Chidroxi- 6 metoxi)etoxi/etilo,
aminoalquilo inferior, tal como (b ~aminoetilo y derivados
N-alquilo inferior y N:N-dialquilo inferior de los miamos,
alcoxi inferior-carbonilo-alguilo inferior, tal como A-meto-
xioarboniletilo y (A-etoxicarboniletilo y (3-propoxicarbo-
niletilo y derivados hidroxi, alcoxd inferior, hidroxialcoxi
inferior y alcoxi inferior-@lcoxl inferior de los mismos,
tales como /gﬁéjﬁ'-{hidroxi-,_metoxi-, etoxi~ 6§ propoxi-)-
etoxi/carboniletilo y /3-{56'-((3“-hiéroxietoxi)etoxioarh0m
nil/etilo y alquil-inferior-carbonilo~oxi-8lquilo inferior,
tel como (3-acetoxietilo,

El procedimiento de la invencién para preparar los

oitados colorentes ézéicos, comprende diazotar una amina de
férmalas
A~NHy
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y copular con un componente de copulscién de férmula H-B,

-egtando libres la amina y componente de copulacién de grupos

fcido sulfénico y conteniendo conjuntamente un grupo ~COXLQ,
en cuyas férmules A, B, X, L y Q de definen como anterdiormen~
te. |

Con preferencia, el compone;lte de copulacién tiene

la fénﬁula:

en la que T! y T2 se definen ccmo anterioments y el maillo
beneénico puede contener sustituyentes adiciénales.

El procsso de la invencién puede efectuarse con-
venientemente, por ejemplo, afisdiendo nitrito sédico & une
solucién de ia amina en una solucién acuosa de un dcido inor
génico fuerte o afindiendo le amina a éoido nitros:.lsulfnizﬂ.eo,,
y aiadiendo entonces la solueibn o suspensién resultante del
compuesto diazéico a una solucién del componente de copula-
cién en ague conteniendo un liquido orgfnico deido y/o solu-
ble en sgua. Si es necesario, el pH de la mezcla resultante
se sjusta para facilitar la copulacién y el colorante obte-
nido se aisla por medios convencionales.

Las aminas y componentes de Acopulacién que contie-
nen uno de dichos grupos ~COXLQ enlazados a un éjtomo de car-
bono de un nficleo presente en ls amina 0 componente de copu--
lacién, pueden obtenerse por métodos convencionales para la
introducoidn de dichos grupos en compuestos arométicos, por

ejemplo, empleando los métodos. descritos al final de los



9e

10.

15.

20,

25.

30.

417748 .

ejemplos para la preparacién de compuestos' espec‘ificos qus
contienen dichos grupos.

Como ejemplos de aminas de férmula A-NH, se men-
cionen 1-neftilamina o 2-cloro-i-naftilamini, pero més espe~
cialmente las aminas de la seris bencénica, tales comos. -,
anilina, o=, m= ;6 p—-tolﬁidina’, 0-, m- 6 p-anisidina, o~-, m~
6 p=cloroanilina, o-~, m- 6 p-brom;aanilina, 0=, .x;z- 6 p-nitro-
enilina, 2:5-dicloroanilina, 2:4-dinitroanilina, 2s4-dini-
$ro~6~(cloro 6 bromo)anilina, 4-metanosulfonilanilinae, 4=
aminobenzotrifluoruro, 4~ 6 S-nitro-2~-toluidina, 4~ 6 S5-ni-
$ro-2-anisidina, 4- 6 5-cloro+2—aniaidina, 4= .6 5-cloro~2-
toluiding, 4=~ 6 S~bromo-2-anisidina, 2:6~di(cloro- & brome~)-
4-ni'bmaniiina, 2:4:6-trinitroaniline, 2:4-dinitro-6-carbo-
metoxienilina, 2-emino-5-nitrobvenzotrifluorure, 2-octilswine-
carbonil-4-nitroanilina, 4-dodecilanilina, 2:4-bis~(metanc~
sulfonil)anilina, 2-(cloro- 6 bromo-)-4-nitroasniline, metil-—
antranilato, 4~ 6 5-nitrometilantrenilato, 4-aminobenzamide,
216-di(cloro- 6 bromo-)-enilina—4-sulfonamide, 2:6~di(cloro-
é bromo-)-4-metilsulfonilanilina, 2:5-di(oloro~ 6 bromo-)-
416~dinitroanilina, 2-amino-3:5-dinitrobenzotrdifluoruro,
3~amino=2-(cloro- 6 bromo-)4:6-dinitro-(tolueno o anisol), |
3-amino-4-(cloro~ 6 bromo-)-2:6-dinitro~(tolueno o anisel),
2~ 6 4-cisnoanilina, 4-nitro-2-ocianosniling, 2:4-dinitro-6-
ciancanilina, 2~-nitro~-4-cisnocanilina, 2-cloro-4-cilancaniling,
4~aminodifenilo, 1=~ 6 2-aminocantraquinona, 3~amino=2:4:6-
t$rinitrotolueno, 2-{oloro- 6 bromo-)-4-metilsuwlfonileniline,
3=(cloro~ 6 bromo-)-4-tlocianatoanilina, 2-(cloro~ 6 bromo-)-
4-pulfemilanilina, 2-amino-5-nitrofenilmetanocsulfons, 2-ami~-
no-3:5-dini trofenilmetilsulfona, 2-emino-3-(cloxo- 6 DYOmOo~) ~
§-nitrofenilmetilsulfona, 2-silfemil-4-nitroaniline, 2-~me*il-
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sulfamil=-4-nitroaniline, 2-etilsulfamil-4-nitroanilina,
2-butilsulfamil-4-nitroanilina, 2-dimetilsulfamil—4-nitro-
anilina, 2-metilsulfemil—4:6-dinitroanilina, 2-metilsulfa-
mil-4-nitro-6-(eloro~ 6 bromo-)-enilina, 2-feéniisuifamil-4-
nitroanilina, 2-emino-3-(cloro- 6 bromo-)-5-nitrobenzoato
de metilo, 2~aminotereftalato de dimetilo, 2-amino-5-aftro=-
tereftalato de dimetilo, 4-aminobenzoato de /A -metoxietilo,
4-aminobenzoato de ﬁ%idmxietilo, aniling 2=, 3= § 4=~
sulfamato, 2-emino-4-clorofenilsulfamato, anilina 2-, 3- 6
4~NiN-dinetilsulfenato, 2-aminotiazol, 5-nitro-2-aminotie-
zol, 6-(metoxi o etoxi)-z-amino‘oenzotiazol, 4-aminoszoben-
ceno, 2-amino-6-nitro (o sulfamoil) benzo_tiaéol, 2-emii16-45;-
aitrobenzisotiazol, 2-emino-5-nitro-1:3t4~tiadiazol, 2;-ain1-’
no-6-metoxibenzotiazol, 1-metil-2-aminoimidazol, 4-emino-—4°'-
nitroazobenceno, 4'-amino-2:5-dimetoxli~4!'-cloroazobenceno,
4-aminobenzoato de (5-carboxietilo, 4-smino-bencenoocarbon-
N—(fb ~carboxietil)amida, 4-amino-4'~carboxibenzanilida, 4~
amino-benceno carbon-N-(3-carboxibencil)amide, (d-carboxi-
etilantranilato, 2-8mino-5-nitrobencenocarbon-N-carboximetll
apida, 4'-aminobenzoato de 3-carboxibeneilo, 2-amino-5-clo-
robencenocarbon-N-octil-N-(fs —carboxietil)amide, 2-amino<5--
oloro'bencenocarbon—N-etil-N-—(ﬁ -oarboxietil)amida, 4-amino-
bencenocarbon=N-ci clohexil-=( (b ~carboxietil)ani de, P-tf-
carboxibutilearboniloxi)etil—4-aminobenzoato, [3-(2-carboxi-
benzoiloxl)etil=3-cloro-4-aminobenzoato, 4-(/3 ~carboxietil~
carbonil)aniiina, ¥ 4-aminobenceno carbon-N—ﬂ -( ﬂ'-carboxi-
etilearbonilamino)etilamida.

Como ejemplos de componentes de copulacién, pueden
mencionarse las aminas p-copulantes, talés como: NiN-dietil-

aniling, N-({ -hidroxietil)~ y N:N-di (/3 <hidroxietil-)anili-
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na 6 m-toluidins, N—etil~N-(ﬂ>-cianoetil)anilina, N:N-di-
(A-acetoxietil)-anilina, m-toluidina 6 m-cloroanilina,
3-acetilamino-NiN-dietil-anilina, N-/73-((3'-hidroxietoxi~
carbonil)etil/aniline, N-(/3-hi dro rletil) tetrahidroquinoli-
n8, N-/[3=(/>!-metoxietoxlearbonil)etil/aniline, 2-metoxi-
5-ace t1amino /78 ~( (3 -netoxletoxt carbonil)etil/anilina,
3-dietilaminobenzoato de ﬁu{:ar"oo:d.ei:ilo, 3-(N—etil~N-q'c:kil~
amino)benzlzoata de /:5-caz'boxle*cilo, 3~{N=/B~cianoetil~N~etil~
amnino)benzoato de (’f’-—car‘ooxio"bilo, 3-(Ns .\T-di-ﬂ-metoxif .
stilewino)~benzoato de (-carboxietilo, 3Im(N:N-dibatilemino)-
tenzoato de carboximetilo, 3-(N-etil-N-/}=cisnoetilemine)-
benzozato de 3-carboxibencilo, 2-stilamins-4-metil-benzoato
de ﬁ-ear‘bo:c;etilo, 3-distilamino~bencenrcarbon-N-oarboxi-
metilamida, 3~-dietilemins-bencenoearbonsfen-octil-N=(/3 «
carboxietil)emida, 3-4i-~{{%-uetoxietil)suinobencenocarbon=
Neetil-N-( 3 ~carboxietiljanida, 2-metoxi-5-metilanilina,
m-aminopropionanilida, Z:5-dimetil-N-((3 -cianoetil)anilina,
2L DO i€ b0 3 ey /5 mlite ol surbonil e ﬁi:’:]&nilina, 5 ~CEL T
boxietoxicarbonil~2-neltilaning, -dietilaminoftaleno-5-
cerbon—N-butil-N=H ~{cartoxdvtil janide, j=-(N-f~ciancstil-
N Ui 183100 )L 25 o2~ ai ' tmi=a SL1-N~ { fs~carboxietil)aud~
dety Neetil-7-(N-butil-¥-/3 »ca:rbsﬁeﬁilem Laovearbonil)=l, 2, 3,4-
tetralidroguineiing, 3-if-Beciasostilber z06to @63 «( f -
boxiwutilearboniloxijetilo, 3-I:N-dietilaminobenzoato de
(3 ~2=carpoxibensoiloxievilo y 3-NiN-dietiliaminobenzoato de
{3 ~{ fp~carboxiesiloarvon.lamine )eilo.

Una clase preforidw Ge colorardes ds 1a invencidan

comprende los colovanius & 2érnuliss



10.

15.

20.

N
(&1
&

- 10 =

1
T
=N /II\ N/
~—+C0XLQ

en la que el grupo ~COXLQ esté enlazedo iirectamente & un

dtomo de carbono presente en los anillos _‘bencénicéa Iy-II,
los cuales pueden conmtencr otros sustiturentes, y teniendo
'I!'i, Tz, X Ly Qlos significadns anterirrmenie indicados,

Los colorantes scn pa:c;biculamante valiosos para
tefir materisles textiles de poliésteres aMficoe mediante
un procese que comprende disolver los celorantes en une so-
lucidn acuosgs de un dleali, sfadir un &cido y tefiir liego
dichios muteriales en ol ovafio de teftido ri3sultante, empleends
condiciones de tefiide convencionaies, por ejemplo & 1302C
bajo presién mperaw’:mosféxﬁ.ea;

Los colorenies ticnen excslentss pz;opiedades de
Fornacidu sobre maserialss itextiles de prliéster arombtice
lo gue permite lu outencibs Facil de profundes tonalldades
¥ los telidos resulienies poseen excelenie golidez @ l& luz,
2 los tratamientos térmicos e¢n meco, a 108 tratamientos en

hémedo y 2l froiedo.

Al 3

Ia invencidn ss ilustrs, pero 10 se limita; pbr
los siguientes ejemplos, en los cueles 1ss paries y porcen-
teles se expresen en pess. '

EJEMPLG 4

Se siitde, durante 15 minvtos, una solucidn e 7
partes de nitridto ebdico,; en 50 pa.ﬂ:es da a.gua', & UAB oy e

¢idn de 23 pazries de hidvocioruro 4e 4-‘(3-car’oox¥_eti;‘.cm-ho-
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nil)aniline en 500 partes de ague sonteniendo 50 partes de
una solueldén acuosa concentreds de &cido clorhidrico, men-
teniéndose la temperaturas entre 5 y 102C por enfriamiento
externo, Ia mezcla se agita durente 30 minutos a 5¢C y el
exceso de &oldo nitroso se destruye por la adicién de Aoido
sulfémico. La solucidn resultente de coinpuesto diazéico se
afiade entonces & una solucibén de 16,5 pa:~tés de N-eti]ii-N;f
(f>-hidroxietil)enilina en 1.000 partes de agua, contenien-
do 25 partes de una solucidn acuosa concontrada de &cido
clorhidrico, & 22C, y la scidez 81 rojo Jongo sSe elimina en-
tonces por la adieidn de acetato sédico. Ia mezela sé. silta
durante 6 horsg y el colorante precipitalo se filira, se la-
va con agua y se seca. .
Cuando se disgpersa en un medio acuoso, el colorante
tifle log materisles textiles de polldster aromdtico en tong-
lidaedes amarillas que poseen excelente sslidez a la luz, &l
frotado, 2 los tratamienios en hfimedo y 2 los tratamientos

en seco.
Ia giguiente vabie proporeions otros ejemplos de
los eclorantes de la lumvencién que se ol tienen por diazote-
cibén de les eminas mostradas en la segunda columna de la f&-
ble y copulacidn con los componsnies corulantes mostrados exn
la fercers columna de le tabia, empleanco ua método similar
2l descrito en 6l ejemplo j. D& cuarta columna de la tabla
indica las tonalidades obtenidas cuando los colorantes son

aplicados & un material fextil ds poliéester aromdtico.
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Bjem Aming Componente de copulacién Tonalidad
j .
' j
2 4-2minobenceno oarbon-l\f- NiN-di(/3-hidroxietil)-m— -Amarillo
/P ~([3'=carboxipropionil | cloroanilina
oxi)etil/amide
3 " NeN-di (/® ~acotoxietil)-m- dmerillo-
tolulding rojizo
4 3=( 4 —carboxipropionil )~ o Amarillo
anilina
5 2=gmino-5-nitrovencens cay | N-stil—l-( Y ~cloro-/>i- Naranja
pon-N-(carboxime$il)anida droxipropil)-m~toluidine
6 fepifroanilina 3~{f3 wcarboxipropionil)~N:N Escariata
~dietilenilina ' :
7 2-¢loro~4-nitroaniline n Rojo
8 2-gieno-4-nitroeniline i Rojo sangrp
Q 2-amino~6-tiocianatobencii— n Rojo
tiazol
10 2-amino~5~nitrotiazol id Azul
1% 3-((> —carboxipropionil)ani | 2-metil-H-mepoxi-N-(/ 3--eto:vc_]._ Amarillo-
lina carboniletil)anilina rojizo
12 | 2—cloro-4-nitroanilina -l li-dletilamino ) beaceno~ | Rojo
carbon-Ne/g-( (3 -carbo cipro—
pionilamiviofenil/amida
13 2-amino-5-nitrobenzoato de | 3I-{N:W-dletilomine )veizodt Rojo
etilo de ¢ —(p-rarboxibsnzoiloxi)-
etilo
14 3~cloro-4-aminobenzoato de | N-( /. nigroxietil)-2-cloro~ | Naranja
ﬂ—g 3 —carboxipropionil- | @niiinz
oxiletiio
15 | 2-amino—6-{/>—carboxipro~ | Ne(A-hidroxietil)=N=-(/>=~ Rojo
pionil)benzotiamol cianoetilj-a~toluidina
16 | 2~( /3 —cerboxipropionil)~d~ | NiN-di{/A-acetoxietil)-m~to | Rojo
: nitroanilina . Juddina
17 | 2-cloro-4-nitroaniline 23 wsarvoxietileartonil)- | Escarleta
Senopii-fe{ 3~ciancetil)ani-
1ing
18 4T (p-carborifonil ) ~N- NeN-6Z1{A~acetoxietil)anilina| Amarillo
metilamino car‘bcnﬂ]e.ailina : ‘
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E;‘?_ em Componente de copulacidén Tonalidad
plo —
!

19  4-(p-carboxibenciloarbo- |N:N-di(/ -aoetoxietil)anilina | Ameilio
nil)anilina

20 4-((>~oxaliloxdetilamino~ " "
carbonil)anilina

21 3-[177—(ﬂ-carbo:dpmpio— " "
nil)-N-nmetil-eminometileng
carbonil/anilina

10,

15-

20.

Ia 2~((5wcarboxipropionil)~4-nitroanilina smplea-
da en los ejemplos anteriores, fué obtenids haciendo reac—
clonar cloruro de o-nitrobeanzoilo con dietilmalonato de
magneglo, reacclén del producto resulbante con magneéio ¥y
a continuacifa con cloracetato de etilo, seguido por hi-
drélisis con dcido sulfirico pars dar 2-( (‘.‘f ~carboxipropio~
nil)nitrobenceno. Bste compuesic fué reducido a continua-
cién, acetilado, nitrado en dcido sulfdrico y por dliimo
desacetilado.

Ia 2-( (% ~cartoxietilcarbonil)-5-metil-N-{ (>~
clanoetil)aniline fué preparada haciendo reaccionar sucesi-
vamente clorure de Z-nitro-4-metilbenzoilo y cloroacetato
de etilo con los derivados magaesianos de malonato de di~
etilo e hidrélisis del producto resuitante con fcido sulfi-
rico. Ia 2~(> —carboxietilearbonil)-5-metilaniling resul-
tante se hizo resccionar entonces con ua equivalente mole-
cular de serilonitrilio.

18 4=/f-{p-curboxifenil)-N-metilaminocarbonil/-

aniling se obtuvo por condemsacidn de cloruxo de 4-~nitro-

“benzoilo con Acide 4-metilaminobenzbico y ultexricr reduc-
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clén dsl grupo nitro & un grupo amino.

Ia 4-(11—carboxtbenzoiloxicarbonil)anilina se obtu=
vo por condensacién de cloruro de 4-nitrovenzoilo con &cido
4~(hidroximetil)benzéico, y ulterior reduscién del grupo

S5e nitro & un grupo amino.

Ia 4-( A-oxaliloxietvilaminocarbonil)anilina se ob-~
tuvo por reaccidén de cloruro de 4-nitrobeazoilo con un exc‘e-'
so de (v-hidroxietilamine, acilacién con 4cido ox&lico y por
dltimo reduccidén del grupe nitro & un grupo amino,

10. La 3-/Ne( (> ~carboxipropionil)-N-ne tilaminometilen—
carbonil/enilina se obtuvo por regecién ds cloruro de 3-nitro-
fenaecilo con metilemina, acilscidn con anaidrido succinico y
por Gltimo reduceién del grupo nitro.

Ia 4-((>-carboxietilearbonil)anilina se obtuvo me-~

15. diante una condénsac:ién Frisdel-Crafts de anhidrido suceinico
con acetanilida, seguldo por hidrflisie dei grupo scetilo.

T 4-aminebeneeno-oarbon-N=/7b ¢ -carboxipropionil.-
oxietil/amide se obbuvo por reaccién de cloruro de 4-nitro-
benzoiio con (>-hidroxietilamine, acilaciln con anhidrido

20. suceinico y nlterior reduceidn del grupo altro.

1a 3-(( —carboxiproplonil)anilias se obbuvo por ni-
tracién de 4cildo ﬂwbenzoilpmpiénico y ulterior reducciébn,

Ia 3~((>~carboxipropionil)-N:N-dietilaniline se
obtuvo por reaccidm de 3~1/5—carboxipropionil)anilina con

25. sulfato de dietilo, en presencia de un agente aceptor de dci-
do, seguido pér hidriisis és 1a 3--( ﬁ-etoxicar‘nonilpropio-
nil )~ N-dietilanilize résul‘cant-‘s,

To 2-emino~S-nibrovencano-carbon-N-(carvoximetil)-
amide se obtuve por reaccidn de auhidrido S-nitroisazbéico con

30 &licinva en presencia de carbonato sédico.
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Ia 3-(N:N-dietilamino)bencénooarbon~N~[Z;carboxi—
propionilaminofenil/amida se obbtuvo por condensecién de 4-
nitroanilina con snhidrido sudeinioco, reduoccién. del grupo

nitro pare dar N-({a~carboxipxopionil)-pnfenilendiamina, 1a
cual se hizo reaccionar con c;orurnyde 3~dietilaminobenzoilo.

o4l 3-(N:NLdietilamiﬁo)bqnzoato de /5-(pdoarb§ﬁi~
benzoiloxi)etilo, se obtuve hadierdo rescclonar cloruio e
3-dietilaminobenzoilo con el nonoéster ﬁ‘éhidroxietilioo de
boido tereftélico. ‘ J

ElL 3-cloro-4-sminobenzoato de 2 -([> '-carboxipro-
pioniloxi)etilo, se obbuvo por reaceidn de cloruro de 3-—.
cloro=4-nitrohensoile con un eguivalente de etilengligol;

acilacién con anhidrido succinico y por dltimo reduccidn’ del

grupo nitro,

At 4 s o o o tee

Descerite suficientemente la naturaleza del inven—
0, asi como la manera de realizarse en la préetica, debe
hacerse constar gque las disposlciones anteriormente indice-~

das gon susceptivles de modificaciones da detalle en cuanto

‘no alteren su principio fundomeantel. También se hace constar

gue el invento corresponde & una selicitud ds patente presen
tada en Inglaterra con el n¢ 37.355/72 de 10 de agosto de
1.972, acogléndose por lo tentc = los beaeficios que conce-
den los Convenios Internacionaliss en vigor, siendo lo que

congtituye la esencie del referido invento por lo que se s0-

" licita Patente de Invencién por 20 afiog en Hspafia, sobre:

PROCEDIMIENTO PARA T4 OBEENCION DE COLORANTES AZOICOS; oa-
racterizéndose por io sigulente:
1o~ Procedimlento para la obitencidén de colorentes

azéicos, de fommula generals
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A-N=N~3

en la que A representa un radioal arilé o heterveiclico,

opcionalmente sustitufdo, B representa el rvesf{duo de e “com-
ponente de copulacién aminico y 2!, que estd unido dirécta-;
mente & un &tomo de carbono de los nicleos en A 6 B, :;-gwpr_e-

genta un grupo de férmulas
- GOXLQ

en donde X vepresente un enlace directo, ~0- 6 —NR- en don- -

. de R represenia hidrégeno o alquilo, I representa un radi-

cal alquileno, arileno o arilalifético, opoionalmente susti-
tuldo, y Q representa -COOH, ~OGOYCOOH 6 -NRICOYCOOH en la
que R representa hidrégeno o alquilo, e Y representa un
énlace directo o un radicel alguileno o arileno opcionalmen~
te sustituldo, estando libres dichos colorantes de grupos
feido sulfénicos ceracterizedo porque ccmprende diazotar
e smina de Loymulse M‘hz v copular con un domp;onen'be de co~
pulacién de Férmuia H-B, as*i:ando 1ibres la amina y el com-
ponente de' copulacié_n de grupos fcido sulfbénico y contenien—
do conjuntamente un grupo ~COXLG y en cuyas foémulas 4, B,
X, Ly Qse definen como anteriormente.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

racterizado porgue el ccmponente de copulaéién es de £Hrmu-

ot
2
— b

ias



en la gue 'l y 72 representan, iﬁdependientemente, un &Atomo
de hidrégeno o un radicsl alguilo o fehilo, opcionalmente
sustituido, y, ademds de un grupo -COXLQ, el anillo bencé-

nico puede estar adicionalmente sustituido por cloro, bro-

mo, alquilo inferior, alcoxi inferior o acilamino.

5e '
3= Procedimiento pam le obt-ncién de colorhntes
azoicos, tal y como queda susta.nc:.almente descrito en l&
presente Memoria. _
Esta Memoris consta de 17 hojas escritas a mAqui-
10, na por una sola oara.

5 ors
—— 19 SEV, 1973

_IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

]

L GUMEZ ACES: Y NUHEI

%madm L. Gaotu Earping!
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