PAT NT.: DE INVNCION
Le A 15 293-Spa.

g : i 1 CAR i

@/%emau’a @eﬂm%&%a
dobre: .
PROCEDIMI ENTO PARA LA OBTENCION DE PIGMANTOS AZOICOS.-

Solivitande: BAYER AKTISNGESULLSCHAFT, ontidad alemana, resi-

dente cn Leverkusen-Bayerwerk, Republica Faderal

Alomansa, ~

1l objeto de la invencion son pigmeantos azolcos
quo estan ligres de grupos que los hacen solubles en agua,
tales como gfupos dcido carboxilicos y dcido sulfénico,

Estos correasponden a la formula general I

M-2
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significa un grupo hidroxilo, cianamino, ureido, geilamino -

A-N = nf‘ww<K;}§rw-x (1)

en la que A significa el resto de un componente diazoico, ¥

o guanidino, Y y 2, independientes entre si, significan un
grupo hidroxilo o un grupo amino en caso dado sustituido,
bajo la condicién de que como méximo 2 de los 3 restos X, Y
¥ Z representen un grupo hidroxi.

Sustituyéntes posibles de los grupos amino Y y 2
son los restos alquilo y arilo.

Bajo los érupos‘aciiamino X se entienden, por ojem-
plo, los grupos alquilcarbonilamino, arilecarbonilamino, aral-
quilearbonilamine, alquilsulfonilamino arilsulfonilamino y
aralquilsulfonil amino.

Con preferencia, A significa el resto de una amina
aromdtica dimzotable de la serie bencénica, naftalénica, an~
traquindnica o de luz serie heterociclica, por ejemplo, de
le serie tiaszélica, benzotiazdlica, carboestir{flica, quinazd-'
1inica o dibenzofurénica. El resto A puede estar ulteriormenté
sustituido, por ejemplo pof dtomos de haldgeno, especialmente

cloro o bromo, por grupos alquilo, alcoxi; fenoxi, trifluor-

metilo, ciano, nitro, slquilsulfonilo, arilsulfonilo aralquild
sulfonilo, aminocarbonile, alquilaminocarboniloe, fenilamino-
carbonilo, aminosulfonilo, alquilaminosulfonilo,'fenilamino—
sulfonilo, alquilcarbonilamino, arilcarbonilemino, alquilsul-
fonilamino o arilsulfonilamino. '

En los significados de los sustituyentes antes men-

cionados para A y X representa ¢l alquilo y alcoxi, en las
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'alcoxi, carbonamida, que puede estar mono o disustituido por |
|
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formas de ejecucidn preferentes, grupos con 1 a 4 dtomos de
carbono. Arilo significe preferentemente fenilo. Aralquilo
significa preferentemente fenilo-c1 4-a1quilo.

Tienen preferencia los pigmentos de férmula II

(I1) b

en la que Xl pignifica amino, cienamino, acetilamino, guanidif
no, ureido o hidfoxi, Y, ¥ %, significan hidroxi o amino, bajq
la condicidén de que como mdximo 2 de los 3 restos Xyy Yy, 3 i
signifiquen hidroxi, Ry significa hidrdgeno, nitro, cloro,
bromo, . 01-04-alquilo, 01-04-alcoxi, ciano, 01~C4-alquilsu1fo-
nilo, trifluormetilo, fenilsulfonilo, bencllsulfonilo, fenoxi,
oarbo-01-04—alcoxi, carbofenoxl, carbonamido, 01-04-alqu11-
oarbonilamino, benzoilamino o sulfonamido, pudiendo loa gru~
pos carbonamida y sulfonamida estar mono o disustituidos por
01-04—alquilo,\fenilo en caso dado austifuido o bencilo, Ry ¥

R3 significan hidrégeno, cloro, 01-04-a1quilo, oarbo-01~04-

01-04—a1qu110, fenilo o bencilo, en caso dado sustituido, o

01-04—a1coxi. Pigmentos especialmente preferentes correspon-

den & la férmula III

Yl

x_ HU (I11)

éti"la que Rl’ R2, xl, Y1 vy Zl’ tienen el significado arriba
indicado y R4 significa carbo—Cl—C4-alcoxi ¥y 01-04-alcoxi.

Preferencia muy espécial la tienen los pigmentbs de férmulas IV
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) e — .
/@ N=N ~§;>-~ Xy (IV)
R ’ :
5 .

en la que X, Yy, Z; ¥ B, tienen el significado arriba indi-
cado, R5 significa hidrégeno,. cloro, metilo,‘etilo;-metoxi,
etoxi, ciano, carbo-Cl~C4ualcoxi, cérbogami@g.insggtituida
0 mono=- o distituida por metilo o fenilo ¥y Rs'signifieauhi—
drégeno, cloro, metilo, metoxi. '
Componentes diazoicos adecuados son, por ejemplo,
2-nitroanilina, 3-nitroanilina, 4-nitroaniliné, 2,4-dinitro-
anilina, 2-cloro-4-nitroanilina, 4-cloro-2-nitrosnilina, 2-
cloro-5-nitroaniling, 2-nitro-i-metilanilina, 2-metil-4ni-

troanilina, 2-metil-5-nitroanilifa,,é-metoxi-2-nitrosnilina,

2-ciano—4-nitroanilina, 2-bromo-4-nitroanilina, 2-n1tro-4-

cloroanilins, 2-nitro-4—metilsu1fon11-an111na, 2-nitro-4-

etilsulfonilaniline, 2~-clorcanilina, 4-cloroaniline, 2,4-di-

_ cloanilina, 2,5-dicloroanilina, 2,6-dicloroanilina, 3,4~-di-
cloroanilina, 3,5-dicloroanilina, 2,4,5-tricloroanilina, 2,4,¢

tricloroanilina, 2-¢iano-5-cloroenilina, 2-metil-4-cloro-ani-
lina, 2-metil-5-cloroanilina, 2 4-dicloro-5-e.tilanilina, 2,5-
dicloro-4-metilanllina, 2-oloro-4-metllsulfon11-anilina, 2=

ciano-S5~cloroanilina, 2 4—dicloro—4-metoxianilina, 2~clor0o=Fu

trifluormetilanilina, 4-cloro-2-trifluormetilanilina, 3,%5-bis-

trifluormetil-anilina, 2,4-dimetoxianiline, 2,5-dimetoxiani-

lina, 2,5-dietoxianilina, 2,4-dimetoxi-5-cloro-aniline, 2,5~ |

dimetoxi-4-cloro-anilina, 2-met6xi—5—metil—anilina, 4-metoxi-

~2~metil-anilina, 2-metoxi-5-metil-4-cloroanilina, 2-metoxi-4.

nitroaniline, 4-metoxi-2-nitroanilina, 2-metoxi-5-uitrosni-

L4

[
'
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na, 4-acetilamino-2,5-dicloro-anilina, S-acetilamino-2,4-di-

cloro-agnilina, 4-benzoilamino-2-metil-5~metoxi-anilina,5-

" etilo, 2-aminobenzoato de isobutilo, 4-cloro-2-amino-benzoa-

-5 -

lina, 2,S-dimetoxi-4-nitroanilina, 2-metoxi=5-metil-4-nitroa~

-

nilina, 2-metoxi-5-cloro-4-nitroanilina, 2-metoxi-5-etilsulfo
nilaniline, 2-metoxi-5-fenilsulfonilanilina, 2-metoxi-5-benai’
sulfonilanilina, 2-metoxi-4-cloro-anilina, 2-metoxi-4--cloro-
anilina, 2-metoxi-5-cloro-anilina, 2-etoxi-5-cloro-anilina, 2t
metoxi-4,5~dicloro-anilina, 2-smino-5-cloro-difeniléter, 2-ami-
no-4,4'nd;clqrondifeniléter, 2-amino~4 ,6~dicloro-difeniléter,
4~amino-5-metoxi~bencenosulfonato de (4~nitrofenilo), S-ace-

tilamino~2-nitroanilina, 5-acetilamino-2~cloro-5-metilanili-

benzoilamino-z-clorb-anilina, 4-henzoilamino-2-cloro-6-meto~

xi-anilina, 2-smino-benzoato de metilo, 2-amino-benzoato de

to de metilo, 5-cloro-2-amino-benzoato de'metilo, 6-c10r0=-2=
amino~benzoato de metilo,-3,5~dicloro-é-amino-benzoato de
metilo, 4,6-dicloro-2-amino-benzoato de metilo, S=bromo=2-
amino-benzoato de metilo, 4-nitro-2-amino-benzoato de meti~
10, 5-nitro-2-amino-benzoato de metilo, 4-metil-2-amino-ben-

zoatd deé metilo, 4—$ri£1uor—met11-2;amino-benzoato de’ moti~

lo, 4-metoxi-2-amino-benzoato de metilo, 4-metoxi-3-amino-~ben

zodto de fenilo, 4-metoxi-carbonil~2-amino-benzoato de metilo)

4~-carbamoil-2-amino-benzoato de metilo, 4-acétilemino~2-amino
benzoato de metilo, 4-benzoilamino-2-amino~benzoato de meti-
1o, 4-(2',5'-dicloro-benzoilamino)-2-am1no-benzoato de meti-
1o, 4-sulfamoil-2~amino~benzoato_de_metilo, 2-amino-naftaline|
carboxilato de (3-metilo, 2-amino-antraquinon-carboxilato de

(2)-matiio, 4-metil=3~amino-~benzoato de metilo, l-aminoben-

oceno~-dicarboxilato de (2,5)=-dimetilo, l-aminobeneeno-dicarbo-

xilato de (3,5)-dimetilo, 4-amino-~benzoamida, 4=cloro-3—amino-
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benzoamida, 4,6—dicloro~3-amino;benzoamida;j3~amino—4~metoxi—
benzoamida, 3-amino-4-metoxibenzo-fenilamida, J~-amino=4=me-
til-benzo~metilamida, 3-aminof4~metilbenzo-(2-,4';di¢et11)-
fenilamide, l-amino-benceno-dicarboxil-(3,5)-diamida, 3-ami-
no-4-met11-benzo-(2' ,5'~dioloro)-fenilemide, 3-amino—4-meto-
xicarbonil~benzo-amide, 3-emino-4-metoxicarbonil-benzo~fenila
mida, 3-amino—4-metoxi-carbonil—beﬂzo-(2',5'-dicloro)-fenila-

mide, 3-amino-4-metoxi—bencenosulfonpﬁetilamida, 3=amino=4=-

metoxi~bencenosulfén-dietilamida, 2,5—dim9toxi—4—amiﬁobehbe— ,

nosulfon-metilamida, 2-metil~5-metoxi-4-amino~bencenosulfon~
metilemide, 3-amino-4-metil-benceno-sulfon-fenilamide, 4~ami-
no-2,5-dimetoxi~bencenosulfon-metilamida, 4-amino-2-metile5-
metoxi~bencenosulfon-metilamida, 2-c1oro-1-amino-nafta1ina;
1-amino-2-meto;iéngftalina, l-amino-4-nitro-naftalina, 2-g1i-
no-5-nitro-naftaline, 1-amino-2-cloro-antraquinona, 2-amino-
3-cloro-antraquinona, 2-amino-tiazol, 2-amino-4-metil-tiszol,

2-amino~cloro-tiazol, 2-amino-5-nitro-tiazol, 2-amino-4-metil

tiazol-5-carboxilato de metilo, 2-émino-i-metil—tiaéol-s—car-

boxilamidae, 2-amino-4—metil—tiazo1-5-carboxil—dimetiiamidé,
2-gmino-benzotiazol, 2-amino-6-metil-benzotiszol, 2-amino-5-
metoxi-benzotiazol, 2-emino-6-metoxi-benzotiazol, 2-amino-6-
oloro;benzotiazol; 2-amino~6-métil~sulf9nil-benzotiazo1,16-
meti1=2-(4~aminofenil)-benzotiazol, S-amino3=-fenil-l,2,4-
tiadiazol, 2-amino-4-metil-carboestireno, 6-amino=4-metile2-
¢loro-carboestireno, 3—amino-4—meﬁoxi-behzoxazol, B-aminqé2,4
dihidroxi-quinazolina. | .

Ios derivados de pirimidina empleados como compo-

nentes de copulacién, de fdrmula V
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" na, 2-cienamino-4,6-diamino-pirimidina, 2-ureido=4,6-dihi-

Op— * (v) |

E
- . l
en la que X, Y, 7 tienen el significado indicado en la f6rma-|

la I, se pueden obtener segin métodos conocidos (véase, por

ejemplo, D.J. Brown, The Pyrimidines, y D. J., Brown, The Pyri

midines, Suplement I, en The Chemistry of Heteroeyclic Com-
pounds, Hrg. A. Weissberger y E. C. Taylor, Wiley-Interscien-
ce, Nueva York, 1.962 y 1.970). Por ejemplo, ‘urea o deriva-
dos de guanidina de férmula VI

Q§§C -—X (V1)

donde X tiens el significado antes indicado, se ciclizan con
éster malénico, éster cianacético o malodinitrile.

Como' componentes de copulacidn adecuados sean

H

mencionados como ejemplo:
2-amino-4,6-dihidroxi—pirimidina, 4-amino—2 96~dihidroxi-piri-
midina, 4,6-diamino-2 hidroxi-pirimidina, 2—cianaminof4,6—di-
hidroxi-pirimidina, 2-cianamino-4-amino-é-hidroxi-pirimidi-

droxi-pirimidina, 2-uredio-4-amino-4-hidroxi-pirimidina, 2-urpi
do-4,6-diamino-6-nidroxi—pirimidina, 2-acefilemino-4,6—dihi—
droxi-pirimidina, 2-gcetilamino~4-amino-6-hidroxi-pirimidi-

na, 2-acetilamino~4,6-diamino-pirimidina, 2-benzoilamino-4,

¥

6-dihidroxi-pirimidina, 2~benzoilamino-4-amino-6-hidroxi-piri
midina, 2~-benzoilamino-4,6-diamino~-pirimidina, 2-metilsulfo-
nilamino-4,6-dihidroxi~pirimidina, 2-metilsulfonilamino-d-

amino=6-hidroxi-pirimidina, 2-metilsulfonilamino-4,6-diamino.
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pirimidina, 2-guenidino-4,6-dihidroxi~pirimidina, 2-guanidi-
no-4-gmino-6-hidroxi-pirimidina, 2-guanidino-4,6-diamino-piri

midina, 2-fenilsulfonilamino-4,6-dihidroxi-pirimidina, 2-feni

sulfonilamino~4~amino~6~hidroxi—pirimidina; 2-fenilsulfonila-

mino-4,6~-diamino~-pirimidina.

Ios colorantes de la presente inveneidn se obtie;
nen diazotendo las aminas A-NH, y haciéndolas reaccionar con
componentes de copulacién de fdrﬁuia III. Aqu{ se trabaja con
venientemente en solucidn acuosa.

Frecuentemente és ventajoso trabajar en presencia

de un agente de dispersidn no iondzeno, catidén- o-anidn-acti-

~ Vo, por ejemplo, de un alquilsulfonato y/o»gp,un,progucto de

en presencia de un disolvente orgédnico, L

Como tales entran en boﬁsideracidn los compuéstgs'
total o parcialmente miscibles con agué, $ales como alcoﬁéles
por ejemplo, alcohol met{lico o etflico, glicol, glicolmono;-

metiléter, butilglicol, cetonas 1nferiofes;~ta1es cCOmo. ace-

tona, compuestos de nitrégeno terciarios, tales como piridiJ':

na, dimetilformamida o N-metilpirrolidona, ademds, también
los hidrocarburos no misecibles con agua, enicaso dado halbge—
nados o nitrados, ﬁgles como tolueno, clorobenoéno 0 nitro-
henceno. En caso dédo se pueden agregar también auxiliares
de copulacidn, ﬁor é jemplo, drea. o

Otra posibimidad para la obtencidn es copular éster
malénico, éster. cianacético o malodinitrilo con la amina dia-
zotada correspondiente y condensar el compuesto azoico for-
mado segin la patente francesa 1.453.812 c&hrﬁg coﬁpueato de

férmule,

¥

y
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" plear ontonces directamente como pigmentos. Algunas veces es,
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H, N

2 ~\:c..._.«.]c.
m

donde X tiene el significado arriba indicado.

Ios colorantes azoicos que para X contienen el resto

T

de un grupo amino acilado como definido en la pégina 1, se pue

den obtener también acilando el colorante azoico VII

¥

Y

)
A-N=N ~>’N)—- NH, (VII)
5 < : '
con los acilhaluros correspondientes.
Los colorantes se aislan segin métodos en general

conocidos, se laven, se secan y se pulverizan. Se pueden em-~

sin embargo, ventajoso someter los compuestos obtenidos, para
me jorar sus propiesdades, especialmente la blandura del grano
Y la intensidad de color, a un tratamiento ulterior calentan-
do 6btoe en un disoivente‘orgénico, tal como n-butanol, piri-
dina, dimefilformamida, benceno,  tolueno, clorobenceno o ni=-
trobenceno.

Tos mievos colorantes son de dificil solubilided
en los disolventes usuvales, Por lo tanto son adecuadbs.para
pigmeﬁtar lacas de toda ¢lase, para la obtencidn de tintas
de estampacidn, de cola o de'aglutinacidn,_para el teﬂido en
mase de sustencias sintéticas, semisintéticas o naturales
macromolecilares, tales como cloruro polivinflico, poliesti-
reno, poliamida o polietileno, También se pueden empleer para

el tefiido durante el hilado de fibras naturales, regeneradas

0 sintéticas, por ejemplo, fibras de delulosa, polidster, poli-
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.y 6xido etilénico (20 moles) as{ como 2 g de jabén de resina.

" cibn se calienta a 609C, se mantiene esta temperatura hasta
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carbonato, poliacrilnitrilo, asi como para estempar textiles
Y papel. De sstos pirmentos se pueden preparar d;apersionpgﬂ_
de pipmentos acuosas de particula fina, establez, que son uti—;
lizables para la pigmentacidn dé p{nturas de dispersidn y de %
aplicacidn a broch@, para el tefiido del papel, para la estom-
pacidén con pigmentds de textiles o para el tefiido durante el

hilado de viscosa, mediante molturacidén o amasamiento en pre-

sencia de agentes tensioactivos no iondgenos, aniénicos o ca-
tidnicos.

Ejemplo 1

15,1 g de 2-aminobenzoato de metilo se agitan en
100 cc de agua y 09C se mezclan con 30 cc de deido clorhfdri-
co 10-n. Se diazota con 7 g de NeNO, en 20 cc de apua, se si-
gue agitando durante 1/2 hora y el exgesd de nitrito se des-
truye con deido amidosulfénico. 17,3 g de 2-cianamino-4-amino-

6-hidroxi-pirimidina se disuelven como sal sddica en 250 cc

1O

de agua. Se agrega ehtonces 1l g de ﬁna mezcla de un alquilsulf

nato de cadena larga y el producto de alcohol oleflico (1 mol)

e enfria a 102C y se precipita con 25 cc de Acido clorhidri-
co 5-n. in esta mezcla se vidrte la solucidn de ln sal diszoi-
ca ¥y 1a mezels de reaccién se tampona mediante adicidn de

100 cc de una solucidén al 20 7 de acetato sdédico. A continua-

terminar la copulacién y desiuds se calienta durante 5 minutos

hasta hervir. Se aspira entonces en caliente, se lava con
agua hasta estar libre de sal y se seca a 959C, Se obiienen

32,6 g de un pigmento amarillo de férmula

HO
COOCH.

J\ 3 =X
CN=N () S NHCN
[’ir' ‘ >—-~ON/

< Hy .

AN
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'de'Uéja viscosidad que suministra estampaciones offset de alte

pidnico a 400C. Se enfria a5109d ¥y se diazota con 28,3 g de

" nitrosilsulfirico se destruye mediante adicién de urea.

‘0oleflico (1 mol) y éxido etilénico (20 moles). Se enfria a

hasta hervir. Despuds de 5 minutos se separa por succidén en

- 11 -

Protando 35 g del colorante de arriba con 65 gz de aceite de
linaza, bajo adicidén de 1 g de secante naftenato de Co al 50%

en bencina de ensayo) se obtiene un colorante de estampacidn

brillo, intensidad de color y liéura con buena solidez a iu l

luz y al sobrelacado. il empleo de esta tinta de impresidn |
pera le impresién de libros, grabados, etc. conduce a imnresiod-

nes amerillas con propiedades similares. '
|

18,5 g de 4-cloro-2-aminobenzoato de metilo se Qizuel

ven en 300 ce de deido acético glacial y 30 cc de deido vro- f

una solucidn ai 45 4 de deido n;trosilsulfﬂrico en deido sulfd

rico, Se sigue agitando durante uria hora y el exceso en dcido

17,3 g de 2-cianamino-4-amino-6-hidroxipirimidina se
disuelven como sal sédica en 250 g de agua y se mezcla con 1 %

de une mezela de sulfonato alquilico y el producto de alecohol

102C se precipita con 25cc de dcido clorhfidrico 5-n, En esta
mezcla se vierte 1entamente la solucidn de sal diazdlica, se
amortigua con 100 cé de una solucidn al 20 % de acetato sddi-
coiy gse agita durante 1/2 hora. A contingacidn se ngrega 50 cc

&e piridina, se sigue agitando durante 5 minutos y se calienty

caliente, se lava con agua, y se seca a 502C.

Se obtienen 30,8 g de un pigmento amarillo de fér~
' |

mula
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coocu3 H
N=N _ %i. 1S -NH%N
U i

Cl :
8 g del colorante repartido se dispersan con una laca de cO-

churacidn de 25 g de resina alquflica de aceite.de coco (40%

no y 7 cc de glicol-monometiléter en un molino de bola. Ta
mezcla se aplica sobre la base a lacar, la lace se endurece
por cochuracién a 1309C y se obtienen lacados de intenso co~
lor, amerillo brillante, con buenas' propiedades de sobrelaca-
do y muy buens solidez a.1la luz.

Ejemplo 3.

.15,75 g de S5-cloro-2-aminoc-anisol se suspenden en
ioo cc dé agua y 25 cc de dcido clorhfidrico 10-n. Se diazota
a 02C con una solucidn de 7 g de nitrito sddico en 20 cc de
agua, se sigue-agitendo durante 1 hora y el dcido nitroso en
exceso se retira con deido gmidoaulfdnioo.'

17,3 g de 2-oianamino;4~amiﬂo-6-ﬁidroxipirimidina,

ge disuelven en 250 cc de agua y se égita con'l g de un alquil

sulfonato de cadena larga y 2 g de jabdén de resina. Esta 80~
lucidn se mezcla & 102C con 25 cc de una solucién 5-n de doi-
do acético., Se introduce la solucidn de sal diazoica y la mez-

cla de reaccidén se ajusta a un pH de 4-5 meéiante adicidn de

20 g de acetato sddico en 100 cc de agua. Terminada la COpulaj
eidn se calienta durante 5 minutos hasta hervir, se separa por
suceidén en caliente y se lava con agua caliente hasta estar
1ibre de. sal. Después de secar a SOQC se obtienen 29 g de un

l
I
pigmento de, férmule %
|
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" te en 250 cc de tolueno, se filtra en caliente, se lava con :
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.......

i

l
|
H, |
I
|
|

6 g de este colorante se frotan en 100 g de una laca de nitroj
celulosa que se compone de 44 £ de lana de colodio (de baja
viscosidad, al 35 #), 5 g de dibutilftalato, 40 g de acetato
de etilo, 20 g de tolueno, 4 g de butanol y 10 g de glicolmo-

nometiléter., Despuds de aplicar y secar se obtienen lacados

rojos con muy buenas solideces m la luz y buena solidez al soﬁ
brelacado. é
Ejemplo 4 .

17.g de 4-cloro-3-amino=-benzoamidsa ;e disuelven en
140 cc de agum con 30 cc de deido clorhidrico 1C-n, a 702C.
Enfriando con hielo se mezcla con la solucidn de 7 g de nitri-
to 8ddico en 20 oc de agua. Se sigus agitando durante 1/2 ho-
re. y el exceso de dcido nitroso se diluye con dcido amidosul-
fénico. '

17,3 g de 2-clanamino—4—amino-6—hidroxlwplrlmmdlna
ge’ preclpitan ‘en forma-de la sal sédica como indicado en el
ejemplo 2.'Fn'estd suspensién se vierte la solucién de sal
diazoica y se tampona con 100 cec de una sciucidn al 25 7% de
acetato sddlco. La mezcla de reaccidn se callenta lentamente

a 60¢C y a esta temperatura~sq mantlene haeta terminar la co~

succién en caliente y se lave con agua.

La pasta adn ﬁdmeda se doshidrata azcotrépicamen~

" tolueno y se geca. ‘Se obtlenen 33,2 g de un pigmento amarillo.
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0,5 g de pigmento se mezclan en un dispositive de .

cilindros mezcladores con una mezZcla de 65 g de cloruro de

" polivinilo, 33 g de diisooctilftalato, 2 g de mercaeptido dibu-

tilestannoso y 0,5 g de didxido ve titanio a 1659C. Se. obtis-

ne una masa tefiida de amarillo que puede servir para la fabri-

cacién de léminas 0. cuerpos conformados. E1 tefiido bril1antl

lorantes. Estos se pueden obtener si las’ aminas mencionadas enl
la columna I, como compuestos diazoicos, se hacen reaccionzr !
andlogo a los ejémplos 1l a 4 con los componentes de copulacidn
meheioﬁadc: en 1a colwma IT. La columna III indica la tona-

lidad de color que se obtiene cuando el pigmenio se incorpora,

como indicado en el ejemplo 1, en un color de estampacidn.

En la tabla a continuacidn se 1ndican ulteriores co-

4ee destaca por su buena golidez a la luz y a-la migracién,

PoL -

nimero ! IT ITI
5 4=nitroanilina 2~cianamino=4- aL
amlno—é-hidroxlpirimi- ~ marrdn-am
dina - rille
6 4~cloro=2-nitro- :
‘ anilina " amarillo i
~-. rando- a ro
f~metile2-nitroanilina . naranja
: 2-metil-4-nitroanilina  * amariilo
g 2-metil-S-nitroanilina J emarillo
rando a ve
10 4~cloroeniling w amarillo i
- rando a roj
11 2,4-dicloroanilina " amarilloe til
. rando g rojo
12 2,5-dicloroanilina " amarillo ®il-
“rando a verda
T 13 3,4~dicloroanilina " emarillo %i-
: rando & vaﬁde.
14 2,4,5~tricloroanilina " amarillo ’!
" naranja

15

2-metil=-4-cloro-anilina

e .
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nimero I II IIT .
. . ) |
16 2-metil-5-cloro-nnilina 2-cianamino-4- . !
amino-6~hidroxipi- amarillo ti-
rimidina rando & veqde
17 2~cisno-f-cloroanilina " amariilo tﬁ-
, rando a voﬁde
18 2-cloro~5-trifluor-
. metil-anilina " aparillo Li-
rando o vexde
19 4-cloro-2=-trifluor-
metil-anilina " amarillo ti-
rando o veyde
20, 2,4~dimetoxianilina " rojo tirando
! ' ! a azul k
2.  2,4=-dimutoxi=5-cloro~ |
gnilins " rojo azuluqo
22 2,5-dimetil-4-cloroaniline 10 jo ’
23  2,5-dimetil-4-nitroanilina " nareanja
24 2-metoxi-S-metilanilina " naranja
' 25  A-metoxiw2-metilanilina " rojo tirand
o do a azul
26 2-metoxi-5-metil~4-cloro-
aniline " naranja
27 2-metoxi-4-nitroanilina " rojo tiran
do a amarillo
" 28 2-metoxi=5-nitroanilina " amarillo ti-
o rando & verde
29 4-metoxi-2-nitroanilina " 00
30 2-metoxi-5-cloroanilina " naranja
31 2-metoxi~4,5~dicloroanilina " naranja
32 - 2-metoxi=-5-cloro-nitro=-
anilina " naranjs
33 J=amino=4-metoxi-fenile
bencilsulfonsa " amarillo
34 3~amino-4-metoxi-fenil-
bencilsulfona : " amarillo
“35  3-amino-4-mebtoxi-difenil-
aulfona " amarillo
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fenilamida - "

amarillo tiran+
do a rojo

mimero I - IT IIT
36 2<amino~5-cloro~ 2-cianamino-4-amino-6- amarillo ti-
difenildter hidroxi-pirimidina rando a rojo
37  2-amino-4,4'-dicloro- -
difeniléter " - amarillo
38 2-amino-4,6-dicloro- - :
' difeniléter " amarillo ti-
rando:- a verdy
39 " 4-gmino-5-metoxi-bence- !
- nosulfonato de (4-nitro- i
fenilo) " -amarillo
40 4~acetilamine-2,5-dicloro-
anilina - " ro jo
#1 ° 4-mcetilamino-2-metil-S-
metoxi-anilina " rojo marrdn
42 4~benzoilamino-2-cloro-5-
metoxi-anilina " " -
43 4-~berizoilamino-2-metoxi-
S-metilanilina " "
44 4-nitro-2-amino-benzoato : -
de metilo " amarillo ti-
rando a verde
- 45 5-cloro-2—-amino-benzoato o o
' © de métilo - : " ‘amarillo
46 4-metoxi-2~amino-~-benzoato : V
. de metilo ) " “amarillo tirap-
oLl do a rojo |
47  4-metil-3-amino-benzoato "
de metilo L amarillo -
48 4-amino--benzoamida L "
49 J~-amino-4-metil-benzoamids " "
50  3-amino-4-metoxi-benzoamida " amarillo ti-
’ rando a rojo
51 3-amino-benzo-(2',4'~dime- -
til)-fenilamida " amarillo
52  3-amino-4~cloro-benzo- ' e
(2t,4'~dicloxro)-fenilemida " amarillo ti-
o rando & verde
53 3-amih0éﬁ-metoxi~benzo~ |
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mimero T II III ,
. |
54 4~amino-2,5-dimetoxi-ben 2-cianamino- }
ceno-sulfonamida 4-amino-6-hi- 7030 X
; droxi-pirimidine J
55 4~amino=2,5-dimetoxi=-ben~ |
ceno-gulfonamida : " o jo |
56  4-amino-2-metil-5-meto—
: xi=-benceno-gulfonmetilamida " amarillo tik
rando a rojp
57 4-metil-2-nitroanilina 2-puanidino-4-
: amino=6=hidroxi-
pirinidina amerillo
58 4-cloro=-2-metilanilina " "
59 4-metoxi=2-nitroanilina " naranja
60  2-metoxi-4-cloroanilina " amarillo
6l 2-metoxi=5=-metiled=clo=
roanilina " "
62 2-aminobenzoato de metilo * "
. 63 3~amino=-4-cloro~benzoamida amarillo ti-L
rando a verd
64 4-metil-2-nitroanilina 2-ureido-4-amino-
: 6~hidroxi-pirimi-
dina amaxillo
65  4~cloro-2-metil-anilina " "
‘66 4-metoxi-2-nitroanilina " amarillo ti-
' rando a rojo
67 2-metoxi~4-cloroanilina " rojo tirando
. ' a amarillo
6& 2~metoxi=Smmetilesd=
cloroanilina- . " "
69 2-amino-henzoato de metilo " amarillo
' 70 3<amino-cloro-benzoamida " "
71 3-amino~4-metil—benzoamida " "
T2 4-—metil-2-nitroanilina 2-acetilamino-4-
anino=6-hidroxi«-
. ~ pirimidina naranja
73 2~me§il-5;ciorqéanilina_-' " amarillo
. - . ) . o i
74 4-metoxi~2-nitroanilina " ro jo B
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86

lato de aimetilo

L]

2-‘cianamir;o-;4 ~amino= . :
6-hidroxi-pirimidina rojo tiran

mimero I I IIX
75 g;?gzgzl'4"°1°r° 2-acetilamino-4-amino-
6~hidroxi-pirimidina naranjs
76 2—metoxi-5—metil—4- ' .
cloro-gnilina. " roijo
T7 2-amino-benzoato de v N
metilo Son amarillo

- 78 3-amino-4~¢loro=
: benzoamida " o
79 2-metil-4~cloro-ani-

' lina 4~amino=2,6-dihi-
droxi-pirimidine amarillo.
80 2-ciano-5-cloro-anilina " amerillo tiran-
~ do a verde '
81  2-metoxi-4-cloroanilina " amarillo tiran-
) do a rojo
82 2-metoxi~4,5~dicloro-
aniline " -
83 4-benzoilamino-2-metoxi- .
5-metilanilina " marrén-ro jizo
84  2-aminobenzoato de metilo amarillo “ti-
. ~ rando a verde
85 4-amino-3-metil-benzoamida " amarillo_:".
2~amino-benzoato de 2-cianamino-4,6-
metilo - dihidroxi-piri- . .
. midina amarillo -
87 2~amino-benzoato de _ 2-ureido—4,6-di-

) metilo . hidroxi~pirimidina "

.88 4-metil—2-ﬁitroaniliné .  amerillo tiren-
o ’ do a rojo’
89 2-metoxi-4-cloro-anllina 2~cianamino-4 ,6- :

) dlamino-plrimidina rojo tiran-
. . do a amarilllo .
90 2-amino-benzoato de metilo " " ' '
91 3-am1no-4—metil~benzo—-

. amida oo " M
92 2-amino-1,4-dicarboxi~

do amarillo
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mimero I IT 11T

" ren su principio fundamentel, Tambion se hace constar que ol

.ro P 23 .51 294,93 ééogiéndoée por lo tanto a los boneficios

93 2-amino-l-carboxilato 2-cianamino-4-amino- rojo tirandp
de metilo-4~carboxi- 6~hidroxi-pirimidina =a amarillol
anilida ) i

94 2-amino-l-carboxileto 2-cianamino-4-asmino- M .
de metilo-4~carvoxi- 6-hidroxi-pirimidina '
(2,5-dieloroanilida) .

NOTA
Deserita suficigntements la naturaleza del invento|
asi como la manera de realizarlo en la practica, debe hacer-
ge constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son

susceptibles de modiflcaciones de detalle ¢n cdanto no alte=-

invento corresponde .a una Solicitud de Patente, presentada

en Alemania, con fééha 12 de Octubre de 1,973, bajo el mime-

que conceden.los Convenios Internncionales en vigor, siendo
10 que constituye la csencia del referido:invento y por lo

gue se solicita Patente de Invencién,por 20 afios en Espaﬁa,
sobrez,bROGEDIMIENTO PARA TA OBTENCION DE PIGMINTOS AZOLCOS;

caracterizdndose por lo siguiente:
1.~ Procedimiento para la obtenoidn de pigmentos

azoicoé; 1ibres de grupos que los hacen hidrosolublss, de
formula gonaralg':.f
Sy
A-NSN %

X
¢

Z

on la que A signifioca sl resto de un componcnte diazoicb,
X signifioa un grupo hidroxilo, ecianamino, ureido, acilami-

no. o guaﬁidinq;~Y y Z, in&ependientes entre si, signifigan
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un grupo hidroxilo o un grﬁpo amino, en caso dado gustitui-
do, bajo 1a condicidén de que como miximo 2 de los 3 restos
X, Yy 2 signifiquen grupos hidroxilo, caracterizade porqus
aminas diazotadas de formula A-NH5, donde A significe un

resto aromético libro de grupos que le hagan hidrosolubles,

en la que X significe un grupo hidroxilo, cianamidp, ureido,
acilamino o guanidino, Y y-2, independienﬁementés entre si,
significa un grupo hidroxilo o un grupo amino, en caso da-
do sustituido, bajo la condicion de gue como maximo 2 de los
3 restogr X, Y, 2 slgnifiquen grupos hidroxile,

2.~ Procedimiento para la obtencion de pigmentos
azoiéos, caracterizado porque aminas diazotadas{de formule
A-NHp, donde A significa un resto libre de grupos que ls -

hagen hidrosoluble, se copulan con éster maloico, éster cia~

denga con un compuesto de formula

C~X

\

HN

en 1a que X tiené el significado indicado en la reivindica-~

3.~ Procedimiento para la obtencion de pigmentos

azoicos caracterizados porque los compuestos de fé;mula
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donde A, Y y Z tienen el significado indicado en la reivin-
dicaocion 1, se acilan con haluros acilicos.

4,~ Procedimiento para la obtencion de pi.gxhent'os
azolcos, tal y como queda sustanclalmente descrito en la
pregente Memoria,

iste Memoris consta de 21 hojas eséritas a migui-

na por una sola ocara, ‘
. B i1 OCT, 1974
Madrid,
BAYER AKTI #NGeSBLLSCHAFT,-

l, GOMEZ ACEBO Y MODET
£ o Flado: L. Gaeta Forabindon
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