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L& N-secetoacetil-2,5-dimetoxi-4~cloroznilida e

!, -' 13
un cowconente de ccopulscion pars 1s preperacion de rismen-

Je hz encontrado que ruede prepararse H-zecetosce-
til-2,5~dimetoxi~4~clorosnilide hsciendo reacclonur cou
dicetens 2,5-dimetoxi-4-clorouniling suspendids en sgna,
sfiadiéndosze 1s dicetens de una sola vesz precissmente =l
comienzo de ls reszccidn.

En 1o gque sigue se Jezcriben formes de reuliza-

3 r . - 2 ; ’
cion convenieutes Jdel invento:

La aniline sustitufds ez dispuezt

10

previam Ate

)

como suspension acuosa y preferihlemente, psre 1z sccleor-
eidn de 13 resceidn, se afizde un 4cido lnorgénico 0 prefe;
riblemente orgenico. Por 1 mol de anilina se emylesan con-
verientemente 0,1 a 1 moles de acido. Pare ls més facil
distribucidn de 1l dicetena en ls mezels de cenceidn jusle
aficdirse un sgente tensiosctivo. Como =zgentes tenulowchbives
son spropiados emulgentes usuales, especislmente compvestos
anidnicamente getivos, Adicionalmente se sgconaeja procurar
dursnte toda ls resceidn un buen y répido mezclsdo o fordo
de los participsntes en la resccidn.

La dicefena es empleeds preferiblemente en canbi-
dzdes de 1,05 a 1,5 moles por mol de anilias. Cusado no e
afiade nsda Je Zcido, con -1 Ffin de logrsr una suficiente
velocided de reeccidn, se necesita un evcesd de dicetens
relativsmente slto; eu el emso conbrario, lz e¢udlisis con
geido produce una reeccidn suficientemente ririds, de mure-
rg gque puede ftrsbajusrse con un peguelio excezo de diceteaus.
3i bien los participsutes en ls resceidn no forman nisgzund

fase homozénea, de modo goryrerdente la dicetens puede ufic-
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dirse de una sola vez precisamente al comienzo de la reac-
cidn.

La temperstura de reasccidn deberd encontrarse sl
comienzo entre eproximadamente O y aproximadesmente 302 C,
preferiblemente a aproximadamente 52 C, En el tramscurso de
la reaccidn la temperatura puwede subir luego hssta aproxi-
mademente 502 C, pero preferiblemente, mediente realizacion
apropiada de la reaccion, por ejemplo con enfrismiento, no
se gsobrepasa una temperatura de reaccidn de 302 C, ya aque’.
a temperaturas més elevadas pueden aparecer gubproductos.’

Cuando cesa la reaccidn, puede continuarse agitan
do todavia durante aproximadamente 5 horas mis. Luego sejj
filtra con sucecidn el precipitado, se lava con agua y éé
secad,

El procedimiento segﬁn el invento permite dbtenep
el producto del procedimiento con un rendimiento casi cuan~
titativo y con un grado de purezs que permite la transfor-
macidén en pigmentos azoicos sin ninguna etape de purifica—
cion.

Bn los sliguleuntes ejemplos los datos porcentusles

son porcentajes en peso.

Ejemplo 1

En un agitedor répido de 7 litros a base de acero
inoxidable con agitedor de hélice se mezclan con agitacidn
0,5 kg dé 2,5~dimetoxi-4-cloroenilina (en forma de 833 g
de material humedo al 60 %) con 1 litro de sgua y 5 g de
emulgente (solucidn acuosa al 35 % de un producto de con~
densacidn a base de 3 moles de nonilfenol, 2 moles de for-

maldehido, 18 moles de oxido de etileno, 3 moles de &dcido
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maleico y 3 moles de sulfito de sodio; DP-03 2.132.405,
Ejemplo 7). La suspensidn acuosa es mezclada con 20 g de
4eido zcético glacisl. Luego se agregan @ 1a suspensidn
de una sola vez a 10¢ C, 350 g de dicetena al 93 %. La
mezela de reaccidn es bien mezclsda en tzl caso con ol
agitedor de hélice (700 vueltas por minuto). La temperstu-
ra subg 8 309 C, Después de 2 horas el precipitadoe es fil-
trado con suecion, lavado con agus y secado. El rendimien-

to es de 686 g (95 %4).

Ejemplo 2

Ea un resctor de 500 1litros de acero inoxidabie~
gse agltan 45,4 gz de 2,5-dimetoxi-4~cloroaniling (en forma'
de 75,7 kg de un materiel himedo 8l 60 %) con 300 1litros
de agua. La suspensidn scuosa es enfriada a 52 C meaiante-
enfriamiento con salmuera y es mezclsada con 13 kg de acido
glacial. Luego se aifaden de une sola vez 30 kg de dicetenﬁ
al 97 %. La mezcla de reaccidn es bien mezelsds con ux -
agitasdor de hélice (700 vueltas por minuto), subiendo le
temperstura a 252 C en el transcurso de aproximadarente
50 minutos. Después de ello se enfris nuevsmente con salmue
rs, de mapnera que la temperstura no suba por encima de 25¢
Se agita posteriormente durante 3 horass y a continuacion
se filtra con succidn el precipitsdo, se lava con agua y

se seca. El rendimiento es de 61,8 kg (94 %),

Ejemplo 3

En un reactor de scero inzoxidable de 7,5 nl se
agitan 533 kg de 2,5-dimetoxi-4-cloroanilina (en forma de

711 kg de msterisl himedo eproximadamente 2l 75 %) con

L9
.
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3 m3 de agua. Mediante enfriamiento con salmuera se enfria
la suspensidn & 3¢ C, se mezcla con 160 kg de écido acético
glacial y se afiaden de una sola vez 360 kg de dicetena al
97 %. Le mezcla de reaccidn es agiteda con un agltador de
bastidor (60 vueltas/minuto) y edicionslmente se bombea-
durante la reaccidn medisnte un molino de discos dentados.
La temperatura sube en aproximadamente 20 minutos a 15 has-
ta 209 C, comenzando a separasrse por cristslizacion el pro-
ducto de la reaccidn. Tén pronto como la temperatura sube.
por encima de 202 C se enfria de nuevo, con lo cusl se, im-
pide una subida de la temperatura més allé de 252 C. Desw
pués de agltar posteriormente durante dos horas, el precifv
pitedo es sepsrado mediapte uns centrifugs, y el produﬁfé.

es lavado y secado. El rendimiento es de 740 kg (96 %), .
REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia y nuevs gue se -
Presentan pars que sean objeto de esta solicitud de Patén~
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son 1los gue se
recogen en les reivindicaciones sigulentes:

18,~ Procedimiento pera la preparacién de N-~goe~
toacetil-2,5-dimetoxi~4~cloroanilida, caracterizado porque
se hace reaccionar con dicetena 2,5-dimetoxi-4-cloroenili-
na suspendida en agua, afiadiéndose 1a dicetena de una sola
vez precisemente al comienzo de 1l& reaccion.

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 18,

caracterizado porgque durante la reaccidn se afiaden &cidos
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32, Procedimiento segin las reivindicaciones 18
y 28, caracterizmado porque se afiaden sustancias tensiloocti-
vas.

42, Procedimiento segin las reivindicaciones 12
a 38, caracterizado porque durante la reaccibn se procura
un buen y rdpido megzclado a fondo de los participantes en
la rcaccién.

58,~ Procedimiento para la preparacibn de N-ace-.
toacetil~2, b-dimetoxi~4~cloroanilida.

Ial y como se ha descrito en la Liemoria quec antg
cede y con los fines que se han especificado, ;

Bsta licmoria consta de seis hojas escritas a m5~

guina por una sola cara.
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