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Ls N -3Cetoacetil-2 ,5-d im etoxi-4-c loro3nilt ¡1a es 

un componente de copulación para la  preparación de pigmen­

tos azoicos.

Se ha encontrado que puede prepararse H-ecetoace- 

t i l -2 ,5 -d im e to x i-4 -c lo ro a n i l id a  haciendo reaccionar con 

dioetena 2 ,5 -d im etox i-4 -c lo roon ilina  suspendida en aras, 

añadíendose la  dioetena de una sola  vez precisamente a l 

comienzo de la  reacción.

En lo  que sigue se describen formas de r e a l iz a ­

c ión  convenientes del invento:

La an ilina  sustitu ida es dispuesta previamente 

como suspensión acuosa y preferib lemente, para l e  acelera­

c ión  de la  reacción, se añade un acido inorgánico o prefe­

riblemente orgánico. Por 1 mol de an ilina  se empican con­

venientemente 0,1 a 1 moles de acido. Para la  más f á c i l  

d is tr ibu c ión  de la  dioetena en la  mezcla de reacción jáis je  

añadirse un agente tens ioact ivo . Como agentes tensíosctivos  

son apropiados emulgentes usuales, especialmente compre::-tos 

aniónioamente ac t ivos . Adicionalmente se aconseja procurar 

durante toda la  reacción un buen y rápido mezclado a fondo 

de los  partic ipantes  en la  reacción.

La dioetena es empleada preferib lemente en canti­

dades de 1,05 a 1,5 moles por mol de an ilina . Cuando no se 

añade nada de ácido, con -1 f i n  de lo g ra r  una su fic ien te  

ve loc idad de reacción, se necesita  un exceso de dioetena 

relativam ente s i to ;  en el caso contrario , la  c a tá l is is  con 

ácido produce una reacción suficientemente rápida, de mane­

ra que puede trabajarse con un pequeño exceso de dioetena. 

d i b ien  lo s  partic ipantes  en la  reacción no forman ninguna 

fase homogénea, de modo sorprendente la  dioetena puede año­
so
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1 d irse de una sola vez precisamente a l comienzo de la  reac­

ción.

5
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La temperatura de reacción deberá encontrarse al 

comienzo entre aproximadamente O y aproximadamente 30- C, 

preferiblemente a aproximadamente 59 C. En e l transcurso de 

la  reacción la  temperatura puede subir luego hasta aproxi­

madamente 50S C, pero preferiblemente, mediante realización  

apropiada de la  reacción, por ejemplo con enfriamiento, no 

se sobrepasa una temperatura de reacción de 309 C, ya que*, 

a temperaturas más elevadas pueden aparecer subproductos/ 

Cuando cesa la  reacción, puede continuarse agitan 

do todavía durante aproximadamente 5 horas más. Luego se 

f i l t r a  con succión e l precipitado, se lava con agua y se 

seca.

15 El procedimiento según el invento permite obtener 

el producto del procedimiento con un rendimiento casi cuan­

titativo  y con un grado de pureza que permite la  transfor­

mación en pigmentos azoicos sin  ninguna etapa de purifica­

ción.

En los siguientes ejemplos los datos porcentuales 

son porcentajes en peso.

Ejemplo 1

25

En un agitador rápido de 7 lit ro s  a base de acero 

inoxidable con agitador de hélice se mezclan con agitación 

0,5 kg de 2 , 5-dim etoxi-4-o loroan ilina  (en forma de 833 g 

de material húmedo a l 60 %) con 1 l i t r o  de agua y 5 g de 

emulgente (solución acuosa a l 35 % de un producto de con­

densación a base de 3 moles de nonilfenol, 2 moles de fo r -  

maldehido, 18 moles de óxido de etileno, 3 moles de ácido
30
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maleico y 3 moles de su lfito  de sodio; Dí-03 2.132.405, 

Ejemplo 7 ). La suspensión acuosa es mezclada con 20 g de 

acido acético g lac ia l. Luego se agregan a la  suspensión 

de una sola vez a 10  ̂ C, 350 g de dice tena a l 93 %. La 

mezcla de reacción es bien mezclada en ta l caso con el 

agitador de helice (700 vueltas por minuto). La temperatu­

ra sube a 30- C. Después de 2 horas el precipitado es f i l ­

trado con succión, lavado con agua y secado. El rendimien­

to es de 686 g (95 %).

Ejemplo 2

En un reactor de 500 lit ro s  de acero inoxidable 

se agitan 45,4 g de 2,5-dim etoxi-4-cloroanilina (en forma 

de 75,7 kg de un material húmedo al 60 %) con 300 lit ro s  

de agua. La suspensión acuosa es enfriada a 56 C mediante 

enfriamiento con salmuera y es mezclada con 13 kg de ácido 

g lac ia l. Luego se añaden de una sola vez 30 kg de dicetenn 

a l 97 %. La mezcla de reacción es bien mezclada con uh 

agitador de hélice (700 vueltas por minuto), subiendo la  

temperatura a 25& C en el transcurso de aproximadamente 

50 minutos. Después de e llo  se enfría nuevamente con salmue­

ra, de manera que la  temperatura no suba por encima de 25̂  3. 

Se agita posteriormente durante 3 horas y a continuación 

se f i l t r a  con succión el precipitado, se lava con agua y 

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

Ejemplo 3

En un reactor de acero inoxidable de 7,5 se 

agitan 533 kg de 2 , 5-dim etoxi-4-c lo ro 3n ilin a  (en forma de 

711 kg de material húmedo aproximadamente a l 75 %) con
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1 3 m3 de agua. Mediante enfriamiento con salmuera se enfría  

la  suspensión a 3̂  C, se mezcla con 160 kg de ácido acético 

g lac ia l y se añaden de una sola vez 360 kg de dicetena al 

97 %. La mezcla de reacción es agitada oon un agitador de 

5 bastidor (60 vueltas/minuto) y adicionalmente se bombea 

durante la  reacción mediante un molino de discos dentados. 

La temperatura sube en aproximadamente 20 minutos a 15 has­

ta 20S C, comenzando a separarse por crista lizac ión  el pro­

ducto de la  reacción. T&n pronto como la  temperatura sube...

10 por encima de 203 C se enfría de nuevo, oon lo  cual se„im-.- 

pidé una subida de la  temperatura más a llá  de 253 C. Des-r 

pues de agitar posteriormente durante dos horas, e l preoi-, 

pitado es separado mediante una centrífuga, y el producto 

es lavado y secado. El rendimiento és de 740 kg (96 %).
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REIVINDICACIONES
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Los puntos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta so lic itud de Paten­

te de Invención en España, por VEINTE años, son los que se 

recogen en las reivindicaciones siguientes:

1 ^ .-  Procedimiento para la  preparación de N-aoe- 

toacetil-2,5-dim etoxi-4--cloroanilida, caracterizado porque 

se hace reaccionar con dicetena 2,5-dim etoxi-4 -cloroanili- 

na suspendida en agua, añadiéndose la  dicetena de una sola 

vez precisamente a l comienzo de la  reacción.

28.- Procedimiento según la  reivindicación 18, 

caracterizado porque durante la  reacción se añaden ácidos
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1 inorgánicos u orgánicos.

33 . -  Procedimiento segdn las reivindicaciones 13 

y 23, caracterizado porque se anaden sustancias tensioacti- 

vas.

5 4 - . -  Procedimiento segdn las reivindicaciones 13 

a 33, caracterizado porque durante la  reacción se procura 

un "buen y rápido mezclado a fondo de los participantes en 

la  reacción.

53.- Procedimiento para la  preparación de N-ccc-

10 toacetil-2 ,5 -d im etoxi-4 -cloroan ilida.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que ante 

cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de se is hojas escritas a má­

quina por una sola cara.

15 Madrid, 1S. MAY1976 

P.A.
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