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Relatorio Descritivo da Patente de Invengao para "CORANTES
AZO, SEUS USOS E SEU PROCESSO DE PREPARAGAOQ, E METODOS
PARA PRODUGAQ DE PLASTICOS COLORIDOS NA MASSA OU PAR-
TICULAS POLIMERICAS COLORIDA".

A presente invengao se refere a novos corantes de azo, a um pro-
Cesso para a sua preparagac € ao seu uso em um metodo de produgao de
plasticos coloridos na massa ou particulas polimericas coloridas, e de coloragao
ou impressao de materiais de fibras hidrofobicas semi-sinteticos ou sintéticos.

Corantes para plastico de coloragao na massa sdo conhecidos.
For exemplo, sdo descritos na patente U.S. n® 5 367 038 1458-
antraquinonas tetrassubstituidas tendo grupos {met)acriloila que podem ser
copolimerizados com mondmeros de vinila e sdo, assim, adequados para a
produgao de polimeros de vinila coloridos.

Os corantes usados até agora, no entanto, nao satisfazem as
mais altas exigéncias em termos de resisténcia a luz e, especialmente, ter-
moestabilidade.

Ha correspondentemente uma necessidade de novos corantes
termoestaveis que produzam coloracdes tendo alta resisténcia tintorial & que
exibam resisténcia a luz, especialmente resisténcia a luz a alta temperatura,
e que tenham boas propriedades de resisténcia versateis.

A patente U.S. n® 3 998 802 descreve corantes azo com base
em 2,6-diaminopiridina, que sao adequados para coloragao de poliésteres e
poliamidas sinteticas, de acordo com o processo de esgotamento, e que sio
distinguidos por boas propriedades de resisténcia ao ajuste térmico e 3 luz.

Agora, supreendentemente, verificou-se que corantes de azo
com base em 2,6-diaminopiridina sdo adequados para polimeros sintéticos
de coloragao na massa, fornecendo coloragbes tendo uma alta resisténcia
tintorial e exibindo resisténcia a luz, especialmente resisténcia & luz a alta
temperatura, e tendo boas propriedades de resisténcia versateis.

A presente invencao se refere a um corante azo de formula |
.Rg, Rn\ R:}
N,

/ J !
FARY YN «
R r——N=N—{ R, 1,

L b o
'\ F.

R, RS
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em que

Ri e R; sd0, cada um independentemente do outro, -NH-
(CH2CH,)-OH, -NH-CHy-CHOH-CH2-OH, -NH-(CH,CH,)}-S-(CH,CH,)-OH, -NH-
(CH,CH,)-NH-(CH;CH,)-OH, -NH-(CH;CH,)-NH,, -NH-CH-CHOH-CH-NH;,
-NH-CH-CON (CH,CH,OH}),, - NH-CH,CH,-CON (CH,CH;0H),,

OH
@} —““QL
OH

Rz € -CN ou -CONH,,
R4 é metila ou trifluorometila,
Rs é -CF3, -COOC,Hs,

—-SOZ—N
) —ore 3,
Csz

Rs é hldrogemo oucloro e

Rz € hidrogénio, cloro, bromo ou -NO-.

Os substituintes Ry e Rz podem ser iguais ou diferentes; de pre-
feréncia, Ry e R; séo idénticos.

Preferéncia é dada a corantes azo da formula | em que R3 é -CN
e Ry é metila.

Preferéncia é dada também a corantes azo da férmula | em que

Ry & R; 580 -NH-(CH,CH,)-OH ou OH,

Preferéncia & dada além do mais, a corantes azo da formula |
em que Ry & hidrogénio.

Na férmula |, Rs € de preferéncia hidrogénio.

Corantes azo especialmente preferidos da férmula | sdo os com-

postos la, Ib, Ic e Id:



HC  CN
(la),

N=N— ) —NH—CH,CH,OH
=N
"
CH,CH,OH

S0, HC  ON "
N=N—  —NH~-CH,CH,OH
=N
HN
CH,CH,OH

(Ic),
N==—N /N NH-—CH,CH,0H
=N
HN

CH,CH,OH

CF HC  CN

cl N=N /N NH—CH,CH,0OH (Id).
—N
HN

CH,CH,OH
Os compostos da férmula | podem ser preparados de acordo
com métodos conhecidos, por exemplo, por diazotizagdo de aminas aromati-
cas e uma subseqiente reagdo de acoplamento.
A invengdo refere-se também a um processo para a preparagao
de um corante azo da formula (1), que compreende diazotizagdo de um com-

posto da formula I
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R NH, (),

R,

em que Rs, Rs & R; sdo como definidos aqui mais acima, de acordo com um
método convencional, e seguido de acoplamento do composto diazotizado a

um componente de acoplamento da formula [l
R R

! N, (m,

N
R1

em que R4, Ry, R € Ry @0 como definidos aqui mais acima.

A diazotizagdo do composto da férmula (11} é realizada de um
modo conhecido per se, por exemplo, com nitrito de sédio em um meio
aquoso acido, por exemplo, um meio aquoso de acido cloridrico ou um meio
aquoso de &cido sulfurico. A diazotizagao pode, no entanto, também ser rea-
lizada usando-se outros agentes de diazotizagéo, por exemplo, &cido nitros-
silsulfirico. Um acido adicional pode estar presente no meio de reagédo no
procedimento de diazotizagdo, por exemplo, acido fosférico, acido sulfdrico,
acido acético, acido propidnico, acido cloridrico, ou uma mistura de tais aci-
dos, por exemplo, uma mistura de acido propidnico e acido acético. A diazo-
tizagdo € vantajosamente realizada a temperaturas de -10 a +30°C, por
exemplo, de 0°C a temperatura ambiente.

Acoplamento do composto diazotizado da férmula (Il) ao compo-
nente de acoplamento da formula (lIl) € do mesmo modo realizado de modo
conhecido, por exemplo, um meio aquoso acido ou meio aquoso organico,
vantajosamente a temperaturas de -10 a 30°C, especialmente abaixo de
10°C. O 4cido usado pode ser, por exemplo, acido cloridrico, 4cido acético,
acido propibnico, acido sulfirico e acido fosférico.

Os compostos da formula (I1) s&o conhecidos ou podem ser pre-
parados de modo conhecido per se.

Os componentes de acoplamento de férmula (1ll) sdo do mesmo
modo conhecidos ou podem ser preparados de modo conhecido per se, por

exemplo, por reagao de um derivado de 2,6-dicloropiridina da formula IV
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com uma amina apropriada.

A invengéo refere-se também a um método de produgio de
plasticos coloridos na massa ou particulas poliméricas coloridas, que com-
preende misturar um material organico de alto peso molecular com uma
quantidade tintorialmente eficaz de pelo menos um corante azo da férmula
(.

A coloragdo das substéncias orgénicas de alto peso molecular
usando-se 0 corante azo da formula (1) é realizada, por exemplo, por uso de
moinhos de rolos, aparelho de misturagio, ou aparetho de moagem para
misturar tal corante com tais substratos, o corante sendo dissolvido ou fina-
mente distribuido no material de alto peso molecular. O material organico de
alto peso molecular com o corante misturado € entéo processado de acordo
com os métodos conhecidos per se, tal como, por exemplo, calandragem,
moldagem por compressao, extrusao, revestimento, rotagéo, vertimento, ou
moldagem por inje¢do, como um resultado de que o material colorido adqui-
re sua forma final. A mistura do corante pode também ser efetuada imedia-
tamente antes da etapa de processamento real, por exemplo, por alimenta-
¢édo continuamente simultanea, diretamente na zona do orificio de entrada
de uma extrusora, de um corante sélido, por exemplo, pulverulento e de um
material organico de alto peso molecular granulado ou puverulento e, onde
apropriado, também outros ingredientes, tais como aditivos, os constituintes
sendo misturados exatamente antes de serem processados. Em geral, no
entanto, preferéncia € dada a misturagao do corante no material organico de
alto peso molecular anteriormente, uma vez que substratos mais uniforme-
mente coloridos podem ser obtidos.

A fim de produzir artigos de forma ndo-rigida ou para reduzir sua
fragilidade, é frequentemente desejavel incorporar os assim chamados plas-
tificantes nos compostos de alto peso molecular antes da modelagdo. Po-
dem ser usados como plastificantes, por exemplo, ésteres de acido fosférico,
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acido ftalico ou acido sebacico. No método de acordo com a invengao, os
plastificantes podem ser incorporados nos polimeros antes ou depois da in-
corporagdo do colorante. E também possivel, a fim de alcangar tonalidades
de cores diferentes, adicionar as substéancias organicas de alto peso mole-
cular, além do corante azo da formula |, tambeém outros pigmentos ou outros
colorantes nas quantidades desejadas, opcionalmente juntamente com ou-
tros aditivos, por exemplo, agentes de enchimento ou secativos.

Preferéncia & dada a coloragédo de plasticos termoplasticos, es-
pecialmente na forma de fibras. Materiais organicos de alto peso molecular
preferidos, que podem ser coloridos de acordo com a invengao, sdo de uma
maneira muito geral polimeros tendo uma constante dielétrica de > 2,5, es-
pecialmente poliéster, policarbonato (PC), poliestireno (PS), metacrilato de
polimetila (PMMA), poliamida, polietileno, polipropileno, estireno/acrilonitrila
(SAN) ou acrilonitrila/butadieno/estireno (ABS). Poliéster e poliamida séo
especialmente preferidos. Mais especialmente preferidos sao poliésteres
aromaticos lineares, que podem ser obtidos por policondensagao de um aci-
do tereftalico e glicéis, especialmente etileno glicol, ou produtos de conden-
sacdo de acido tereftalico e 1,4-bis(hidroximetil)ciclohexano, por exemplo,
tereftalato de polietileno (PET) ou tereftalato de polibutileno (PBT); também
policarbonatos, por exemplo, aqueles obtidos a partir de alfa,alfa-dimetil-4,4-
dihidréxi-difenilmetano e fosgénio, ou polimeros com base em cloreto de po-
livinila e também em poliamida, por exemplo, poliamida 6 ou poliamida 6.6.

Uma vez que compostos da férmula (1) de acordo com a inven-
¢ao contém pelo menos 4 atomos de H (grupos NH e OH, respectivamente),
a misturaga@o do corante com os mondmeros e sua incorporagdo na forma de
um comondmero diretamente na cadeia principal do polimero é possivel,
com a condi¢do de que os monémeros contenham grupos reativos que rea-
jam com os atomos de hidrogénio ativos dos grupos NH, OH ou SH. Exem-
plos de tais mondmeros incluem epdxidos (resinas de epoxi), isocianatos
(poliuretanos) e cloretos de acido carboxilico (poliamidas, poliésteres).

A invengao correspondentemente refere-se também a um méto-

do de producgao de plasticos coloridos na massa ou particulas polimericas



10

15

20

25

30

coloridas que compreende levar uma mistura, compreendendo pelo menos
um mondmero que contém pelo menos um grupo reativo NH ou OH ¢ é ca-
paz de reagdes de polimerizagdo, de poliadigdo ou de policondensacéo, a
reagir com pelo menos um composto da formula I.

A presente inveng&o refere-se também ao uso de compostos da
formula | na produgao de plasticos coloridos na massa ou particulas polime-
ricas coloridas e aos plasticos e particulas polimericas coloridas coloridos
usando-se os compostos da férmula I.

Os corantes de acordo com a invengdo provéem aos materiais
acima mencionados, especialmente materiais de poliéster, tonalidades de
cor de nivel de alta resisténcia tintorial que tém boas propriedades de resis-
téncia em uso, especialmente muito boa resisténcia a luz a alta temperatura.

Os corantes de acordo com a invengdo podem também pronta-
mente ser usados juntamente com outros corantes para produzir tonalidades
combinadas.

Os corantes de acordo com a inveng@o podem, além do mais,
ser usados para as aplicagdes de revestimento de qualquer espécie.

Os corantes azo da férmula (I) de acordo com a invengdo séo,
além do mais, adequados como colorantes na produgao de filtros coloridos,
especialmente para luz visivel na faixa de 400 a 700 nm, para expositores de
cristal liquido (LCDs) ou dispositivos combinados de carga (CCDs).

A produgao de filtros coloridos por aplicagdo sequencial de um
colorante vermelho, azul e verde a um substrato adequado, por exemplo,
silicio amorfo, é descrita em GB-A 2 182 165. Os filtros coloridos podem ser
revestidos, por exemplo, usando-se tintas, especialmente tintas de impres-
sdo, que compreendem os corantes azo de acordo com a invengéo, ou po-
dem ser produzidos, por exemplo, por combinagdo dos corantes azo de
acordo com a inveng&o com material de alto peso molecular, quimicamente,
termicamente ou fotoliticamente estruturavel. A produggo adicional pode ser
realizada, por exemplo, analogamente a EP-A 654 711, por aplicagédo a um
substrato, tal como um LCD, seguido por foto-estruturagdo e desenvolvi-

mento. Outros documentos que descrevem a produgdo de filtros coloridos
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incluem a US-A 5 624 467, Display 14/2, 115 (1993) e a WO 98/45756.

Os filtros coloridos que sdo produzidos para expositores de
cristal liquido (LCDs) usando-se os corantes azo de acordo com a invengdo
s&o distinguidos por alta fransmissé&o de pontos de cor.

A invengdo também refere-se ao uso de um composto azo de
acordo com a invengdo como um colorante na produgao de filtros coloridos.

Os exemplos seguintes servem para ilustrar a invengao.

|. Exemplos de preparacio

|.1 Composto da formula (la)

SO, HC  CN &)
O—‘N:NA%;&NH—CHZCHZOH
=N

j
CH,CH,OH

A. Sintese de 2,6-bis(2-hidroxietilamino)-3-ciano-4-metilpiridina

1075 ml de etanolamina sdo intoduzidos, a temperatura ambi-
ente (TA), em um frasco de base plana. Usando-se um funil de p6, 472,3 g
de 2,6-dicloro-3-ciano-4-metilpiridina sdo introduzidos no curso de 30 min. A
reagdo exotérmica é resfriada usando-se um banho de agua. O produto ra-
pidamente se dissolve, terminando a reagdo exotérmica. Depois de 30 mi-
nutos, a temperatura interna é 30°C, e 100 ml suplementares de etanolamina
sdo adicionados. A solugéo é agitada por uns outros 10 min, enquanto res-
friando com um banho de &gua, e subseqlientemente é aquecida até um
temperatura interna de 115°C. Depois de 20 minutos, a temperatura interna
alcanga 135°C, e o frasco é resfriado novamente usando-se um banho de
agua. A mistura de reagdo é deixada repousar de uma dia para o outro, a
temperatura ambiente, e entdo é agitada por outras 4 horas, a 115°C. En-
quanto resfriando com um banho de gelo, a solugdo de reagéo é subse-
giientemente vertida para dentro de 5 litros de &cido cloridrico 1 N; depois de
um tempo curto um precipitado é formado. Um litro de &cido cloridrico 1 N é

adicionado e a suspensdo marrom clara é agitada por duas horas, a tempe-
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ratura interna aumentando até a temperatura ambiente. O precipitado é se-
parado por filtrag&o, lavado com 1 litro de é&cido cloridrico 1 N e 10 litros de
agua e, subseqiientemente, é seco por dois dias a 50°C em uma cdmara de
secagem a vacuo.

Rendimento: 551,8 g (93,4%)

B. Diazotizacdo com 2-aminodifenilsulfona

14,7 de 2-aminodfenilsulfona sdo suspensos em 160 ml de &cido
acético glacial. 18 g de acido cloridrico a 32% sdo entdo adicionados e, a 15-
18°C, 15,3 ml de solugdo de nitrito de sdédio 4 N sdo adicionados gota a
gota. Depois da agitacdo por 1 hora a 15-18°C, nitrito em excesso é destrui-
do pela adi¢&o de acido sulfamico a 10%.

14,5 g de 2,6-bis(2-hidroxietilamino)-3-ciano-4-metilpiridina sdo
introduzidos em 250 ml de agua. Depois da adi¢éo, gota a gota de 5 gotas
de 2,4,7,9-tetrametil-5-decina-4,7-diol e 10 g de &cido cloridrico a 32%, a
solugéo & resfriada para 15°C. 50 g de gelo, a solugdo do sal de diazdnio de
2-aminodifenilsulfona e 100 ml de &gua sé&o entdo adicionados. A mistura de
reagao é agitada por 1 hora, e entdo 200 ml suplementares de dgua sao adi-
cionados. O precipitado é separado por filtragéo, lavado e seco.

Rendimento: 29,1 g (100%)

1.2 Composto da formula (1b)

L

i

S0, HG  ON ”
G—N:N 7 N NH—CH,CH,OH
=N
HN
CH,CH,0H

7,5 g de éster fenilico de 4cido 2-aminobenzenossulfénico sédo
dissolvidos em 80 ml de acido acético glacial. Subseqlientemente, 8 g de
acido cloridrico a 32% e, a 15-20°C, 7,6 ml de solugdo de nitrito de sddio 4 N
sao adicionados, gota a gota. Depois da agitagéo por 1 hora a 15-20°C, ni-
trito em excesso é destruido pela adigao de acido sulfamico a 10%.

7,1 g de 2,6-bis(2-hidroxietilamino)-3-ciano-4-metilpiridina sdo
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introduzidos em 100 ml de agua. Depois da adicdo, gota a gota, de 2 gotas
de 2,4,7,9-tetrametil-5-decina-4,7-diol e 5 g de acido cloridrico a 32%, a so-
lugdo é resfriada para 15°C. A solugéo do sal de diazonio de éster fenilico de
acido 2-aminobenzenossulfnico é entdo adicionada, a 15-20°C. A suspen-
so é agitada por 1 hora, sem resfriamento, e entdo 50 ml de agua sao adi-
cionados. O precipitado é separado por filtraggo, lavado e seco.
Rendimento: 14,2 g (96%)
1.3 Composto da férmula (Ic)

ch\/©

)
SO. H
2 (Ic).
N=—/N / \ NH~CH CH OH

CH CH,0H

11,6 g de N-fenil-N-etilamida de acido 2-aminobenzenossulfo-
nico sdo dissolvidos em 100 ml de acido acético glacial. Subseqiientemente,
14 g de 32% de &cido cloridrico a 32% e, a 15-20°C, 10 ml de solug&o de
nitrito de sddio 4 N, sdo adicionados gota a gota. Depois da agitagéo por 1
hora a 15-20°C, nitrito em excesso € destruido pela adigéo de acido sulfami-
co a 10%.

9,9 g de 2,6-bis(2-hidroxietilamino)-3-ciano-4-metilpiridina sao
introduzidos em 160 ml de 4gua. Depois da adi¢do gota a gota de 5 gotas de
2,4,7,9-tetrametil-5-decina-4,7-diol e 6,6 g de 32% de acido cloridrico a 32%,
50 g de gelo sé&o adicionados. A solugdo do sal de diazdnio de N-fenil-N-
etilamida de acido 2-aminobenzenossulfonico é entdo adicionada, gota a
gota, a 15-20°C. A suspenséo é agitada por 1 hora sem resfriamento e, en-
tdo, 100 ml de agua sdo adicionados. O precipitado é separado por filtragao,
lavado e seco, e recristalizado a partir de etanol.

Rendimento: 18,2 g (87%)

iIl. Exemplos de aplicacdo

I1.1. Producdo de um filtro colorido para expositores de cristal liquido (LCDs)

Em um recipiente de vidro de 100 mi contendo 83,3 g de contas
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de ceramica de zirconio, 2,8 g do corante azo de acordo com o exemplo 1.1,
0,28 g de Solperse® 5000, 4,10 g de Disperbyk® 161 (agente de dispersio,
solugdo a 30% de um copolimero em bloco de alto peso molecular, contendo
grupos tendo afinidade do pigmento, em acetato de n-butila/acetato de 1-
metdxi-2-propila 1:6, BYK Chemie) e 14,62 g de acetato de 1-met6xi-2-
propila (MPA) s&o agitados a 23°C por 10. minutos a 1000 revs/min. e por
180 minutos a 3000 revs/min. usando-se um Dispermat. Depois da adigdo de
4,01 g de aglutinante de polimero de acrilato (solu¢do a 35% em MPA), a
agitagdo & realizada a temperatura ambiente por 30 minutos a 3000
revs/mins. A seguir & remogao das contas, a dispersdo € diluida com um
peso igual de MPA.

Usando-se um aparelho de revestimento por rotagdo, um subs-
trato de vidro (Corning tipo 1737-F) é revestido com a dispersao resultante e
centrifugado por 30 segundos a 1000 revs/min. A camada é seca sobre uma
placa quente por 2 minutos a 100°C e por 5 minutos a 200°C. A espessura
da camada resultante é de 0,4 um.

Os seguintes corantes azo (tabelas 1-18), que s&o do mesmo
modo adequados para plasticos de coloragdo na massa, podem ser prepa-

rados analogamente ao exemplo [.1:

Tabela 1
CF, HC N

c.@m AN
—N

H

OH
Re= -NH-(CH:CH)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
“NH-(CH,CH,)-S{CHzCH,)-OH,
“NH-(CH2CH,)-NH-(CH2CH,)-OH,
“NH=(CH,CHo)-NH,,
“NH-CH,-CHOH-CH,-NH,,
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-NH-CH-CON(CH,CH,OH),,
-NH-CH,CH2-CON(CH,CH,OH);,,
OH

5 Tabela2:
CF, HC  ON

N
=N

R1
Ri=Ry= -NH-(CH,CH,)-OH,

-NH-CH2-CHOH-CH,-OH,
-NH-(CH,CH,)-S-(CH,CH,)-OH,

10 -NH-(CH2CH;)-NH-(CH,CH,)-OH,
-NH-(CH2CH,)-NH,,
-NH-CH2-CHOH-CH-NH;,
-NH-CHy-CON(CH,CH,0H)s,
-NH-CH,CH2-CON( CHzCHzOH)z,

15

Tabela 3:

N_N%R

H>
0
Rz= -NH-(CH,CH,)-OH,
20 -NH-CH2-CHOH-CH,-OH,

H
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- NH-(CH;CH)-S-(CH,CHz)-OH,
“NH-(CH,CHz)-NH-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH,CH)-NH,,
-NH-CH,-CHOH-CH,-NHp,
“NH-CH,-CON(CH;CH,OH),,
“NH-CH,CH,-CON CHZCHZOH

O 47
O

Tabela 4:

10

2_

15

20

Q

-NH-(CH;CH,)-OH,
“NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
“NH-(CHCHz)-8<CH,CH,)-OH,
-NH-(CH2CHy)-NH-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH;CH,)-NH;,
“NH-CH,-CHOH-CH,-NH;,
-NH-CH-CON(CH,CH,OH),,
-NH-CHzCHz-CON(CHZCHQO(mz,
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Tabela 5:
CF, HC  ON

@N:N A
—N

R1
Ri=Rp= -NH-(CH.CH,)-OH,
-NH-CH;-CHOH-CH,-OH,

5 “NH-(CH,CH;)-S-(CH,CH)-OH,
“NH-(CH;CHy)-NH-(CH,CH,)-OH,
-NH-(CH,CHo)-NH;,
-NH-CH,-CHOH-CH,-NH,,
-NH-CH,-CON(CH,CH;0H),,

10 “NH-CH,CH,-CON(CH;CH,OH),,

OH
_NH~©—>/— /_/
NH

)

—““@1
OH

?

Tabela 6:

15 Rp= -NH{CH;CH)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
“NH-(CH,CH,)-S-(CH,CH,)-OH,
-NH-(CH;CHz)-NH-(CH,CH,)-OH,
-NH-(CH,CHy)-NHy,

20 -NH-CHy-CHOH-CH;-NHj,
“NH-CH,-CON(CH,CH,OH),,
“NH-CH,CH,-CON(CH,CH,OH};,



15
OH
—NH /—/
NH

0
—”“@\
OH

Tabela 7:
cooc Hy HC

o

5 Ry= -NH{CH,CH,)-OH,
“NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
“NH-(CH,CH)-S-(CH,CHs)-OH,
“NH-(CH,CHp)-NH-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH,CH,)-NH,

10 “NH-CH,-CHOH-CH;-NH,
“NH-CH,-CON(CH,CH;OH)s,
-NH-CHgCHz-CON(CH2CHZOOH)2,

15 Tabela 8:
COOCH; H,C CN
n=N— Vg,
—N
R
Ri=R;= -NH'(CHchz)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,

-NH-(CH;CH,)--(CH,CHa)-OH,
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-NH-(CH,CH;)-NH-(CH,CH_)-OH,
-NH-(CH,CHa)-NHy,
-NH-CH,-CHOH-CH,-NHa,
-NH-CH,-CON(CH;CH,0H),,

5 -NH-CH,CHz-CON(CH,CH;0H),,

OH
NH

0]

OH
Tabela 9:

COOCH, HC  CN

NN g,
=N
HN

OH

10 Rp= -NH-{CH,CHy)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH-OH,
“NH-(CH,CHy)-S-{CH,CH;)-OH,
“NH-(CH,CH,)-NH-(CH,CH;)-OH,
-NH-(CH,CHy)-NHz,

15 _NH-CH,-CHOH-CHy-NH,
-NH-CH,-CON(CH,CH;OH},
-NH-CH,CH,-CON(CH;CH,OH),,

OH
NH

0]

OH
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Tabela 10:

el
o Q

OH
Re= -NH-(CH;CHy)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,

5 -NH-(CH;CH_,)-S-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CHzCH2)-NH-(CH,CH;)-OH,
“NH-(CH;CHy)-NHp,
-NH-CH,-CHOH-CH,-NH,
_NH-CH,-CON(CH,CH;OH),

10 -NH-CH,CH,-CON( CHZCHZOH

Y
O,

Q—N““N R,
@ Ri

15 Ri=R;= -NH(CH,CH,)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
-NH-(CH,CH,)-S-(CH;CH,)-OH,
“NH-(CH,CHz)-NH-(CH,CHz)-OH,
“NH-(CH,CHz)-NH,

20 -NH-CHy-CHOH-CHz-NH.,
-NH-CH,-CON(CH,CH;OH):,

Tabela 11:
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-NH-CH,-CH;-CON(CH;CH;OH),,
OH
—NH /“‘/
NH

0]

—“*'@1
OH

HC  CN

H

Tabela 12:

Ry= -NH-(CH.CH,)-OH,
-NH-CH-CHOH-CH,-OH,
“NH-(CHzCH,)-S<CHzCHa)-OH,
“NH-(CH,CHz)-NH-(CH,CH,)-OH,

10 -NH-(CH,CHz)-NH,,
“NH-CH,-CHOH-CH,-NH;,
“NH-CH-CON(CH,CH,OH),,
“NH-CH;CH,-CON(CH,CH,0H);,

OH
—\H —~
NH
0
O
OH

15
Tabela 13:
HC  CON
N—=N /N R,
=N
50, H
H,C—N

O

OH
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Re= -NH-(CH,CH,)-OH,
“NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
-NH-(CH,CH,)-S-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH;CHo)-NH-(CH,CH,)-OH,

5 “NH-(CH,CHa)-NH,,
-NH-CHz-CHOH-CH,-NH;,
“NH-CH,-CON(CH,CH,OH),,
-NH-CH,CH,-CON( CHZCHZOH

O
O,

Q—N—N /N R,

HC—

O

Ri=Ry= -NH{CH,CH,)-OH,
“NH-CH,-CHOH-CH,-OH,

15 “NH-(CH,CH,)-S-(CH.CH,)-OH,
-NH-(CHzCH2)-NH-(CH.CH,)-OH,
“NH-(CH,CHa)-NH.,
“NH-CH,-CHOH-CH,-NHj,
-NH-CH,-CON(CH,CH,OH),,

20 “NH-CH,CH,-CON(CH,CH:OH),,

10
Tabela 14:
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Tabela 15:

{%%“@
<

Ry= -NH-(CH,CH,)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,

5 “NH-(CH,CH3)-S~(CH,CHa)-OH,
-NH-(CHCHz)-NH~(CH2CHz)-OH,
-NH-(CH,CHa)-NH,
“NH-CH-CHOH-CH,-NH;,
-NH-CHy-CON(CH,CH,0H)s,

10 -NH-CHgCHg-CON(CHgCHZOOHl_}z,

Tabela 16:

N—N /\

@@p

OH
15 Ry= -NH{CH.CH,)-OH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
“NH-(CH;CH,)-S-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH;CH,)-NH-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH,CH,)-NH,,
20 -NH-CH,-CHOH-CH,-NH;,
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-NH-CH-CON(CH,CH,OH),,
-NH-CH;CH2-CON(CH,CH,0H),,

OH
_NH—®—>7 /_/
NH

0

—“”‘Q_L
OH

3

5 Tabela17:

10

15

HC  CN
NN R,

—N

R1 = Rz = -NH-(CHzCHz)-OH,

-NH-CH,-CHOH-CH,-OH,
“NH-(CH;CH,)-S-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH;CH,)-NH-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH,CH,)-NH,
-NH-CH,-CHOH-CH,-NH,
-NH-CH,-CON(CH,CH,OH),,
-NH-CH;CH,-CON CHgCHZOH

Tabela 18:

HC  CN
= ),
=N
0, HN
O 2
o b
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R2

22

-NH-(CH,CHa)-OH,
“NH-CH,-CHOH-CH,-OH,

- NH-(CH;CH,)-S-(CH,CH,)-OH,
“NH-(CH,CHz)-NH-(CH,CHj)-OH,
“NH-(CH:CHy)-NH,,
-NH-CH,-CHOH-CH,-NH,
"NH-CH,-CON(CH,CH;OH),
"NH-CH,CH,-CON(CH,CH,OH),,

OH
—NH /__/
NH

0

_””O_L
OH



REIVINDICAGOES

1. Corante azo, caracterizado pelo fato de que apresenta a for-

mula (1)
,R5 R\h «RS
Rg-{’& MN:NWfWRz {n.
Y /
R, R,
na qual
5 R: e R; sao, cada um independentemente entre si, -NM-

(CHCHz)-OH,  -NH-CH-CHOH-CH»-OH, -NH-(CH,CHz)-S-(CH,CHz)-OH,
-NH-(CHzCH3)-NH-{CH2CH;)-OH, -NH-{CH>CH)-NH,, -NH-CHp-CHOH-CHo-
NH;, -NH-CHz-CON(CH2CH;OH)2, -NH-CH2CHz-CON{CH,CH20H);,

OH
o ou OH 1

Ra €& -CN ou *CDNHz,

10 R4 é metila ou trifluorometila,
—sor ) —soro—{)
Rs é . ou
—somy—)
C,H,

Rs @ hidrogénio ou cloro, e
Rz é hidrogénio, cloro, bromo ou -NQ,.
15 2. Corante azo da formula |, de acordo com a reivindicagao 1,
caracterizado pelo fato de que R3; & -CN e R4 & metila.
3. Corante azo da formula |, de acordo com a reivindicagao 1 ou
2, caracterizado pelo fato de que Ry e R:; sdo -NH-{CH2CH:)-OH ou

7N
—/ oH

20 4, Corante azo da férmula |, de acordo com qualguer uma das
reivindicagbes 1 a 3, caracterizado pelo fato de que Ry é hidrogénio.
5. Corante azo, caracterizado pelo fato de que apresenta a fér-

mula (la}, {Ib}, ou {lc):



(1a).
" ’\A-‘,\u“;:‘;,;}
S0, HC  CN
¢ ——N=N—{  —NH—CH,CH,0H
= =N
£
HN
1
CH,CH,OH
HSCinwk'}l -’“’”[M.; _:;‘;»
$0, HC N
e | — {le),
? TN — i "”‘-:}. . )
¢ —N=N—{ - NH-CH,CH,0H
Hy
1;
CH,CH,OH

6. Processo para preparagao de um corante azo da fermula (1),
como definido na reivindicago 1, caracterizado pelo fato de que compreen-

de a diazotizagdo de um composto da formula (1)

R5
%@P”Hz {y,
R,

na qual Rs, Rs e Ry s20 como definidos na reivindicagao 1,
de acordo com um metodo convencional, e, sem seguida, aco-

plamento do composto diazotizado com um componente de acoplamento da

\1-.\ ‘ 3
Q R, (i,
R

farmula (111)

—M

4



10

15

na qual R4, Rz Rz e R4 sdo como definidos na reivindicagéo 1.

7. Método para producdo de plasticos coloridos na massa ou
particulas poliméricas coloridas, caracterizado pelo fato de que compreende
misturar um material organico de alto peso molecular com uma quantidade
tintorialmente eficaz de pelo menos um corante azo da férmula (I), como de-
finido na reivindicagao 1.

8. Método para producdo de plasticos coloridos na massa ou
particulas poliméricas coloridas, caracterizado pelo fato de que compreende
levar uma mistura, compreendendo pelo menos um monémero que contém
pelo menos um grupo reativo NH-, OH- ou SH- e é capaz de reag¢des de po-
limerizagao, poliadicao ou policondensagoes, a reagir com pelo menos um
composto da férmula (1), como definido na reivindicagéo 1.

9. Uso de um corante azo, como definido em qualquer uma das
reivindicagdes 1 a 5, caracterizado pelo fato de que € na produgéo de plasti-
cos coloridos na massa ou particulas poliméricas coloridas.

10. Uso de um corante azo, como definido na reivindicagao 1,
caracterizado pelo fato de que € como um colorante na producéo de filtros

coloridos.



RESUMO
Patente de Invengao: "CORANTES AZO, SEUS USOS E SEU PROCESSO
DE PREPARAGAO, E METODOS PARA PRODUGAQO DE PLASTICOS
COLORIDOS NA MASSA OU PARTICULAS POLIMERICAS COLORI-
5 DAS".
A presente invengao se refere a um corante azo da formula |

R, R, R,
R ‘meN'{WRE 1.
i _/ f}iN

R, R/

em que
Ry e R: sao, cada um independentemente entre si, -NH-
(CH2CH2)}-OH, -NH-CHz-CHOH-CH2-OH, -NH-(CH2CH2)-S-(CH2CH3)-OH,
10 -NH-{CH:CH2)-NH-(CH2CH)-OH, -NH-{CH;CH;)-NH3, -NH-CH;-CHOH-CH_-
NHz, -NH-CH2-CON{CH;CH3OH)3, -NH-CH2CH-CON{CH,CH:0H)3,

OH
@ SN
“ O
0 OH

ou .
R; & -CN ou -CONH,,

R4 é metila ou trifluorometila,

Rs é . ou
—or ()
C,H,

15
Re é hidrogénio ou cloro e
Rz & hidrogénio, cloro, bromo ou -NO.,
a um processo para a sua preparacao € ao seu uso em um meétodo de pro-

dugao de plasticos coloridos na massa ou particulas polimeéricas coloridas.
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