PATENTE
DE -
INVENCTION

a favor de la SOCIZDAD PARA LA INDUSTRIA QUIMICA EN BASI-
LEA, domiciliaeda en Basilea (Sulza), por..»PROCEDIMIENTO
PARA IA OBTENCIQN DE NUEVOS PRTPARATOS DIAZOICOSw» .-

MEMIORIA DISCRIPTIVA

“TLos compuestos diazoicos de la férmula general
Acyl-NH- ~N=N-0H

5 en la cual x & ¥ son halogen=-,alquil-o alcoxigrupos, y en
la cual el resto acilico contiene un nidcleo aromdtico,
han adquirido importancie en la preparacién de(tbnalidades
sé11idas sobre la fibra. EL diazosdo de las amines, que
conducen a'estés'dbmpuestos dlazoicos, no es siempré una

10 operacidén facil, de forma que es conveniente facilitar el
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traba jo a las tintorerias o estamperias es dedir laborato
rios de estampados, poniendo & su disposicién, no ye lea

base de dlazoado, sino preperados diazoizvos. Tstos prepa-
rados dlazolicos se obtienen, como ce sebe, por separacién
de los compuestos diazoicos de sus soluciones pormedio de

sales metalicas, con las cusles forman compuestos comple-

jos, o por medio de acidos sulfdnicos aromdticos.

Ahora se ha descublerto que las sales de aci-
dos minercles de los resrectivos compuestos diazoicos pue
den obtenerse facllmente en estado de excelente pureza y
rendimiento, tratando simplemente con sal cormin. Bien que
los nuevos productos hayan sido precipitados sin la ayu-~
‘da de estabilizadores, estando luego presentes en forme
concentrada, resisten, de un modo sorrrendente, al chogue
¥y al calor.

Fiemi:lo.1l

64 partes de peso de 4-{(1l’-metil)-fenoxiace-
tilamino-2.5-dimetoxi-l-aninobenzol se pulverizan finemen
e ¥ se remueven bien con 100G partes de voldmen de agus=
a les temperatura ambiente del cucrto. Se agregen 15 partes

de peso de nitritqﬁédico. Bn el espacio de % hora se in-

troducen s continuaoidn, vy goteando, 80 partes de volu-
men de acido clorhidrico de 30/%. Con la disolucidn de la
anina se produce el diazosado. La solucidn diazoica fil-
truda se mezcla con 100 g de sal cormin. T1 hidrocloruro
del 4-(1’-nmetil)-fenoxiacetilamino~-2.5-dimetoxi-1-diazo-
benzol se separa en forma de cristales amarillos, fﬁltrég
dose ¥ secdndose a 40°. Tambian puede mezciarsele entes

del secado, es decir todavia en estado humedo con los ma

/7
teriales auxilisres o adicionales tintoreos acostumbrados
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o con medios de dilucidn adecuados. Los cristales amar-illos
del hidrocloruro son muy facilmente solubles en acua,con
reaccidn neutra.

Bjemplo 2.

86 partes de peso de 4-(1’-umetil)-fenoxiace-
filamino-2.5-dietoxi-l-eminobenzol son diazoadas como en
el ejemnplo 1. E1 hidrocloruro de 1~ base diazoeda que se
separa con un poco de sal oomﬁn, en forma de cristales
ligeramente amarillos, se filtra, y eventualuente disuel-
ve en ague tibie, separando por filtracidn um posible res
to fangoso. Al adicionar un poco de sal comiun a le so-
lucidn fil%reda, se separa el hidrocloruro diézonico con
buen rendimiento.

De un modo simil<r se procede, por e jemplo,
con el fenoxiacetllamino-2.5-dimetoxi o dietoxi-l-amino-
benzol, el 4~(1’- 3 =2’~, § -3’~clor)-fenoxiacetilamino-
2.5-dimetoxi J dietoxi-l-aminobenzol.

T jemplo 3.

25,6 partes de l-amino-2-metoxl-S-metil-4-ben-
zoil-aminobenzol en 200 partes de volumen de agua y 30
bartes de volumen de acido clorhidrico de 305 son diazoa-
das con 20 partes de volumen de una solucidn de nitrito
sddico de 40, a 5 - 10°. La solucidn diazoica filtrada se
mezcla con 50 pertes de peso de sal comun, Bl hidrocloru-
ro del l-diazo-2-metoxi-S-metil-4-benzoilaminobenzol se
separa después de algﬁn tiempo con buen rendimiento en
forma de cristoles incoloros. Estos Ultimos se filtren N4
secan a 40 - 509; son solubles en agua con extraordinaria
facilidad.

De un modo analggo, se procede, por ejemplo,
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con el l-smino-2.5-dimetoxi J dietoxi-4-benzoilaminobenzol
el l—amino-z?metoxi—s—clor-4-benzoilaminobenzol, el
l-emino-2-clor-5-metoxi-4~-benzoilaminobenzol, etc.

L jemplo 4.

28,1 partes de l-amino-2.5-diclor-4-benzoil-~
aminobenzol en 200 pertes de volumen de agua y 75 pértes
de volumen de acido clorhidrico de 30% son diazoados con
20 partes de volumen de una solucidn de nitrito sddico de
40,s a 30 - 35°, La solucidn diazoica filtrada se mezcla
con 50 partes de peso de sal comin. El hidrocloruro del
1-diazo-2.5-diclor-4-benzoilaminobenzol se cristaliza ra-
pidamente formendo cristales ligeramente amarillos. Estos
Wltimos se filtran y secan a 40 - 509, son muy facilmente
solubles en agua.

Ejemplo 5.

27.6 partes de l-emino-2-metoxi-5-clor-4-ben-
zoilaminohenzol se pulverizen finamente y se mezclan re-
moviendo bien con 300 partes de volumen de agua y 50 par-
tes Ae peso de acido sulfurico de 21% a la temperatura
embiente del cuarto. Se agregan 7,5 partes de nitrito sddi-
co disueltas en 20 partes de volumen de agua. Bl sulfato
del compuesto diazolco se cristalize rapidamente en finas
agujas de color blanco, se filtra y eventualmente disuel ve
en agua, separéndose por filtracidn cualquier posible res-
to fangoso. Al adicionar sl filtrato sulfato sédico, se
separa el sulfato diazonico con rendimiento casi cuantita-
tivo.

28,4 partes de 4-(2’-metil)~fenoxilacetilamino

-2.5-dimetil~-l~aminobenzol se pulverizan finsmente y se
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diazoan colo en el ejemplo 1. B1 hidrocloruro que con-un
poco de sal comﬁn, se separa en forma de agujas blancas, se
filtra y eventualmente disuelve en asua para separar por
filtracidn cualquier posible resto fangoso. Al edicionar-
se un poco de sal comin a la solucidn filtrads se separa

el hidrocloruro diazonico con muy buen rendimiento.

NOTA

Bs objeto de esta patente de invencidn que se
solicita »Procedimiento para la obtencidn de nuevos prepa-
rados dlazolcos», que se caracferiza v define por las rei-
vindicaciones siguientes, que constituyen su novedad y so-
bre las cusles ha de recaer le prozieded ¥y explotacién ex~-
cluslva:-

1. Procedinmlento pars 1lo obtencidn de »repara-
dos dlazoicos, caracterizado porque saleﬁmineralacidas de

,
los compuestos diazoicos de la formula general

Acyl-ITii- ~2i=a -0l
| X
en la cual x & y son halogen-elquil- o alcoxigrupos y en
la cual el resto acilico contiene un nucleo eromatico,
son tratedos con sal comin en sus soluciones acuosas.
2. Procedimiento pars la obtencidn de nuevos
preparados dlazoicos.

La presente memoria constz de seis hojas fo-



liadas v escritas a méq_uina POT unc sola carg.
Madrid, a 24 Septiembre de 1934.-

SOCIEDAD PARA La INDUSTRIA
QUDIcA EN BASILTA.-
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