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P A T E N T E

D E  '

I N V E N C I Ó N

a fa v o r  de la  SOCIEDAD PARA LA INDUSTRIA -QUÍMICA EN BASI- 

LEA, dom iciliada  en B asilea  (S u iza ) ,  por .."PROCEDIMIENTO 

PARA LA OBTENCIÓN DE NUEVOS PREPARALOS DI AZOICOS

MEMORIA DESCRIPTIVA

Los compuestos d ia z o ic o s  de la  formula genera l

5 en 1a cual x e y  son h a lo g e n - , a l q u i l - o  a lc o x ig r u p o s , y en 

la  cu a l e l  r e s t o  a c i l i c o  contiene un núcleo arom ático , 

han adquirido importancia en la  preparación  de ton a lida des  

s o l id a s  sobre la  f i b r a .  El diazoado de la s  aminas, que 

conducen a estos  compuestos d ia z o ic o s ,  no es siempre una 

10 operac ión  f á c i l , ,  de forma que es conveniente f a c i l i t a r  e l
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tra ba jo  a la s  t in to r e r ía s  o estamperías es ded ir  laborato  

r ío s  de estampados, poniendo a su d i s p o s ic ió n ,  no ya l a  

base de d iazoado, s ino  preparados d ia z o ic o s .  Estos prepa­

rados d ia z o ic o s  se ob tien en , como se sabe, por separación  

de lo s  compuestos d ia z o ic o s  de sus so lu c io n e s  porjfnedio de 

s a le s  m e tá lica s ,  con la s  cuales forman compuestos comple­

jo s ,  o por medio de á c id os  s u l fó n ic o s  arom áticos.

Abora se ha descubierto  que la s  s a le s  de á c i ­

dos m inerales de lo s  r e s p e c t iv o s  compuestos d ia z o ic o s  pue 

den obtenerse fá c i lm en te  en estado de exce len te  pureza y 

rendim iento, tratando simplemente con sal común. Bien que 

lo s  nuevos productos hayan s id o  p re c ip ita d o s  s in  la  ayu- 

‘da de e s t a b i l i z a d o r e s ,  estando luego presentes  en forma 

concentrada, r e s i s t e n ,  de un modo sorpren den te , a l  choque 

y al c a lo r .

Ejemplo..1

64 partes de peso de 4 - (1 * - m e t i l ; - f e n o x ia c e -  

t i la m in o -2 .5 -d im etox i- l -a ra in ob en zo l se pu lver izan  finamen 

te y se remueven bien con 1000 partes de volumen de agua 

a la  temperatura ambiente del cu arto . Se agregan 15 partes 

de peso de n itr ito /o ó d ico  . En e l esp a c io  de -§• hora se in ­

troducen a con tin u ac ión , y goteando, 60 partes  de v o lu ­

men de acido c l o r h íd r i c o  de 30;¿. Con la  d i s o lu c ió n  de la 

amina se produce e l  d iazoado . La so lu c ió n  d ia z o ica  f i l ­

trada se mezcla con 100 g de sa l  común. El h id ro c lo ru ro  

d e l 4 - ( l ’ -m e t i l j - f e n o x ia c e t i la m in o -C .S -d im e to x i - l -d ia z o -  

benzol se separa en forma de c r i s t a l e s  a m a r il lo s ,  f i l t r a n  

dose y secándose a 40 ° . También puede m ezc lá rse le  antes 

del secado, es d e c i r  todavía en estado húmedo con lo s  ma 

t e r i a l e s  a u x i l ia r e s  o a d ic io n a le s  t in tó r e o s  acostumbrados
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o con medios de d i lu c ió n  adecuados. Los c r i s t a l e s  a m a r - i l lo s  

de l h id ro c lo ru ro  son muy fácilm en te  so lu b le s  en agua,con 

re a cc ió n  neutra.

Ejemplo 2 .

66 pa rtes  de peso de 4 - ( l , - m e t i l ) - f e n o x ia c e -  

t i la m in o -2 . 5 -d ie to x i - l -a m in o b e n z o l  son diazoadas como en 

e l  ejemplo 1. El h id ro c lo ru ro  de la  base diazooda que se 

separa con un poco de s a l  común, en forma de c r i s t a l e s  

ligeram ente a m a r il lo s ,  se f i l t r a ,  y eventualmente d i s u e l ­

ve en agua t i b i a ,  separando por f i l t r a c i ó n  un p o s ib le  re_s 

to  fa n goso . Al a d ic ion a r  un poco de sal común a la s o ­

lu c ió n  f i l t r a d a ,  se separa e l  h id ro c lo ru ro  d ia zon ico  con 

buen rendimiento.

De un modo s im ila r  se procede, por e jem plo , 

con e l  fe n o x ia ce t i la m in o -2 .5 -d im e to x i  o d ie t o x i - l -a m in o -  

b e n zo l ,  e l  4 - ( l * -  o - 2 * - ,  ó -3 * - o l o r } - f e n o x ia c e t i la m in o -  

2 . 5 -d im etox i o d ie to x i - l -a m in o b e n z o l .

Ejemplo 5 .

25,6 partes  de l -a m in o -2 -m e to x i -5 -m e t i l -4 -b e n -  

zoil-arninobenzol en 200 p a rte s  de volumen de agua y 30 

partes  de volumen de acido c lo r h íd r i c o  de 30>¿ son d iazoa­

das con 2o partes de volumen de una s o lu c ió n  de n i t r i t o  

sod ico  de 40¿ a 5 -  10 ° . La s o lu c ió n  d ia z o ica  f i l t r a d a  se 

mezcla con 50 partes  de peso de s a l  común. El h id r o c lo r u ­

ro  de l l -d ia z o -2 -m e to x i -5 -m e t i l -4 -b e n z o i la m in o b e n z o l  se 

separa después de algún tiempo con buen rendimiento en 

forma de c r i s t e l e s  in c o l o r o s .  Estos últim os se f i l t r a n  y 

secan a 40 -  50°; son so lu b les  en agua con extra ord in a ria  

f a c i l i d a  d.

De un modo a n a lg g o , se procede, por ejem plo,
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con e l  l -a m in o -2 .5 -d im e to x i  o d ie to x i -4 -b e n z o ila m in o b e n z o l ,
á

e l  l -a m in o -2 -m e to x i -5 -c lo r -4 -b e n z o i la m in o b e n z o l , e l  

l -a m in o -2 -c lo r -5 -m e to x i -4 -b e n z o i la m in o b e n z o l , e t c .

Ejemplo 4.

75 • 28 ,1  partes  de l - a m in o - 2 .5 - d i c l o r - 4 - b e n z o i l -

aminobenzol en 200 p a rtes  de volumen de agua y 75 partes  

de volumen de a c id o  c l o r h íd r i c o  de 30$ son diazoados con 

20 partes  de volumen de una s o lu c ió n  de n i t r i t o  sod ico  de 

40$ a 30 -  35 ° . La s o lu c ió n  d ia zo ica  f i l t r a d a  se mezcla 

80 50 partes  de peso de s a l  común. El h id ro c lo ru ro  del

l - d i a z o - 2 . 5 -d ic lo r -4 -b en zo i la n tin ob en zo l se c r i s t a l i z a  rá ­

pidamente formando c r i s t a l e s  ligeram ente a m a r i l lo s .  Estos 

últim os se f i l t r a n  y secan  a 40 -  50°, son muy fácilm en te  

s o lu b le s  en agua.

85 Ejemplo 5.

27 .6  partes  de l -a m in o -2 -m e to x i -5 - c lo r -4 -b e n -  

zoilam inoben zol se pu lverizan  finamente y se mezclan r e ­

moviendo b ien  con 300 partes  de volumen de agua y 50 par­

tes  de peso de acido s u l fú r i c o  de 21$ a la  temperatura 

90 ambiente del c u a r t o . Se agregan 7 ,5  pa rtes  de n i t r i t o  s ó d i ­

co d isu e lta s  en 20 partes de volumen de agua. El s u l fa to  

del compuesto d ia z o ic o  se c r i s t a l i z a  rápidamente en f in a s  

agujas de c o lo r  b la n co , se f i l t r a  y eventualmente d isu e lve  

en agua, separándose por f i l t r a c i ó n  cu a lqu ier  p o s ib le  r e s -  

35 to  fa n goso . Al a d ic ion a r  a l  f i l t r a t o  s u l fa to  s o d ic o ,  se

separa e l  s u l fa t o  d ia zon ico  con rendimiento c a s i  cu a n tita ­

t i v o .

Ejemplo 6 .

28 ,4  pa rtes  de 4 - ( 2 ’ - m e t i l ) - f e n o x i la c e t i la m in o

100 -2 .5 -d im e t i l - l -a m in o b e n z o l  se pu lver izan  finamente y se
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£  diazoan coiao en e l  ejemplo 1 .  SI h id r o c lo ru ro  que con un 

poco de sa l  común, se separa en forma de agujas ‘blancas, se 

f i l t r a  y eventualmente d isu e lve  en agua para separar por 

f i l t r a c i ó n  cu a lq u ier  p o s ib le  r e s to  fa n goso . Al a d ic io n a r -  

105 se un poco de sa l común a la  s o lu c ió n  f i l t r a d a  se separa 

e l  h id ro c lo ru ro  d ia zon ico  con muy buen rendim iento.

N O T A

!

Es o b je to  de esta patente de in ven ción  que se 

s o l i c i t a  "Procedim iento para la  obten ción  de nuevos prepa­

rados d ia z o i c o s » ,  que se  c a ra c te r iz a  y d efin e  por la s  r e i -  

110 v in d ica c io n e s  s ig u ie n te s ,  que con stitu y en  su novedad y s o ­

bre la s  cu a les  ha de re ca er  la  propiedad y e x p lo ta c ió n  ex­

c lu s iv a :  -

1. Procedim iento paro lo  ob ten c ión  de prepara­

dos d ia z o ic o s ,  ca ra cter iza d o  porque sa le  ruinera la  cid as de 

115 l o s  compuestos d ia z o ic o s  de la  fórmula general

120

Acyl-T i,-Olí

x

en la  cual x  e y son h a lo g e n -a lq u i l -  o a lcox igru pos  y en 

la  cual e l  r e s t o  a c i l i c o  contiene un núcleo arom ático, 

son tratados con sa l común en sus so lu c io n e s  acuosas.

2. Procedim iento para la  ob ten ción  de nuevos 

preparados d ia z o ic o s .

La presente memoria consta de s e is  h o ja s  f o -
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A
l ia d a s y e s c r i t a s  a maquina por une so la  co ra .

Madrid, a 24 Septiembre de 1 9 3 4 .-

SOCÍEDAD PARA LA INDUSTRIA 
QUÍMICA EN BASURA.-

JP • Q • JAIME
P. F.

ISE'R  ̂ MIRALES
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