~ poot

PATENTE
DE

Iuvsncxé‘n ‘376215

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES POLIAZOI-
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MEMORIA DESCRIPTIVA
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b Se he encontrado gue se pueden preparar valiosos colo-
rantes poliazoicos metalizables, de la serie de las pirazolonas
de la férmule generel I
5. OH ' - Zn-KHeXeKH—Zn _
HS0,- 8 .Nﬂ-?a-co' ,/ \ ; j G-H(i-nsg-g-ﬁ:n_‘
NH- -k '
50, i y
Y
I
10. » en la cuel significan

X wn grupo -C0, =-CS, o uﬁ radical de eianuro,
Y un grupo elquilo, un grupo fenilo, el grupo carboxilo, o
un grupo carboxilo modificado, |
Z un redical bivalente de la férmila ~CgH,~; -NH-CO-CgH,-, §
15. ~CH=CH-CgH,- , en le cual puede ester, dado el caso, ulte-
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riormente substitufdo afn el radicel -CgH,~ ,

n un fndtce con el valor uno 6 cero,
B el radical de une diemina arométice tetrazotada polinuclear,
simple o compuesta, que aun puede estar ulteriormente substi-

tufde, y

A un componente de copulacién cualquiera, el cual asimismo puede

todavia contener grupos azo,

ei se copulae una cantidad molar de una diamine aromdtica poli-
nuclear tetrazotada sucesivamente, en cuslquier orden, en
medio débilmente dcido, meutro, o débilmente alcelino, por una
parte, con una centided molar de un componente de cognlacién
cualquiera que, ademds puede g¥n contener grupos azo, y con

una cantidad molar de un colorante monoazoico de la férmula

general II
%_-KH-X-NH-Z
OH » n , .
HSO- -§=H—C'}H—GO _/ L ,°°""H2
N- ~-N
| - L <5 |
Nee=C -~ Y

HOZ [ - ‘

Y II

en lacual X, Y, 2 y n tienen el significado arriba indiceado.

 Asimismo se obtienen los mismos colorantes poliazoicos meta-
lizables, 8i se copule la diamine aromédtica tetraszotada en medio
débilmente dcido, neutro, o débilmente alcalino, sucesivamente en
cualquier orden, por una parte, con una cantided molar de un compo-
nente de copulacién cualquiera, que asimismo pueden atlin contener
grupos azo, por la otrae, con una centidad molasr de une dipirazolons
preperade a base de dos moléculas de un derivado de la l-fenil-5-
=pirazolona de la férmula general III
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CHp - CO /

- (! _ K«’H-<:> III
en la owal Y, 2 y n tienen el eignificado arriba indica-
do, mediante condensacién con fosgeno, tiofosgeno o haluro

de cignégeno, haciéndose reaccionar con el azocolorante obte-—
nido de este modo, una ceantidad molar del compuesto diazoico
nitredo del écido l—amine-2-oxinaftalina-4-sulf6nico.‘

En temnto que el componente de copulacién A d€ una
solubilidad suficiente, se puedemproducir los nuevos coloran-
tes asimismo, a base de una mezcla de ambos colorantes amino-
azoicos; los cusles se obtienen, por un lado, de compuesto
diagoico nitrado del 4cide l—amino-2-oxinaf§alina-4-sulfénico,
¥y por el otro, de una diemine aromdtice tetrazotada, copulada,
sucesivemente en cuslquier orden, con la cantidad molar del
componente de copulacién cuslquiera A, y sendos derivados de
unea l-fenil-5-pirazolons de la férmula general III, si se
asccian dos moléculas de colorante aminoazoico con fosgeno,
tiofosgeno, o haluro de cianégeno, segtiin métodos conocidos.

Los radicales bivalentes 2Z , 0 respectivamente, los
grupos imino, pueden estar enlazados -como se da & entender en
las férmulas- en la posicién 3', o de preferencia, en posicién
4' del radical -l-fenilo del derivedo de la pirazolona. También
en los rediceles fenilo -0634- ‘de los eslebones de puente 2,
pueden estar los substituyentes en posicién-1,3, pero de prefe-
rencia en posicién-l,4. |

En los productos de condensacidén secundarios, de dos

moléculas de colorente eminoazoico y una molécula de haluro

'de cienfgeno, conviene substituir el tercer 4dtomo de halégeno,

negﬁh métodos usuales, por una aemine aromédtica, vg. por anilins.
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Las diamines arométicas polinucleares, sencillas o

compuestéa, adecusdas paras el procedimiento, por ejemplo, son:
los 4,4'-diaminocompuestos del difenilo, del difenilmetanc, del
difenilsulfuro, de la difenilamina, de la difenilsulfons, de
la difenilcetonsa, de la difenilurea, del eatilbeno, ademds

los 4-amin6-benzoilderivados del 1,3- y 1l,4-diaminobenzol, -
0 de los diaminocompuestos, arriba enumerados, u otros més.
Las referidas diaminas pueden llevar, desde luegc, en los
anlllos arométicos, todavia otros substituyentes méds, vg.,
grupos alquilo, -helégeno, -hidroxilo, -slcoxi, -acilamino,
-carboxi, -dcidosulfdnicos, etec. |

' Los componentes de copulacién A propios (en la
Pérmule i), éon, veg., los enoles aptos para la copulacién,

los hidroxi-, amino-, ﬁidroxiaminocompuestos eromidticos, aptos
para le c¢opulacidn, enfre los cuales se denomina como tipos,
entre otroe: las 5-pirazolonas, el 1,3-dieminobenzol, el édcido
2-gminonaftalina-3-carboxilico, el dcido 2-oxibemzoico, el
édcido 2-oxi-naftalina-6-sulfénico, el dcido 2-amino-5-oxinafta-
line~7-sulfénico, el dcido 2-emino-8-oxinaftelina-6-sulfénico,
el 4cido l-amino-8-oxinaftalina-2,4-disulfdénico. Naturalmente
se entienden asimismo por hidrcxiaminocompuestoé erométicos
aptos para la copulacién, los derivados modificados en el
nitrégeno, como vg., los dcidos 2-benzoil-emino-, 2-fenilamino-,
2-(3*-carboxifenil)-amino~, 2-(4'-oxi-3'-carboxifenil)-amino-
~5-o0xinaftalina-7-sulfénico, etc. Asimismo entren en consi-
deracién, azocompuestos aptoé para la copulasién, como por

ejemplo, el coloresnte monoazoico de la amida de dcido 2-amino-

-l-oxibenzol-4-sulfénico diazotado, y 1,3-dioxibenzol, o los

oolorentes monoazoicos de dcidos 2-aminobenzoicos, o dcidos

5-amino-2-oxibenzoicos, diazotados y copulados en medio dcido,
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y écido 2-amino-5-oxinaftalina-7-sulfénico, o azocolorantes de
cantidades molares de diazocompuestos aromdticos y dipirazolo-
nas, los cuasles estdn preparados a base de aminoderivados de

l-fenil-5-pirazolonas de la férmula general III, por condensa-
cién con fosgeno, tiofosgeno, o haluro de cianégeno. E1 compo-

nente de copulacién cualquiera A, puede gsimismo ser, perti-

" cularmente, un colorante monoazoico del diazocompuesto nitrado

del 4cido l-amino-2-oxi-naftalina-4-sulfénico y una de tales
pirazolonas.

Segdn resulta de lo que acabamos de exponer -todo lo
cuel es solamente a t{tulo de indicacién de camino- el nuevo
procedimiento es muy variado: suministrendo colorantes de
tono anaranjade, rojo, rojo Burdeos, marrén y violeta parduzco,
los cusles, de ordinario, poseen buena afinidad para la fibra
celulésica. Por tratemiento éon;medios que ceden metales,
pueden ser transformados,segin métodos conocidos, en los com-
puestos metélicos complejos. Son especialmente valioscs los
compuestos de cobre complejos, debido & su muy buena solidez
@& la accién de le luz. El tratamiento con cobre se puede rea-
lizar, como es sabido, vg.: con s&ltato de cobre en bafio
neutro, o débilmente acético, o en presencia de tartratos
alcalinos en bafio ligeramente alcalino. Los colorantes, con
frecuencia, pueden ser asimismo transformados en substancia,
segin procedimientos conocidos, en medio 4cido, neutro, o alca~-
lino, con los compuestos de cobre usuales, en los compuestos
de comple jo cuprico. Por el tratamiento de las coloraciones con
seles de cobre, se mejora frecuentemente, aparte de la solidez
a la luz, también la resistencia a los dlcalis y a la humedad.
Por un tratamiento ulterior de las oocloraciones gue contienen

cobre, con otras sales de metales que formen complejos, Vvg.,
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por tratamiento posterior con sales crémices, muchas veces

se puede mejorar ain la solidez a la humedad.
Los siguientes Ejemplos reproducen unas cuantas formas
de ejecucién del procedimiento, aunque sin limitarlo de modo

alguno. Donde no se hace observacién aparte, cuando se indioca

"partes" son "partes en peso", y las temperaturas centigrados.

EJEMPLO 1.

- 24,2 partes de 4,4'-disminodifenilurea son tetrazota-
das en disolucién clorhidrica, con 13,8 partes de nitrito sédi-
co, copulédndose el compuesto tetrazoico, amortiguado a reaceién
débilmente dcida sl congo, en medio bicarbonatado, con 139,8
partes de colorante monoazoico, obtenido por copulacién unila-
teral de dcido l-amino-6-nitro-2-oxinaftelina~4-sulfénico
diazotedo con la urea de la 1-(4'—aminofenil)—3-met11—5-pira~
z0lona. Para completar la copulacién, se adiciona luego; &
gotas, una solucién acuosa de sosa, a temperatura ordinarie
de ambiente, hasta que la solucién de copulacién acusa una
marcade indicacién elcalina brillante. Después de terminada
la copulacién, se precipita el colorante mediante sal, fil-
tréndolo y secéndolo. Constituye un polvo oscuro, que se
disuelve en el agus con un color rojo, y en écido sulfdrico
concentrado con un color naranja, y que tifie fibras celulésicas
eﬁ matices rojo-parduzcos, que se transforman,por tratamiento
ulteriérﬁcon sales de cobre, en un rojo de buena solidez a
la humedad y a la lusz.

Se obtienen colorantes de propiedaedes similares, si
se emplea, en lugsr de la 4,4'-disminodifenilurea, las
dieminas 4,4'-diaiinodifenilo, 4,4'-dlemino~difenilmetano,
4,4'-dieminodifenil-sulfona, 4,4'-dismino-difenilsulfuro,
4,4'-3diaminodifenilamina, &cido 4,4'-diaminoeatilben-z,2'-disu1-
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EJEMPLO 2.

52 partee de urea de éster etilico de 4cide 1-(4'-
-aminofenil)-5~pirazolona~3-carboxflico, son unides en'solu-
cién de sosa alcalina con el producto intermedio, preperado
del oompuesto tetrazoico de 18,4 partes de bencidina y 13,8
partes de Acido salicilico, al producto de copulaeién unilate-
rel. Cuando ya no se aprecias ningin diazo de productc interme-
dio bencidine-dcido salicflico, se sigue copulando en el mismo
medio de sosa alcalino, con 29,5 partes de 4cido l-diazo-6-
-nitro-2—oxi-néftalina-4-sulfdnico. El nuevo colorante trisa-
zoico es precipitadoc mediente sal, aislado y secado. Consti-
tuye un polvo oscuroc, gque se disuelve en agua con un color
merrén-rojizo, y en dcido sulfdrico concentrado con un rojo
intenso, y que tifie fibras celulésicas procedentes del bafio
neutro de sal de Glauber, en matices rojo-parduzcos. Por tra-
tamiento posterior con sulfato de cobre, se origina un tono
emaranjado, gue acuse muy buenas solideces totales.

El mismo eoclorante puede, asimismo, constituirse
mediente copulacién del producto intermedio dcido 6-nitro-
-l-gmino-2-oxinaftalina-4-sulfénico diazotado — —p dipirezo-
lonuree con el producto Intermedio de benéidina tetrazotada
con la cantidad molar de dcido salicflico. Si se substituye la
urea del éster etflico del &cido 1-(4'~aminofenil)~5-pirazolo-
na-3-carboxilico, por las ureas de 1—(3'-aminofenil)-B-metil-
-5-pirazolonsa, 1-(4“-aminobenzoil-4'-éminofenil)-3-metil-5—
-pirazolons, 1-fenil-(4'—fen11-4"-aﬁino)-3-mntil-5-p1razolona,
éoido l-fenil-(4'-estiril-4"-amino)~3-metil-5-pirazolona-3',2"-

-disulfénico, se obtienen colorantes con propiedades similares.
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28,4 pertes de écido l-amino-6-nitro-2-oxinaftaelina-
~4-gulfénico son diazotedes y copuledas con 64,2 partes de la
uree de la l-(4"-amino-benzoil-4'-aminofenil)-3-metil-5-pirazo-
lona para formar el producto intermedio monoezdico unilateral.
Una vez terminada le copulaeién, se sigue copulendo en solu-
cién de sosa elcaline con el producto intermedio, obtenido
por copulacién de un compuesto de tetrazonio de 24,4 partes
de 4,4'-diamino-3,3'~dimetoxi-difenilo con 37,5 partes de
cido 2-(4'-oxi-3'-carboxifenil y-amino-5-oxinaftaling-7-sulfé-
nice. E1 nuevo coiorante trisazoico, une vez secado, representa
un polvo oscuro, que se disuelve en agua con un color violeta,
en dcido sulfdrico concentradc con un color violeta'griaécee,

y que tifie algodén y fibras de celulosa regensrade del bafio
neutro de sal de Glauber, en matices de un eolor violete-parduz-
¢o, cuya solidez e le humedad y a la luz es mejorada conside~
rablemente por el tratamiento posterior com sales de cobre.
81 se emplee en lugar del decido 2-(4'-oxi-3'-carboxifenil)-
-nmino-S-oxi-naftalina—?-sulfdnioo, el écidd 2-benzoilemino-,
2-fenilamino-5-oxinaftaline~-7-sulfdénico, o los colorantes
monoezoices, obtenidos por copulacién écida de dcido 2-amino-
benzoico, o doido S-amino-2-oxibenzoico diazotados con &cido
2-gnino~5-0oxinaftalina-T-sulfénico, se obtienen colorantes
simileres. ’
EJEMPLO 4.

18,4 pertes de bencidine son tetrezotadas en solucién
clorhidrica, con 13,8 partes de nitrito sédico, y copulsdas
en solucién ecética con una disolucién acucse, écida al torna-
sol, de 31 partes del colorante moncazoico £cido 2-amino-l-

-oxibenzol-4-sulfénico ——P resorcina. Después de varias ho-
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ras queda termineda la formacién del producto intermedio.

Buego se mezcla con una solucién neutra de 21,9 partes de doi-
do 1-(4'-eminofenil)-5-pirazolona-3-carboxilico, adiocionando
seguidemente, a gotas, poco a poeco, 10 partes de bicarbonato

sédico en 200 pertes de agus. Después de terminsda la copula-

'cién, es aislado el nuevo colorante trisazoico, acogiéndose

nuememente en agua, puesto con sosa a alcalinizacién mercada-
mente brillente, y condensado con fosgeno y el colorante
amincazoico, obtenido a base de 29,5 partes de écido l-diazo-
-6-nitro-2-cxinaftalina-4-sulfénico y 21,9 partes de dcido
1-(4'-aminofenil)-5-pirazolona-3-carboxilico, hasta que fa

no se aprecisn grupos amino libres. El colorante dipirazolonu-
reico asimétrico que se ha formado, es precipitado con sal,
eislado y secado. Constituye un polvo oscuro, gque se disuel%e
en agua con un color rojo-perduzco, y en fcido sulfurico con-
centrado con un color.rojo-violécéo, y tifie fibras celulésicga
en matices de un rojo-parduzco. Por tratamiento posterior con
eales de cobre, se mejoran notablemente las solideces a la
humeded y a la lusz.

Si se copula el producto intermedio bencidina —
(resorcina €—————— dcido o-aminofenolesulfénico), con el colo-
rante monoazoieo, obtenido & base de écido nitrodiezoico y la
ures del dcido 1-(4'~aminofenil)-5-pirazolone-3-carbox{lico,
se lleBa a obtener el mismo colorante.

EJEMPLO 5.

28 partes de 4,4'-dioxi-3,5'-diamincdifenilsulfona,
son tetrazotsdas en disolucién clorhfdrica, con 13,8 partes
de nitrito sédico. Bl tetraszocompuesto,amortiguado con sosa
hasta la desaparicién de la reaccién dcida al congc, es copu~

lado en medio de sosa alcalimo, con 139,8 partes de colorante



monoazoico de diazocompuesto nitrado de 4cido l-amino-2-oxi-
-naftaline-4-sulfénico y urea de la'l-(4;-aminefenil)-3-
-metil-5-pirazolona. Seguidamente se agifg durante unas cuantas
horas, a temperature ambiente. Después de terminade le copula-
5. ¢ién, el colorente es precipitado con segl comdn, filtrado y
secade. Constituye un polvo oseuro, que se disuelve en agua
con color marrén, en dcido sulférice concentrado con eolor
neranja, y que tifie fibras celulésicas en matices marrones,
convirtiéndose por tratamiento posterior con sales de cobre,
10. en un rojo snergujado, de muy buena solidez a la luz y e la
| humedad. |
S8e obtienen colorantes de propiedades similares, si
se emplea, en lugar de la 4,4'-dioxi-3,3'-diaminodifenilsulfona,
una cantidad correspondiente de le 4,4'-dioxi-3,3'-d1aminodi£en§
15. cetona, 6 de 4,4'-diamino-3,3'-dioxidifenilo. '
 EJEMPLO 6. ' |
k 18,4 partes de bencidina son tetrazotadas en disolu-
cién clorhfdrica, con 13,8 partes de nitrito sédico, y copula-
das en solucidén bicarbonatada con 69,9 partes del colorante
20. monoazoico, obtenido por ocopulacién unilaterel de édecido
l-amino-6-nitro-2-oxiraftelina-4-sulfénico diazotado, con la
urea de la 1-(4'-aminofenil)-3-metil-5-pirazolona, pare formar
el preducto intermedio. Una vez terminada la copulacién, se
edicionan 73,4 partes de colorante monoazoico, obtenido por
25. copulacién unileteral de dcido 2-emino-l-oxinaftaline-4,8-
~disulfénico diazotado con la urea de la 1-(4'-aminofenil)-~
~3-metil-5-pirazolona, completando la copulaeién por adiecién,
‘e gotas, de una disolucién de sosa, hasta que se presente la
reaccién alcalina marcaﬁﬁmsnte brillante. E1 colorante es pre-

30. eipitado con sal comﬁn, filtrado y seceado. Constituye un polve



10.

20.

25.

30.

-11 -

40218

oscuro, qué se disuelve en agua con un color rojo-perdumzco,

y en dcido sulfirico concentrado con un color naranje, y gue

tifie fibras celulésicas en matices de un rojo-parduzeco, gue

se transformen, por tratemiento ulterior con sales de cobre,

en un rojo de buena solidez a la humedad y a la luz.

Cuadro

—_—

! Colorante monocazoi~ Matiz de la
co de diazocompues-| 3igming A = cualguier eoloracién
%o nitredo del dei-f gromftica componente |cobreada
: naftaline-4-sulfé- eién celulésicas
| nico y dipirazolonal ‘
siguiente segin
Férmule II
1 Uree de 1-(3'-emino-| 4,4'-diaminodi]| Acide 2-oxiben-| enaranjado
fenil)-3-metil-5~-pi-| fenilo zoico
razolons
| +
2 uree de 1-(4'-emino-| dcido 4,4'-dis| decido nitroﬁ§al rojo
fenil)-3-metil~5-pi-| minodifenil-3,| zoico urea
razolona 3t-dicarbox{li| de 1-(4'-amino-
co fenil)-3-metil-
-5-pirezolong/
3 " " L] éeide 4 ’ 41 -—dig._ " " n
minodifenil-
-urea-3,3'—dicéga
boxflico
4 n " L] 4 . 4 ] _di amino_ it o "
-3%,3'-dimeto-
xidifenilo
5 urea de l-(4t'-amino-| dcido 4,4*'-died " " u
fenil)-3-fenil-5-pi-| minodifenil-33
razolona Zt-dioxiacéti-~
co
6 tiourees de 1-(4'- 4,4'-diemino- | dctdo nitfodia- "
-gmincfenil )-3-fe- difenilo zoico io-
nil-5-pirazolons urea de 1-(4'~
eminofenil)~3~
-metil-5-pira-~
zoloq$7
(+)'Acido nitrodiazoico = diazeocompuesto nitrado del

écido l-amino-2-oxi-naftalone-
—4-gulfénico; véase columna 2.
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Colorante monoazol-
: Matizg de la
oo de diazocompuesto — Amal
nitrado del dcido dismina A = cualquier | coloracidn
ye| l-emino-2-oxinafte— aromética g P cobreaca
. e copula- sobre fibras
-1ling-4-sulfénico y eién celdlésicas
dipirazolona siguien- ‘ a
te segtn Pérmula II
7 [urea de la amida del [#4cido 1-(4'-ami-|3-metil-5-pira-| enaranjado
écido 1-(4'-aminofe- |nobenzoil-amino)|zolona
nil)~5-pirezolona-3- | -~4-aminobenzol-r
-carbox{lico -3-carboxilico
8 " " ' " l1-(p'-sulfofe- "
nil)-3-metil~
s -5~-piragzolone
9 |urea de édcido 1-(4"- " 3-metil-5-pira- "
[ —aminobenzoil-4'- golonea
b eminofenil)-5-pirazo- |
lona-3-carboxilico
10 |urea de l-fenil-(4'- " 1-(p'-sulfofe- n
b b--fenil-4"-am1no)-3— nil)-3-metil-
~metil-5-pirazolona =-5-pirazolona
11 |urea de dcido 1-fe- [é&cido 1-(3'-amil, fcido mitrodis-| rojo
s nil-(4'-estiril-4"- nobenzoil-amino)| zoico —p/urea
~amino)-3-metil-5-~ ~4-gminobenzol-' de deido l-fe-
| -pirazolona-3',2"- -3-carboxflico | nil-(4'-esti-
-disulfdénico . ril-4"-agmino)-
3 ! -3-metil-S5=-pira-
zolong-%t-2"-di~
sulfénice/
)12 |urea de éster eti- 4,4'-diamino-2,} écido nitrodia- "
lico del decido 1- - 2',5,5'-tetrame-{zoico —p Jurea
-(4'-aminofenil)- toxidifenil-ureajde éster etflice
~5-pirazoleona~3- del fcido 1-(4'-
p -carboxflico -eminofenil)-5-.
-pirazolona-3-
| -carboxilic ‘g;
|l3 " L 4 ' 4 'wdiamino-2 3 " "
2, ,5,5'-"58'tr30-
toxidifenil-urea
14 |urea de 1-(4'-amino- 4,4'-diaminodi£é dcido 2-oxinaf-| rojo par-
fenil)-3-metil-5~-pi~ |nilo -'taling~-6-sulfé- dugco
ragolona nieco
15 " " " édcido 2-(3t'-car+ violeta
boxifenil)-emi-{ perduzeco
no~5-oxinaftali-
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Colorante monoazol-
co de diazecompuesto
nitredo del dcido
l-amino-2-oxinafta-
lina-4-sulfdénico y

dipirazolone siguien-
}te segin Féraula II

diamine
aromatica b

cuslquier
componente
de copula- )
cién

Mabiz de
la colo-
racién
cobreada
gobre fi-
bras ce-
lalési-
cas.

16

17

18

19

20

21

22

23

24

'prodncte de condensa-

cién:eloruro de cia-
négeno + 2 moles de
l-(4'-aminofenil)-3~
-metil-5-pirazolona
+ 1 mol de anilina

urea de l1l-{(4'-amino-
fenil)-3-metil-5-pi-
razolons

urea de 1-(4'-amino-
fenil)-5-pirazolona-
=3-carboxilico

urea de l-(4'-amino-
fenil)-3-metil-5-
-piraezolona

urea de dcido 1-(4%-
-~aminobenzell-3't- .

-aminofenil)-s;gira-
zolona-%-carboxilico

3t-digulfénico

nobenzoilamino)-

4,4'-diaminodi-~
fenilo

.}les de 1-(4'-amine-

dcido 4,4'-dia-
minodifenil-3'~
-sulfdénico

deido 4,4'-dia-
minodifenil-3,

dcido 4,4'-dia-
-3,3-dléulfénic

deido 1-(3%~ami-
nobenzoil-amino]
—4-gninobenzol-
-3-sulfdénico

écido 1-(4*-ami!
nobenzoil-amino)
-4f—gminobenzol -
~3-gulfdénico

4,4'-dlaminodi-
fenilo

minodifenil-ure?
o

dcido 1-(4'~amid

-4-gminobenzol-
-3-carbvoxilico

écido nitrediazoicol
praoducto de co

densacién: cloruro -

de cianfgeno + 2 mo-

fenil)-3-metil-5-
-pirazelona + 1 mol
de anilina

deido nitrodiazoico
———3 /Urea de 1-
~(4'-aminofenil)-
=F-metil-5-pirazo-
lona/ ,

-

anida de dcido 2-
-amino-l-o0oxibenzol-
-4-sulfébnico
l,3-dioxibenzol

deido 2-aminonafta-
lina-%-carboxilico

anilide acetogcé- |
tica :

roejo

rojo
parduz-
co




Como es natural, queda sobreentendidc que la protec-
cién que se recaba péra la invencién, no éueda limiteda a lo8
Ejemplos de ejecucién prdctica indicados en la descripeién,
pues la proteccién se extiende a todas aquellas formas equiva-

5. lentes bassdae en la solucién lograda por el invento.

NOTA

Hecha la descripcién del presente invento, se hace
constar que esta solicitud se acoge a la prioridaed de la paten-
te N2 7815, depositeda en Suiza en fecha 27 de Diciembre

- de 1945, y se declaran como nuevas y de propia invencién,
< * 10, las siguientes reivindicaciones:
1#.- Procedimiento para le preperacién de colorantes

poliazoicos de la serie de las pirazolonas, de la férmula

general I
anNH-X—KH-Zn
15, QH
' 3803-‘ . .n=u.ea_go\ ) /OG-HG-NgK-B-H=H-A
| < o
Hoz elzﬂ N:C:
Y I b 4
20. en la cual significan

X wun grupo -00, -CS, o un radical de cianureo,
Y un grupo algquilo, un grupo femilo, el grupo earboxilo,
0 un grupoe carboxilo modifieado,
Z un radical bivalente de la férmula -CgHy~ » -BH-CO-CgH4- »
25. -CH=CH—66ﬁ4— s+ en la cual el radical -6634- puede eventusl-



-15 -

Ej‘,

mente estar, nlterierﬂazii Zﬁn, éubstitu:[&o,
un Iindice oon el valor uno 6 éaro,

B el radical de une diemina arométice tetrazotade poclinwelear,
-aencilla o compuesta, qub puede estar es¥n ulteriormente subs-

5. titufdo, y o

A un componente de copulacién cualguiera, el cual puede ademés

contener adn grupos azo,

caracterizado porque se hace reaccionar un dieminocompuesto aromé-
tico polinuclaar tetrazotado cuslguiera, sucesivamente en cuslguier
10. érden, por une parte, con un colorante monoaszoico de una cantidad
moler del diezocompuesto nitrado del 4cidc l-amino-2-oxinaftalina-
-4-gulfénico y un producto de condensacidn de does moléculas de un
derivado de la l-fenil-5-pirazolona, el cusl contiene enlazadocs un

grupo amino primario, aromidticamente enlazedo, en posicién-3* §

15: -4t del radicel l1-fenilo, directamente o sobre eslabones de-puente
’ del grupo de los radicales -CgHy— » -EH-CO-06H4-,~ é CH=CH-CgH,
en el cual el grupo -06H4— eventualmente puede adn estar substi-
tufdo, y fosgeno, tiofosgeno, o hasluro de cianégeno, y, por otra
parte, con otro componente de copulacién cualquieras, el cual pueden
20. ademés, contener aidn Rrupos azo.
2.~ Procedimiento para la preparacién de colorantes poli-
ezoicos de la serie de las pirazolonas, segin la reivindicaecién 18,
caracterizado porque se hsce reaccioner un diaminocompuesto aromdti-
co polinuclear tetrazotado cualquiersa, sucesivamente en cualquier
25. orden, con uneg cantidad molar de un componente de copulaecién cusal-

quiera, el cual ademés puede contener aun grupos azo0, y con un
producto de condensacién de dos moléculas de un derivado de la
l-tenil-ﬁ-pirazblona que contiene enlazado un grupo amino primerio,
eromdticamente engarzado, enm posicidén-3' 6 -4' del radical l-femnilo

30. directamente, o sobre eslabones de puente del grupo de los radica-



5.

10.

15¢

20.

25.

.

les —6634- ' -NH-GO-CGH4- s, 6 -OH;CH-06H4- s, en el cusl el
grupo -06H4— puede ain estar, eventueslmente, substitufdo, y fosgeno,
tiofosgeno, o haluro de ciandgemo, ¥ que se copula el colorante
poliazoico asf{ obtenido, avn con una cantidad molar delvdiazocomr
puesto nitrado del dcido l-amino-2-oxinaftalina-4-sulfénico.

38.~ Procedimiento para la preparscidén de colorantes
poliazoicos de la serie de las pirazolonas, caracterizado porgue
se condensa la mezcla de los dos colorantes eminoazoicos que se
obtienen, por una parte, a base de diazoecompuesto nitrado del
édocido l-emino-2-oxinaftalina-4~sulfénico, y por la otra parte, de
ung diemina aromética polinuclear tetrazotada, un componente de
copulacién cualqniefa que,vaeimiamo, puede contener grupos azo,

Yy sendas cantidadees molares de un derivado de la l-fenil-5-pirazo-
lona, conteniendo un grupo emino primario, arométicamente engarzado,
en posicién-3' 6 -4' del radical l-fenilo, directamente o sobre

un eslabén de puente del grupo de los radicales -36H4-,

-NH~CO0~CgH, -, é -CH=CH-C¢H,-, en el cual el grupo ~CgHy~ avn

puede estar substitufdo, con fosgemo, tiofosgemo, o halure de
cienégeno, hasta ls deé%arieién de los grupos emino primarios.

48.- Procedimiento pera la preparacidén de colorentes
poliazoicos de le serie de las pirazoloneas.

Segin se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de diez y seis hojas, foliadas y escritas
a mdquine por una sola cera.

Madrid, a 26 de Diciembre de 1946.-

J R, GEIGY A.G.
JAING, ICERN

pP.t. P P %‘,\ )
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