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D E
I N V E N O  1- 6 N 946

p or "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE NUEVOS MONOAZOCOLORANTES 
DE LA SERIE DE LAS PIRAZOLONAS", a fa v o r  de l a  f irm a  s u iz a  CIBA 
S o c ié té  Anonyme, d o m ic ilia d a  en B a s ile a  (S u iz a ) .

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha encon trado  que se l l e g a  a l a  o b ten c ió n  de nuevos y 
v a lio s o s  m onoazocoloran tes de l a  s e r i e  de l a s  p i ra z o lo n a s , s i  se 
copu la  un diazocom puesto de una amina de l a  fó rm ula  g e n e ra l

5. CCOR
-NHg

10.
en l a  cu a l X s i g n i f i c a  un grupo de. amida s u l f á c id a  que se  encuen­
t r a  en p o s ic ió n -p  con re s p e c to  a uno de l o s  grupos -C00H y -NHg. 
con una p ira z o lo n a  de l a  fó rm ula  g en e ra l
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en l a  cu a l s ig n i f i c a n
R un r a d ic a l  arom ático  de l a  s e r i e  de l o s  beaz<
Z un grupo de amida s u l f á c id a ,
determ inando a l  e fe c to  l a s  m a te r ia s  de p a r t id a  de modo que, por lo  dosmenos, uno de lo s /g ru p o s  de amida s u l f á c id a  que se  en cu en tran  en
l a  m o lécu la  d e l c o lo ra n te , con tenga un r a d ic a l  h id ro c a rb u ro  engarza­
do con e l  átomo de n i tró g e n o , que lo s  r a d ic a le s  h id ro c a rb u ro  de* 
ambos grupos de amida s u l f á c id a  contengan ju n to s  a lo  sumo $ átomos 
de carbono, y que l a s  m a te r ia s  de p a r t id a  -p re sc in d ie n d o  d e l únido 
grupo c a rb o x ilo  d e l  componente de d ia z o ta c ió n -  no contengan n i  
grupos c a rb o x ilo  n i  grupos s u l f á c id o s .

Las am idas 2 -a m in o b e n z o l- l- á c id o -c a rb o x íl ic o - s u lf á c id a s  que 
en e l  p re s e n te  p ro ced im ien to  s irv e n  de m a te r ia s  de p a r t id a ,  c o r r e s ­
p o n d ien te s  a l a  fórm üla a n te s  c i t a d a ,  pueden co n te n e r e l  grupo de 
amida s u l f á c id a  en p o s ic ió n -4 , 6 de p re f e r e n c ia  -5 . E s ta s  combina­
c io n es pueden p re p a ra rs e  conform e a  m étodos en s i  co n o cid o s, t r a n s ­
formando por ejem plo un c lo ru ro  2 -c lo ro b e n z o l- l - á c id o - c a r b o x i l ic o -  
- 4 - ,  ó - 5 - s u l f á c id o ,  con am oniaco, o con una amina p r im a r ia  o 
secu n d a ria  c o rre sp o n d ie n te  a  l a s  in d ic a c io n e s  que an teced en , s u b s t i ­
tuyendo en e l  p ro d uc to  de tra n s fo rm ac ió n  o b ten id o  e l  átomo de c lo ro  
por e l  &rupo -NHg-. Las am idas 2 -a m in o b e n z o l- l-á c id o -c a rb o x I lic o -  
- 4 - s u l f é c id a s  pueden asim ism o p re p a ra rs e  p o r c a len ta m ien to  de amidas 
l - n i t r o - 2 - m e t i lb e n z o l - 5 - s u l f á c id a s  en medio que con tenga h id ró x id o  
a lc a l in o .

A t i t u l o  de ejem plo de l a s  am idas 2 -a m in o b e n z o l- l-á c id o -c a rb o x I-  
l i c o - s u l f é c id a s  que pueden em plearse  en e l  p re s e n te  p roced im ien to  
domo su b s ta n c ia  de p a r t id a ,  y o b te n ib le s  con a r re g lo  a l o s  d a to s  
d e l p á r r a fo  a n t e r io r ,  se  c i t a n  l a s  s ig u ie n te s :
Acido 2 -am inobenzol-5-am ida s u l f á c id a - l - c a r b o x i l i c o ;
ác id o  2-am inobenzol-5-am ida s u l f á c id o m e t i l i c a - l - c a r b o x i l i c o ;
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3 0 - p r o p ila m id a s u lácido  2 -a m in o b e n z o l-5 - is o -p ro p ila m id a s u lfá c id a - l-c a rb o x Í lic b ;  

ác id o  2 -a m in o b e n z o l-5 -n -p ro p ila m id a s u lfé c id a - l-c a rb o x il ic o ;  
ác id o  2 -a m in e b e h z o l-5 -n -b u tila m id a su lfá c id a - l-c a rb o x Í lic o ; 
á c i  do 2-am inobenzo l- 5- d i - i  so - p ro p ilam i d a su l f  áo i d a -1 -  ca rb o x l l i  co ; 
ác id o  2 3 a m in o b e n z o l-5 -d i-n -b u ti la m id a s u lfá c id a - l-c a rb o x Í lic o ;  
á c id o  2 -a m in o b e n z o l-5 -n -h e x ila m id a su lfá c ld a - l-c a rb o x Í l ic o ;
 ̂ac id o  2 -am inobenzo l-5 -is o -a m ila m id a s u lfá c id a -1 -c a rb o x i l ic o ; 

'"acido 2 -a m in o b e n z o l-5 -c ic lo h e x ila m id a s u lfá c id a - l-c a rb o x il ic o ;  
ác ido  2 -a m in o b e n z o l-5 -b e n c ila m id a su lfá c id a - l-c a rb o x ilio o ; 
ác ido  2 -a m in o b e n z o l-5 -a n i l id a s u lf á c id a - l - c a rb o x I l ic o ;
""acido 2 -a m in o b e n z o l-5 -N -m e ti la n i l id a s u lfá c id a - l- c a rb o x il ic o ;  
ác ido  2 -a m in o b e n z o l-4 -n -b ú ti la m id a s u lfá c id a - l-c a rb o x il ic o ;  
ác ido  2 -a m in o b e n z o l-4 - is o -p ro p ila m id a s u lfá c id a - l-c a rb o x Í Í ic o .

En l a s  p ira z o lo n a s  de l a  fó rm ula  g e n e ra l

HO
^ C -N -R -ZHC\ C=N

!CHg

que ig u a lm ^ ite  s i r v e n  de m a te r ia s  de p a r t id a ,  puede l l e v a r  e l  
r a d ic a l  R aún o tro s  s u b s t i tu y e n te s  más. como p o r ejem plo: grupos 
a lq u i lo ,  p a r t ic u la rm e n te  grupos m e t i lo ,  átomos de halógeno como 
c lo ro , grupos n i t r o ,  grupos a lc o x i ,  e t c .  T a le s  p ira z o lo n a s  son 
o b te n id a s  d e l modo u s u a l , vg. a base de á s t e r  a c e to a c é t ic o  y a r i l -  
h id ra c in a s  que se  d e r iv e n , po r ejem plo , de l a s  s ig u ie n te s  am inas: 
Amida 3 -a m in o b e n z o l- l- s u lfá c id a , m e tilam id a  3 -a m in o b e n z o l- l-á c id o - 
- s u l f ó n ic a ,  n -p ro p ila m id a  3 -a m in o b e n z o l- l- s u lfá c id a , i s o - p r o p i l -  
amida 3 -a m in o b e n z o l- l- su lfá c id a , n -b u tila m id a  3-am inobéBZO l-i- 
- s u l f á c id a ,  d ie t i la m id a  3 -a m in o b e n z o l- l- s u lfá c id a , a n i l i d a  3-am ino­
b e n z o l - l - s u l f á c id a ,  N - e t i l - a n i l id a - 3 - a m in o b e n z o l - l - s u l f é c id a ,  amida30
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3 -a m in o -4 -m e ti lb e n z o l- l- s u lfá c id a , amida 3 -a m in o -4 -c lo ro b e n z o l- l-  
- s u l f á c id a ,  amida 4 -a m in o b e n z o l- l- s u lfá c id a , is o -p ro p ila m id a -4 -  
-a m in o b e n z o l- l- s u lfá c id a , iso -p ro p ila m id a -3 -a m in o -4 -m e til-b e n z o l-  
- 1 - s u l f á c id a ,  e t i la m id a  3 -a m in o -4 -c lo ro b e n z o l- l- s u lfá c id a .

Según l a  in v e n c ió n , ta n to  e l  componente de d ia z o ta c ió n  como 
asimismo l a  p ira z o lo n a , condenen sendos g rupos de amida s u l f á c id a .  
Por lo  menos uno de e s to s  dos grupos de amida s u l f é c id a  c o n tie n e  
un r a d ic a l  h id ro c a rb u ro  engarzado a l  átomo de n itró g e n o . Pero 
tam bién puede e s t a r  ocupado más de uno de lo s  s i t i o s  s u b s t i t u ib l e s ,  
de l a  t o t a l i d a d  de lo s  cu a tro  que e x is te n  en ambos grupos de amida 
s u lf á c id a ,  por r a d ic a le s  h id ro c a rb u ro .

Como r a d i c a l e s  h id ro ca rb u ro  e n tra n  en c o n s id e ra c ió n  -como 
r e s u l t a  v i s i b l e  de l a  r e la c ió n  in d ic a d a  a n te r io rm e n te  de p o s ib le s  
m a te r ia s  de p a r t id a -  norm ales y ra m if ic a d o s  r a d ic a le s  a lq u i lo ,  
r a d ic a le s  c i c lo a lq u i lo ,  r a d ic a le s  a ro m ático s  de l a  s e r i e  de lo s  
b en z o le s , y r a d ic a le s  a r a lq u i lo .  Los r a d ic l a e s  h id ro ca rb u ro  e x is ­
te n te s  en lo s  dos grupos de amida s u lf á c id a  de ambos componentes 
de p a r t id a ,  pueden co n te n e r una to ta l id a d , de 9 átom os de carbono. 
D entro de e s ta s  l im ita c io n e s  pueden e le g i r s e  ambos componentes 
p o te s ta t iv a m e n te . Uno h a s ta  c u a tro  de lo s  s i t i o s  de s u b s t i tu c ió n  
que e x is te n  en ambos grupos de amida s u l f á c id a ,  pueden e s t a r  ocupa­
dos en d isp o si& ió n  p o te s ta t iv a  por r a d ic a le s  h id ro c a rb u ro s , y lo s  
demás s i t i o s  por átom os de h id ró g en o .

Se dem uestran  como p a r t ic u la rm e n te  v a l io s o s  lo s  m onoazocoloran- 
t e s  que se  o b tie n e n  p a r t ie n d o  de l a s  p ira z o lo n a s  de l a s  fórm ula 
g en e ra l
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en l a  cu a l R s ig n i f i c a  un r a d ic a l  a rom ático  de l a  s e r i e  de lo s  
b en z o le s , l i b r e  de grupos c a rb o x ilo  y grupos s u l f á c id o s ,  e s p e c ia l ­
mente e l  r a d ic a l

E l empleo de e s te  grupo de p ira z o lo n a s  hace in d is p e n s a b le  que e l  
grupo de amida s u lf é c id a  d e l diazocom ponente con tenga en e l  átomo 
de n itró g e n o , por lo  menos, un r a d ic a l  h id ro c a rb u ro  como s u b s t i ­
tu y a n te . Al e f e c to ,  e n t r a  en c o n s id e ra c ió n  como diazcom ponente, 

v g . , una amina de l a  fó rm ula g e n e ra l

en l a  cu a l s ig n i f ic a n
un r a d i c a l a lq ú l lo ,  - c i c lo a lq u i lo ,  - a r a lq u i lo ,  o - a r i l o ,  e 

Yg h id ró g en o , o un r a d ic a l  a lq u i lo .  Se emplean p re fe re n te m en te  
l o s  diazocom ponentes de l a  fó rm ula general.

5

15. COOH

20

25. COOH

30. en l a  c u a l Y s ig n i f i c a  un r e s to  h id ro c a rb u ro  con 3 a 6 átomos
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de carbono, vg . un r a d ic a l  h e x i lo , - c ic lo h e x i lo ,  -a m ilo , - f e n i l o ,  
o de p r e f e r e n c ia ,  un r a d ic a l  b u t i lo  (vg . n - b u t i l o - ) ,  o p ro p ilo -  
(vg . - i s o p r o p i lo ) .

La d ia z o ta c ió n  de l a s  am inas que en e l  p re s e n te  p roced im ien to  
5* e n tra n  en c o n s id e ra c ió n  como m a te r ia s  de p a r t id a ,  puede te n e r  lu g a r

con a r re g lo  a  m étodos en s i  conod idos, v en ta jo sam en te  según a l  
llam ado método in d i r e c to ,  e s  d e c i r ,  copulando una so lu c ió n  que 
contenga una s a l  a l c a l i n a  d e l componente de d ia z o ta c ió n  re s p e c t iv o , 
a s i  como l a  n e c e s a r ia  c a n tid a d  de n i t r i t o ,  con una d is o lu c ió n  Acida 

LO. d i lu id a  co n ten iendo  un exceso de l a  c a n tid a d  de ác id o  te ó r ic a m e n te
re q u e r id a , e sp ec ia lm en te  ác id o  c lo r h íd r ic o .

La co p u lac ió n  se l l e v a  a cabo en e l  p re s e n te  p ro ced im ien to  
v en ta jo sam en te  en medio a l c a l in o .  Al e f e c to ,  se  puede p ro ce d e r, 
por ejem plo, de modo que se  d isu e lv a  l a  p ira z o lo n a  que s i r v e  de 

15. componente de co p u lac ió n , con l a  n e c e s a r ia  c a n tid a d  de h id ró x id o
a lc a l in o ,  ad ic io nan d o  e l  exceso a l c a l in o ,  n e c e s a r io  p a ra  l a  re a c c ió n

-  6

20.

25.

de co p u lac ió n , en forma de un ca rb o n a to  a lq a l in o .  La co p u lac ió n  
puede te n e r  lu g a r ,  ev en tua lm en te , b a jo  a d ic ió n  de d is o lv e n te s  
n e u tro s  o b á s ic o s , como vg. a lc o h o l, p i r i d i n a ,  e tan o lam in a , "etc.

Los m onoazoco lo ran tes de l a  s e r i e  de l a s  p ira z o lo n a s  o b te n ib le s  
con a r r e g lo  a l  p re se n t^ p ro c e d lm ie n to , son nuevos. Son l i b r e s  de 
grupos s u l f á c id o s ,  co n tie n e n  un só lo  grupo c a rb o x ilo , y co rre sp o n ­
den a l a  fó rm ula g e n e ra l

en l a  cu a l X se  e n c u en tra  en p o s ic ió n -p  con re sp e c to  a uno de30
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R un r a d ic a l  a rom ático  de l a  s e r i e  de lo s  b e n z o le s , y
X y Z grupos de amida s u l f á c id a ,  a cuyo e fe c to , a lo  menos uno 
de lo s  grupos de amida s u lf á c id a  c o n tie n e  un r a d ic a l  h id ro ca rb u ro  
engarzado a l  átomo de n itró g e n o , co n ten ien d o  lo s  r a d ic a le s  h id ro c a r ­
buro de ambos grupos de amida s u lf á c id a  ju n to s  a lo  sumo 9 átomos 
de carbono.

E s to s  nuevos p ro d u c to s  pueden em plearse  p a ra  t e ñ i r  y estam par 
m a te r ia le s  d iv e r s o s , pero  p r in c ip a lm e n te  lo s  de o r ig e n  Animal, 
como l a  la n a ,  seda y cu ero , y f i b r a s  a r t i f i c i a l e s  a  base  de 
su p e rp o liam id as , o s u p e rp o liu re ta n o s . Se o b tie n e n  r e s u l ta d o s  p a r t i ­
cu la rm en te  v a l io s o s ,  s i  se  t r a t a  lo s  c o lo ra n te s  o b te n ib le s  conforme 
a l  p re s e n te  p ro ced im ien to , con m edios que cedan m e ta l . E s te  t r a t a ­
m iento puede e f e c tu a r s e  de modo en s i  conocido , en su b s ta n c ia , 
en baño t i n tó r e o ,  o so b re  l a  f i b r a .  A si e s  que l a  m e ta liz a c ió n  
en su b s ta n c ia , vg. con m edios que desprendan  cromo, puede te n e r  
lu g a r  en medio lig e ra m e n te  á c id o , n e u tro  o a lc a l in o ,  even tualm en te 
en p re se n c ia  de a d ic io n e s  a p ro p ia d a s , por ejem plo á c id o s  o -o x ic a r -  
b o x i l ic o s  a ro m á tic o s , o b a s e s , d is o lv e n te s  o rg á n ic o s  como a lc o h o le s , 
u o t r a s  a d ic io n e s  que a c t iv e n  l a  form ación de com plejo , a b ie r to  o 
b a jo  p re s ió n . La m e ta liz a c ió n  en baño t i n t ó r e o ,  o so b re  l a  f i b r a ,  
puede e f e c tu a r s e  ig u a lm en te  de modo en s i  conocido , vg. b a jo  a d i ­
c ió n  de crom atos a lc a l in o s  a s i  como s a le s  de amonio.

Con a r r e g lo  a l  p re s e n te  p ro ced im ien to , se o b tie n e  po r r e g la  
g e n e ra l , c o lo ra n te s  que r e s u l t a n  v a l io s o s  debido  a  que t iñ e n  l a  
la n a ,  conforme a  lo s  p ro ced im ien to s  u s u a le s  de cromado, en m a tic e s  
a m a r i l lo s , muy s ó l id o s ,  e sp ec ia lm en te  s ó l id o s  a  l a  lu z .  A nte todo 
se p re s ta n  lo s  c o lo ra n te s  Rara t e ñ i r  según lo s  p ro ced im ien to s  en 
lo s .c u a le s  se  t i ñ e  en p ro ced im ien to  de un so lo  baño, con so lu c io n e s
que co n tien en  sim ultáneam ente e l  c o lo ra n te , un crom ato a lc a l in o ,  y30
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s u l f a to  amónico. T a le s  p ro ced im ien to s  se  conocen, v g . ,  b a jo  l a  
denom inación de "P roced im ien to  t in tó r e o  m etacróm ico? o a l  sincrom a­
to " .  Debido a é l l o ,  se  d is t in g u e n  f r e n te  a  lo s  p ro d u c to s  conocidos? 
d e s c r i to s  en l a  p a te n te  alemana Na 476 .079 , lo s  c u a le s  e s tá n  cons­
t i t u i d o s  de modo s im i la r ,  s i  b ie n  co n tie n e n  en e l  r a d ic a l  d e l com­
ponen te de co p u lac ió n  un grupo su lfá c id o ?  no re su lta n d o  adecuados 
p a ra  t e ñ i r  conform e a l  p ro ced im ien to  de cromado en baño ú n ico .

Los s ig u ie n te s  Ejem plos s irv e n  p a ra  d i lu c id a r  e l  in v e n to . Al 
e fec to ?  l a s  p a r te s  s ig n i f ic a n  p a r te s  en p eso , de no in d ic a r s e  lo  
c o n tr a r io ;  lo s  p o rc ie n to s  son por c ie n to s  en peso ; y l a s  tem pera­
tu r a s  e s tá n  in d ic a d a s  en g rados C e ls iu s .
EJEMPLO 1 .

30,6  p a r te s  de ác id o  2 -a m in o b e n z o l-5 -N -m e tila n il id a su lfá c id a -  
-1 - c a r b o x í l ic o ,  son d i s u e l t a s  en 300 p a r te s  de agua, b a jo  a d ic ió n  
de 8 p a r te s  de ca rb o n a to  sód ico  a n h id ro . Después de h ab e rse  añadido 
7 p a r te s  de n i t r i t o  sódico? se  hace a f l u i r  e s t a  so lu c ió n  en una 
m ezcla que c o n s is te  de 4u p a r te s  de ác id o  c lo r h íd r ic o  a l  30 % 
y e l  s u f i c i e n te  h ie lo  p a ra  que d u ra n te  l a  d ia z o ta c ió n  l a  tem pera­
tu ra  re a c c io n a l  im p o rte  aproxim adam ente 1 0 -1 5 a , a g ita n d o  h a s ta  l a  
te rm in a c ió n  de l a  d ia z o ta c ió n . La su sp en sió n  d e l diazocom puesto 
es  copu lada con una d is o lu c ió n  de 25 ,3  p a r te s  de l - ( 3 '- s u l f a m id o ) -  
- f e n i l - 3 - m e t i l - 5 - p i r a z o lo n a  en 200 p a r te s  de agua, 6 p a r te s  de 
h id ró x id o  só d ic o , y 25 p a r te s  de ca rb o n a to  sód ico  an h id ro  a 5 - lo a . 
Se a g i t a  h a s ta  l a  te rm in a c ió n  de l a  co p u la c ió n , separando  e l  c o lo ­
r a n te  por f i l t r a c i ó n .  En es tad o  seco c o n s t i tu y e  una su b s ta n c ia  
a m a r il lo -a n a ra n ja d a , que se  d is u e lv e  en agua c a l i e n t e  y en so lu c ió n  
c a l i e n te  de ca rb o n a to  sód ico  con un c o lo r  a m a r il lo  y que t i ñ e  l a  
la n a  p ro ced en te  de baño ác id o  en m a tic e s  a m a r il lo s  que, en e l  
cromado p o s te r io r ,  se to rn a n  en a m a r il lo s -p a rd u s c o s ; muy só lid o s  
a l  lav ad o , aba tan ado , y a l a  lu z .  E l c o lo ra n te  asimismo se  p r e s ta ,  
dé un modo em inente , p a ra  t e ñ i r  según e l  p ro ced im ien to  de cromado 
en baño ú n ic o .



s .

10 .

15.

30.

35.

50 .

EJEMPLO 3 .- 186946
-  9 -

3 7 ,8  p a r te s  de ác id o  3 -a m in o b e n z o l-5 -n -b u tila m id a su lfá c id a -  
- 1 -c a rb o x í l ic o  son d i s u e l t a s  en 300 p a r te s  de agua, con a d ic ió n  
de 8 p a r te s  de ca rb o n a to  só d ico  a n h id ro . Después de h ab e rse  a d i ­
cionado 7 p a rc e s  de n i t r i t o  só d ic o , se hace a f l u i r  a  e s t a  so lu c ió n  
en una m ezcla que c o n s is te  de 4o p a r te s  de ác id o  c lo r h íd r ic o  a l  
30 % y e l  s u f ic ie n te  h ie lo  p a ra  que l a  te m p e ra tu ra  re a c c io n a l  
im p orte  d u ran te  l a  d ia z o ta o ió n  aproxim adam ente 1 0 -1 5a, ag ita n d o  
h a s ta  l a  te rm in a c ió n  de l a  d ia z o ta c ió n . Lá su sp en sió n  d e l  d ia z o -  
compuesto es  copu lada  con una d is o lu c ió n  de 35 ,3  p a r te s  de 
l - ( 5 '- s u l f a m id o ) - f e n i l - 3 - m e t i l - 5 - p i r a z o lo n a  en 300 p a r te s  de 
agua , 6 p a r te s  de h id ró x id o  só d ic o , y 35 p a r te s  de ca rb o n a to  
sód ico  an h id ro  a  5 -1 0 a . se  a g i t a  h a s ta  l a  te rm in a c ió n  de l a  

copu lac ión  , separando e l  c o lo ra n te  por f i l t r a c i ó n .  En e s tad o  seco 
c o n s ti tu y e  una s u b s ta n c ia  a m a r il la -a n a ra n ja d a , que se d isu e lv e  
en agua c a l i e n te  y so lu c ió n  c a l i e n te  de ca rb o n a to  só d ico  con 
c o lo r  a m a r i l lo ,  y que t i ñ e  l a  la n a  proced& nte de baño á c id o  en 
m a tic e s  a m a r i l lo s ,  que se to rn a n  en e l  cromado p o s te r io r  en 
a m a rillo -p a rd u sc o s ; muy só l id o s  a l  la v a d o , abatanado  y a l a  lu z .
E l c o lo ra n te  s i r v e  ig u a lm en te , de una m anera em inen te , p a ra  t e ñ i r  
con a r r e g lo  a l  p ro ced im ien to  de cromado en baño ú n ico .
S B ÉEL.9 3.

3 9 ,3  p a r te s  de ác id o  3 -a m in o b e n z o l-5 -a n ilid a  s u l f á c id a - 1 -  
- c a r b o x l l ic o ,  son d i s u e l t a s  en 300 p a r te s  de agua, b a jo  a d ic ió n  
de 8 p a r te s  de ca rb o n a to  só d ico  a n h id ro . Después de a ñ a d irse  
7 p a r te s  de n i t r i t o  só d ic o , se  in c o rp o ra  a ch o rro  e s t a  so lu c ió n  
en una m ezcla  3ue c o n s is te  de 40 p a r te s  de ác id o  c lo r h íd r ic o  a l  
30 %, y e l  s u f i c i e n te  h ie lo  p a ra  que l a  te m p e ra tu ra  re a c c io n a l  
im porte  d u ra n te  l a  d ia z o ta c ió n  más o menos 10- 15&, a g ita n d o  h a s ta  
l a  te rm in a c ió n  de l a  d ia z o ta c ió n . La su sp en sió n  d e l diazocom pues-
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to  ea  copu lada con una d is o lu c ió n  de 2 5 ,3  p a r te s  de l - ( 5 '- s u l f a m i -  
d o ) - f e n i l - 3 - m e t i l - 5 - p i r a z o lo n a  en  200 p a r te s  de agua, 6 p a r t e s  
de h id ró x id o  só d ic o , y 25 p a r te s  de ca rb o n a to  só d ico  an h id ro  
a  5-103. Se a g i t a  h a s ta  l a  te rm in ac ió n  de l a  co p u lac ió n , separando 
e l  c o lo ra n te  por f i l t r a c i ó n .  Seguidam ente se  amasa e l  c o lo ra n te  
en 300 p a r t e s  de agua, ad ic io nan d o  t a n ta  so lu c ió n  de h id ró x id o  
sód ico  a l  30 % que p asa  a  e n t r a r  por com pleto en s o lu c ió n . E s ta  
so lu c ió n  e s  co n cen trad a  por ev ap orac ió n  en e l  v ac io  a sequedad.
Se o b tie n e  una su b s ta n c ia  de un a m a r il lo -a n a ra n ja d o , que r e s u l t a  
b ien  s o lu b le  en agua f r í a  y que t iñ e  l a  la n a  p ro ced en te  de baño 
ác id o  en m a tic e s  a m a r i l lo s  que, en e l  cromado p o s te r io r ,  se  to rn an  
en a m a rillo -p a rd u sc o s ; muy s ó l id o s  a l  la v a d o , abatanado  y a  l a  
lu z .  R e su lta  tam bién e s te  c o lo ra n te  em inentem ente adecuado p ara  
t e ñ i r  de acuerdo  con e l  p ro ced im ien to  de cromado en baño 'ú n ic o .

Si se copu la  e l  diazocom ponente in d ic a d o  en l a  columna 1 de 
l a  s ig u ie n te  r e la c ió n ,  con e l  componente de co p u lac ió n  in d icad o  
cada vez en l a  columna 3, dé l a  manera d e s c r i t a  en lo s  E jem plos 
a n te r io r e s ,  se  o b tie n e n  ig u a lm en te  c o lo ra n te s  que p ro p orc io n an  
sobre l a  la n a ,  con a r r e g lo  a l  p ro ced im ien to  de cromado p o s te r io r  
o según e l  p ro ced im ien to  de cromado en baño ú n ic o , unos m a tic e s  
a m a r i l lo s .  E n tre  e s to s  c o lo ra n te s  p ro p o rc io n an , a q u e l lo s  en lo s  
que e s t á  co n ten id o  en e l  r a d ic a l  f e n i lo  de l a  p ira z o lo n a  además 
d e l grupo su lfam ido  aún o tro  s u b s t i tu y e n te  ( e l ,  CHg) que se  
e n c u en tra  en p o s ic ió n -o  con re sp e c to  a l  engarce a l  a n i l l o  p ir a z o -  
ló n ic o , unos m a tic e s  a lg o  menos r o j i z o s .25
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1*. Componente de d ia z o ta c ió n : 2 . -  Componente de copu lación : 

3 -m e t i l -5 -p ira z o lo n a  de

5.

10.

15.

Acido 2 am in o b en zo l-4 -n -b u tilam id a  de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o
Acido 2 -a m in o b e n z o l-5 - is o -p ro p il-  amida de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o -  x i l i c o
Acido 2 -a m in o b e n z o l-5 -d ie tila m id a  de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o
Acido 2 -a m in o b e n z o l-5 -d ie tila m id a  de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o
Acido 2-am inobenzo l-5 -am ida de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o
Acido 2-am inobenzol-5 -am ida de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o
Acido 2 -a m in o b e n z o l-5 -a n ilid a  de * ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o
Acido 2 -a m in o b e n z o l-5 -a n ilid a  de ác ido  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o

Acido 2 -am inobenzo l-5 -N **m etilan ili- da de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o

Amida de ác id o  3-am inobenzol- -1 - s u lfó n ic o
Amida de á c id o  5-am inoben- z o l - l - s u l f ó n ic o

Amida de ác id o  3-am inoben- z o l - l - s u l f ó n ic o
M etilam ida de ác ido  3-am i- no benzol -1 -  su l f  óni c o
N - e t i l - a n i l i d a  de ác id o  3- -a m in o b e n z o l-1 -su lf  ónico
D ie tila m id a  de ác id o  3-am i- n o b e n z o l- l- s u lfó n ic o
Amida de ác id o  4 -c lo ro -3 -  -a m in o b e n z o l- l-su lfó n ic o
Amida de ác id o  4 -m e t i l -5 -  -aminob en z o l- 1 - su lfó n ic o
Amida de ác id o  3-am inoben- z o l-1 - s u lfó n ic o

Amida de ác id o  4-am inoben- z o l-1 - s u lfó n ic o

Acido 2 -a m in o b e n z o l^ 5 -c ic lo h e x il-  amida de ác id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l i ­co

2o EJEMPLO 4 .
En un baño t in tó r e o  que c o n tie n e  so b re  4000 p a r te s  de agua 

2 p a r te s  d e l c o lo ra n te  o b te n ib le  por co p u lac ió n  de ác id o  2-am ino- 
b e n z o l- l- is o p ro p ila m id a  de á c id o  s u l f ó n ic o - l - c a r b o x i l ic o  d iazo tad o  
con l - ( 3 '- s u l f a m id o ) - f e n i l - 3 - m e t i l - 5 - p i r a z o lo n a *  4 p a r te s  de ác id o  

25. a c é t ic o  a l  40 %* a s i  como 10 p a r te s  de s u l f a to  só d ico  c r i s t . ,  se
in tro d u c e n  a  60b 100 p a r te s  de la n a  b ien  humectada* haciendo
su b ir  l a  tem p e ra tu ra  d en tro  de 3o m inu tos a e b u ll ic ió n *  y se  t iñ e  
aún d u ran te  45 m inu tos h irv ie n d o . Seguidam ente se  ad ic io n a n  5 p a r­
t e a  de ác id o  s u l f ú r ic o  a l  10 %* y se  t i ñ e  aún d u ra n te  15 m inutos 
h irv ie n d o . E n tonces se  e n f r i a  e l  baño a  a lr e d e d o r  de 70b; se  a d i -30
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c lo n a  1 p a r te  de b icrom ato  p o tás ico #  im pulsando o t r a  vez a e b u l l i ­
c ió n , y cromando d u ra n te  40 m inutos h irv ie n d o . La la n a  queda t e ñ i ­
da de un a m a r i l lo  s ó l id o .
EJEMPLO 5.

Se monta un baño t in tó r e o  a  base  de 1 ,5  p a r te s  de cromato 
p o tá s ic o , 1 ,5  p a r te s  de s u l f a to  de am onio, 10 p a r te s  de s u l f a to  
sód ico  c r i s t . ,  y 2 p a r te s  d e l c o lo ra n te  o b ten id o  c o n ,a r re g lo  a l  
Ejemplo 2. Se in tro d u c e n  en e s te  baño t in tó r e o  a 600,*100 p a r te s  
de la n a  b ien  hum ectada, haciendo s u b ir  d e n tro  de 50 m inu tos l a  
tem p e ra tu ra  a e b u l l i c ió n ,  dejando h e r v i r  d u ran te  45 m in u tos. Enton­
c e s  se ad ic io n a n  0 ,5  p a r te s  de ác id o  a c é t ic o  a l  40 %, dejando 
h e rv ir  d u ra n te  45 m inu tos más. La la n a  queda te ñ id a  de un a m a ril lo  
só lid o .

Como es n a tu r a l ,  queda so b reen ten d id o  que l a  p ro te c c ió n  que 
se recab a  p a ra  l a  in v e n c ió n , no queda l im ita d a  a  l o s  E jem plos de 
e je c u c ió n  p r á c t ic a  in d ic a d o s  en l a  d e s c r ip c ió n , pues l a  p ro te c c ió n  
se e x tie n d e  a to d as  a q u e l la s  form as e q u iv a le n te s  de e je c u c ió n  
basadas en l a  so lu c ió n  lo g ra d a  por e l  in v e n to .

N O T A

Hecha l a  d e s c r ip c ió n  d e l p re s e n te  in v e n to , se hace c o n s ta r  
que e s ta  s o l i c i t u d  se acoge a  lo s  d e rech o s  de p r io r id a d  de l a  
p a te n te  NO 31940, d e p o s ita d a  en  SUIZá. en fech a  12 de F ebrero  de 
1948, y se d e c la ra n  como nuevas y de p ro p ia  in v e n c ió n , l a s  s i ­
g u ie n te s  r e iv in d ic a c io n e s :

1 . -  P ro ced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de nuevos m onoazocoloran 
t e s  de l a  s e r i e  de l a s  p ira z o lo n a a , c a ra c te r iz a d o  esen c ia lm en te
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por e l  hecho de co p u la r  un d iazocom puesto de una amina de l a  
fórm ula

COOH
-NHr

X
en l a  cu a l X s ig n f ic a  un grupo amida s u lf á c id a  que se  en cu en tra  
en p o s ic ió n -p  con re s p e c to  a uno de lo s  grupos -COOH y -NHg. 
con una p ira z o lo n a  de l a  fó rm ula g e n e ra l

HO

HC C -N -R -Z
tC=N

CHg

en  l a  cu a l s ig n i f i c a n
R un r a d ic a l  a ro m ático  de l a  s e r i e  de lo s  b e n z o le s , y 
Z un grupo amida s u l f á c id a .
e lig ie n d o  a l  e fe c to  l a s  m a te r ia s  de p a r t id a  de modo que, a  lo  
menos uno de ambos grupos de ám ida s u lf á c id a  que se  en cu en tran  en  
l a  m olécula de c o lo ra n te ,  con tenga un r a d i c a l  h id ro ca rb u ro  engarza  
do a l  átomo de n i tró g e n o , que lo s  r a d ic a le s  h id ro c a rb u ro  de ambos 
grupos de am ida s u l f á c id a  ju n to s  con tengan , a  lo  sumo, 9 átomos 
de carbono, y que l a s  m a te r ia s  de p a r t id a ,  p re sc in d ie n d o  d e l  ún ico  
grupo c a rb o x ilo  d e l componente de d ia z o ta c ió n , no contengan  n i  
grupos c a rb o x ilo , n i  grupos s u lf á c id o s .

2 . -  P ro ced im ien to  según l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a ra c te r iz a d o  
por e l  hecho de e l e g i r  como m a te r ia  de p a r t id a  un diazocom puesto 
de una amina de l a  fórm ula g en e ra l
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-NHg

en l a  cu a l X s ig n i f i c a  un grupo de amida su lfá c 'id a .
5 . -  P roced im ien to  según l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 y 2, c a r a c te ­

r iz a d o  por e l  hecho de d e te rm in a r como m a te r ia  de p a r t id a  una 
p ira z o lo n a  de l a  fórm ula g en e ra l

10.
HO

HC
^ C -N -R -SO gN H g

CHr

en l a  c u a l R s ig n i f i c a  un r a d ic a l  arom ático  de l a  s e r i e  de 
15 . lo s  b en z o le s .

4 . -  P ro ced im ien to  según l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 -  3 , c a r a c te ­
r iz a d o  por e l  hecho de e l e g i r  como m a te r ia  de p a r t id a  l a  p i r a z o ­
lo n a  de l a  fó rm ula

20. HO

25 5 . -  P roced im ien to  según l a s  r e iv in d ic a c io n e s  1 - 4 ,  c a r a c te ­
r iz a d o  por e i  hecho de e l e g i r  como m a te r ia  de p a r t id a  un diazocom- 
p u es to  de una amina de l a  fórm ula g e n e ra l

30.



en  l a  cu a l Y s ig n i f i c a  un r a d ic a l  h id ro c a rb u ro  con 5 a  6 átomos 
de carbono, pero  de p re f e re n c ia  un r a d ic a l  p ro p ilo  o - b u t i l o  
r e c t i l í n e o ,  o ra m if ic a d o .

6 . -  P roced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de nuevos m onoazocolo- 
5 . r a n te s  de l a  s e r i e  de l a s  p ira z o lo n a s .

Según se  d e s c r ib e  y r e iv in d ic a  en l a  p re s e n te  memoria d e a c r ip "  
t i v a ,  que c o n s ta  de q u ince  h o áas, f o l i a d a s  y e s c r i t a s  a  máquina 
por una so la  c a ra .

M adrid , a 0 de F eb re ro  de 1949.


	Bibliographic data
	Description
	Claims



