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INVENCION

por "PROCZDINIZINC PARL LA PRUPARACION DI UUERIVADOS DE AZO
COLORATIES", a fTavor de la Tirma suliza, CIBA, Sociftd Ano-

nyme, de Basilea (Suilza)e.

IISTIORIA DESCRIPLIIVA

Se ha encontrado cue se llega © nuovos valiosos deri
vados de azocolorantes, gl se hace reaccionar con un nol de

un azocolorante cue esth libre de grupos de uceibn disolven—
£ <o

[

te, conteniendo la agrupccibn glbmica

W=,
[
R -0l
1 -3 0-H{H-arilo
en la cual significan
Rl un radical anular condenssdo cen los sitios sellalados

con comillas indicadorus de valencius con el senillo
bencénico, y

Rz un radical libre de grupos acllanino de un diazocom
ponente,

dos nmoles de un monohalosenuro de fcido de la féxmula genera

50X
Neo-y

- PN AISRS SR 2
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A un anillo de cinco eslabones, heterociclico, conitenia

en la cual significun

do oumo coslabones anulures cuuwbro ftomos de carbono,
unidos entre si vor enlices dobles conjugados, vy un

Liomo de azufre o, de preferencia, de oxizeno, una

Y un grupo hidroxilo, y la otra
Y un ftomo de halbgeno.

tgles colorantes de la Tbrmula antes indicads, son
conocidos en gran nlnero, particularmente como pignmentos oro
ducicos sobre la fibra. s sabido gue pueden dreperarse, asl
nismo, en substancis, de un modo sencillo, por conulzcibn de
diczocompuestos cue esthn libres de grupos acllunino y de
accibn ﬂluOlVLPLG, con componenics de copulzeibn yue contig
nen la agrupccidn zibuica

_ - 0H
#1 1 J-co-tt—arilo

Gomo digzocompuestos pueden ubilizarsge al efecto,
las beses diazotadss de la indole indicada, gue ususluente
entran en consideracibn para la preparucidn de colorantes hie
lo, por ejemplo, los diazocompuestos de 3-cloro-l-azminobenzol,
2y b=dicloro~-l-aminobenzol, z-trirluonetil-4-cloro-l—-aminoben
zol, 2-cloro-5-trifluometil-l-aminobenzol, 2-etilsulfbn-5-
trifluometil-l-aminobensol, 3,5-di-(trifluometil)~l-aminoben
zol, 2-nitro-l-zminobenzol, 2-nitro-4-cloro-l-aminobenzol,
2-nitro~d-metil-l-aminobenzol, 2-nitro-4-metoxi-l-aminoben-
zol, 2-metoxi-S-nitro-l~aminobenzol, 2-metil-4-cloro~-l-amino
benzol, 2-metoxi-5-cloro-l-aminobenzol, 3,2t-dinstil-4-amino~
~1l,1'-gzobenzol, l-uminonafialinc.

Como componentes de copulscibn pueden emplesrse, por

ejemplo, los compuestos e las fbrnules generales
H4 o
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-0 0-NH=arilo
- O

\§H .~

pero, especlalmente, los de la {brmmla general

-0H
~C 0=} H=~arilo

vy, ante todo, los de la fbdrmula general
—OH
=-C O=lll-arilo
31 radical arilo puede ser, al efecto, por ejemplo, m
radical naftalina, o un radical de la seriec bencénica, como
por ejemplo, fenilo, ¢-metileno, Z-metoxifenilo, 4-cloro-2-
metilrenilo, 2,5-dimetoxi-4-clorofenilo, 2,4-dinetoxi-5-cloro
fenilo, 2-metil-4-nmetoxifenilo, etc.
Como monohalogemiros de Lcidos de la £Ormula general,

mencionada ol principio,

/ SOZ-—Y

A
N go-y

entran en considerccibn con el presente procedimiento los oo
halors ierinl los n br O ante Lod 1los
halozenuros, por ejemplo, los nonobromuros y, ante todo, los
monocloruros de furano-2-fcido~carboxilico-3-feido-gulibnico,
del %,4-diclorofurano-z-feido-carboxilico~-b-feido-sulibnico,
del S5-clororurano—2-acido-carboxilico-3-fcido-sulibrico, del

—

S=bromofursno-2=icido~carboxilico~-3~-4cido~sulibnico, pero par

icularnente del tiofenol-2-fcido-carboxilico-S~feido~gulibni

()

co 0, fde preferencia, decl Furano-2-fHcido-carboxilico~j-Lcido-
sulfbnico.

CGomo halogenuros cde &Lecido pueden emplearse, conforne
al invento, o los hulogenuros de fHcido sulfbnico -&eldos car—

50s~halbgeno

boxilicos de la composicibn 4 0 los halogenu

N\ 1 e i
o ) . . C0=0H . ‘ .
ros de fcido carboxilico - fcidos sulfbnicos de la composi-
850,,~0H
cibn K/ <
NG -halbgeno.
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Para el presente procedimiento res tan apropiados,
en primer lugay, aguellos halogenuros de 4eidos de la indole
indicada, gue conbienen el grupo =ul0=halbgeno, particularmeg
te el grupo -40C1, 4 cuyo electo el zrupo ~SO3H, de suyo
igualmente apto para la Tornaci n de un helozenuro de &cido,

S

no egtl convertido en el arupo —SOZ-halbgeno.

Los halogenuros de &cido, %anbida utilizables en ol

presente procedimiento, de la Toérmula genersa

/302-31

& ,
\GC-CH
pueden obtenerse, por ejenplo, transponiendo los Sécidos car—

boxilicos de la Térmuls:

8
ANGO0H

con fcido clorosulfbnico. Conviene efectuar la preparzcibn
de modo que el &Leido correspondiente es dintroducido o tenpe

2 £

ratura ambiente en un exceso de feido clorosulibnico, haclen
do reacclonar, seguldamente, la nescla durante alghn tiempo

. 0 P o .
a temperaturs més alta, por ejemplo, a 100, enfriando y ver=

tiendo sobre hielo, recogiendo el cloruro de Acido yue se ha-

originzcdo en un disolvente orghnico, por ejenplo, en éter,

deshidretando la solucibn obtenida y separando, finalmente,
el disolvente por destilucibn.
Ilalogenuros de Acidos cue corrssponden a la Fbrmuls

general
m/bOZ—OH

£
\30—ha16geno
pueden prepararse, por ejemplo, por sulfonzcibn de un heloge
nuro de &cido de la composicibn
H
£
CO-halbgeno

La sulfonacibn puecde llevarse a cabo, por ejemplo,
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e baja Temperatura, por nedio de tridxido de azuire en

dibxido de azufre liguido 0, particularmente ventajosanen
te, en cloruro de metileno (CH,Cl,).
Un nétodo en especial conveniente para la preparacibn

de halozenuros de &cidos de la fdrmula

/50,01
A
\&O-halogeno
constituye la transformacibn de‘écidos de la fOrmulg
3
A
\CO0H

en particular de furano-, o tiofeno-2-icido-carboxilico-5-
~fcido sulfbnico con ayuda de halogenuros de 4Seido sulfbnico
aronfticos como cloruro de fcide benzolsulfbnico, bromuro de
feido p-toluolsulfbdnico, o cloruro de &cido p-toluolsulibni-
¢co 0, lo que se muestra como particulzrmenie ventajoso, con
ayuda de fbsgeno. Por regla general es recomendabls, efectuar
esta reaccidn en presencia de una base orghnica, terciaria,
por ejemplo, de vrimetilaninz, trietilanins, H—meﬁil4morfoli
na, o’de preferencia, piridina. 81 se trubale en susenciaz de
piridina y en presencia de trimetilanine o trietilanina, re-
sults ventajogo para el decurso sin dificultad de la reac=—
cibn, por regla general, una adicibn de un disolvente orgé
nico inerte, como benzol, clorobenzol, o~diclorobenzol, 1,2,
4-triclorobenzol, nitrobenzol, dioxcno, etc. Lsbos métodos
ofrecen, adenfs, la ventajo gue las nezclas asi obtenides,
cue contienen log deseados halogsnuros de &cido carbvoxilico-
~fcidos sulfbnicos, pueden emplearse sin dificuliad vara la
transposicibn con los colorantes, conforme al presents pro-
cediniento. |

Tales mezclas se propazian convenientencnte de modo cue

se introducen, primero, log &cidos de la Fédrmula
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\cooH
en piridina, adicionando seguidamente, a temperaturz algo
aumentada, por ejemplo, a 30-400, él halogenuro de &cido
(por ejemplo, cloruro de &cido p-toluolsulidnico), o respec
tivamente, fbsgeno gaseoso, |
Un agente de acilaclbn, particularmente valioso, es

gln el modo

&

obtenido, si se adiciona & la mezecle, obtenida se
yue acabu de describirse, aln una base terciaria, mfs intensa
tue la piridins, por ejemplo, trimetileminu o, de preferencia,
trietilemina. Asi se puede, por ejemplo, mezelsr el fcido
bibésico de la fbrmula
A/
N 00K

con piridina, adiclonando seguldamente el halogenuro de &aci-

5010
)

doy, o introducir fbsgeno y adicioner, finalmente, aln trieti
lamina. Pero se puede igualmente, adembs, mezclas tal fcido
bibfsico con un disolvente orghnico inerte, una conveniente
base terciaria (de preferencie itrietilamina) y el colorante,
introduciendo seguidanente en esta nezcla el halogenuro de
fcido o, respectivamente, rbsgeno. Hinalmente se puede nes-—
¢lar, asimismo, un halogenuro de Acido de 1l Pbrrmla nencio
nada sl principio; como por ejemplo, ifurano-, o biocreno-2-
—-cloruro de feido carboxilico-S-fcido sulfbnico (por ejemplo,
preparedo segln uno de los métodos citados uls arriba), bajo
adicibn de un disolvente orglnico inerte con trietilanina y
el colorante, llevendo a cabo la scilacibn del colorunte en-
tonces a2 temperstura aumentude. A base de todas estes nodall
dades es Tacilisimamente introducido dos veces ¢l radical
30 H
A:cj

0
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en la nolécula de colorante, siendo por una parte esteriri

cado el grupo hidrdxilo del radical del componente de copu
lacibn y, por la otra, va pasando un segundo radiczl acilo
en el grupo -Ni-acilo, Dambiba en la acilacibn con los halo

genuros de Acldo de la Tdrmula
/Soz—hulogeno
A
N oo
son obtenidos derivados de acilo de esta conposicidn y no

acaso tales obn a8l radical acilc
#5850~
ﬁ\:OOH
(compérese tanbién Ruggli, Helv. Chim. acta, Vol. XXIV,p.197
1941)).
Log dexrivados de coloranbte cue se van originsndo en
egta operccibn, de ordinario, resultan fheilmente soluble
en agaa. Puede verificarse flciluente, si ya no existe nute
rizl de partide en lu mezcla rescclonal, comprobéndosé, si
uns, prueba diluida con agura zcidulada ya no conbiene coloran
e insoluble en agua.
La terminacibn de elaboracibn de la nmezcla reaccional,
puede tener lugar, por ejerplo, de modo cue se vierte el con
junto, después de Yerminade el enfriamiento, en fLeido nineral

dilvido, »por ejemplo, Lcido uul*ﬁ“lcu, separondo el colcorunte
de la solucibn Acida por udicibn de cloruro sbdico, segreghn
dolo v »nurificindolo, eventuzluente, por digolucibn en agus ¥y
precipitacibn con cloruro sbdico. Ui la mezela reszcclonal con
tiene un disolvente orglnico, dificiliente soluble o insoluble
en aguz, &ste puede ser separado, por ¢jeuplo, después de la
introduccibn en &cido mineral Hlluido vy de la adicibn de clo

ruro sbdico, evenbualmente, bajo presidbn disminuids, por des-—

tilacibn.
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Los derivados de colorantes obltenibles con arreglo

al presente procediniento son nuevos. Corresgponden o baze de
los conocimientos mcbtuzles (véase taabién felvética Chimica
acta, Tomo LLIV, fasc. extradrd. pégt. BO=-5T) a la Térmula
gencral
H=H%12
~O—Oﬁ—a-505ﬁ
=S 0={=arilo
08=-aA~50H
J
en la cuel signifdcun
2q un radicul anulor, condensedo del nmodo dndiczdo con
¢l radical boenuol,
Rz un radical libre de grupos ceilamino de wl diazocos
vonente, ¥y
i wr anillo de cinco eglabonen, hetcroclcelico, (U con=—-
tiene como eslabones (e anillo custr
no copulados entre sl por enlaces dobles conjugacdos,

y un Sbouno de asuire, o de oxigeno.

Adenfis de log dos grupos —SOBH indicados, no contienen grupos
de accibn disolventie.

Log nuevos terivedes de bOlOTWJuGb, obtenibles gepin
el presente procediniento, presentan la propiledad de ser rela
tivamense resisbtentes .o los fieidos diluidos, ante todo a baja
temperatura. Ln coubio, resulban con gorprendente faocllided

.

gdisociables, ya con débiles Llculils, & cuyo efecto es resti-
tulde lo formacibn del colorente de purbida insoluble. st

es cue bosts con un brevisimo trataniento con solucibn ano-

Je

niacal mcuosa diluida, irla, para convertis estvos derivados
de colorantes pricticamente por cowpleto otra ves en los colo

rantes de purtida,.
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A consecuenclia de egitas proplsdudes, log nuevog de=—

rivados de coloranies,; oblenibles segln el vrasente nrocad
miento, constituyen productos muy veliosos, cue resuluun ade
cuadou, particularnente, para la n;ooxcc¢6n de colo:a.nloncu

5 ue"tlles, por ejemplo, coloraciones de fular, y pare el em=-
pleo en la estanmpacibn textil,

Resulisados muy veliosos son obtenidos, si se trata
las estompaciones obtenibles, de modo fde suyc conocido, con
pastas de estampacidbn &cidas hasta neutras, que contiensn los

10, derivados de colorantes producidos con grreglo al presente Pro
cedimiento, con &lcalis, de preferenciaz con amoniaco. Este
.tratamiento alcalino puede llevarse a cabo con venbSaja con
flealis débiles y diluidos, en caso doscado asimismo con ano
niaco gaseoso. Fl procedimientc de estanpacibn antes mencio-
15 nado, forma btanbibn un objeto del presente invenioc.

Derivados Jde colorantes de composicibn sinilar o l=
de log oblenibles conforme al preéente precedimisnte, estin
descritos en la nremoria de la patente fruncesa n2 81l5.57%, o
obstante, resultan de cstos derivadcs conqcid03 de coloranies

2@5 ciertas dificultades, ya cue la saponlificaeibn de esios produc
tos, de ordinario, requiere cierto tiempo., Ahora bilen, si
se intenta llever & cabo la saponificacibén con las estenpacic
nes producidas & base de log conocidoz derdivados e colorun-
tes, por ejemplc, por isrotauiento con &lculis, entonces trars

curre esta saponificacibn, o veces de un modo tan paulsztino,

PO
Ui
*

gue el derivado de colorenie soluble btlenc tiempo suficlence
para desprenderse de laz Libra. De este nodo, los sitvios ori-
ginaricmenie estumpados, 020 wolo son debilividos con rospecto
g su intensidud de coloruclbn, sino cie el derivado de colo-—

1

3C. ranse degyrendido, = nenndce, Sifc log 2itlos No esLannil0os.
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e procurd lupedir estz desventuja, vesln el nrocedimlonto

de lo pewoxic o patentbe Zrencesc n? 8404459, de modo cue

se electlie la saponirficacibn cn soluciones szlinas concen—

wradag, @ cuyo efecto ¢l elevado contenido de sal debe impe

dir que los derivados de colorunte solubles beun disaelsos,

0 gue se dificulte cl degprendimiento por disolucibn, ne-

(¢
[#H]

diecnte adicibn de cantidides refucidus de soles arropiadeas
¢ue transformon réopildumerie los derivacos de coloranitc zolu

bles en cempuestos metflicos ¢iffcilumenite solubles, como por
¢jeumplo, sales glcalinobbrrcas.., Pero esbtos nétodos resulson

generaluenie complicados ¥y tan poco usuules nara el tintore
rC, cue no han podido imponerse én 1z préctica.

Sn comparacibn con estos métosos conocidos, sezfn el

cual se cuplean los nuevog procuctos del presenie invenio,

lz ventals de Queves de menejo exurocxdinarianense sencillo.
Tanto el proceso de esbampacibn mismo, cono isuslnente la g4
ponificacibn necesaris posteriormente, pueden llevarse o czio

con grreplo a loo mé&todos opercborios ususles, no haciendo

Lalta, ademiés de leg nuevos dexrivados de coloranie, subgian-
clas poco usuales de ninguna indole, ni cantidades degnesury
damenté.graﬂdes en noterips auxilieres, nl Lunpoco ecuipos
de apsretos especlales, adewfs, hace posible la Pheil posibi
lidad de seponificucidn de los nuevos derivados de coloran—
tes, un trabujo répyido y continuo, y tratar con cuidado sanbo
el material = estanpar cone proteger fpplinciente los apara—
tos de influencias nocivas, puesto uue no se necesitan zlbas
tempercturas ni reactivos nocivos psre la saponificacibn.

Los derivados de coloranves, conocidos por la uemoris

0 siempre podian

&
[oR

de lu patente francesa n2 81l5.575, adenfs,

¥

RS

dar resultados sutisfactorios pers le tinturs de Ffibras de
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origen animul, en particular lara, debido & que, a consecuen
cia de sus resistencia contra los &lcalis, solq pueden sapo
nificarse por un tratamiento relativanente enfrgico o nis
prolongado con &4lcalis, de preferencia por un tratamiento
con soluciones de hidrdxido alezlino. Los derivados de colo-
rantes, obtenibles con arrezlo al presente procedimiento, en
cambio, se prestan nuy bien par:s la tintura y estampacidn de
la lana, puesto gue, en virtud de su relabivanente bduena
feidorresistencia, pueden teiirse Fécilnente del modo usuul
de bafio &cido, pudiendo ser retransfornedos, sezuldamente,
gobre la fibra de lana, en los productos de parbide insolu-
bles, por un tratamiento muy suave ¢ue no perjudica la lans
de modo alguno, poxr ejenmplo, por breve treotamiento en solu-
cibn amoniacal fria, diluilda. In vez de un itrataniento alca-
lino en f£rio, pucden ser ffécilmente saponificados sobre la
fibra, los derivados de asocolorantes teliidos del modo ususzl,
por ejemplo, de bailo sulfhciso, asimispo, por un trutzmiento
prolongado en medlo neutro, hasta fcido en el calor, por ejen
plo, & 95—10005 De este nouo se obtienen colorscionecs valio-
sas, wue pueden distinguirse, anlte todo, pbr’buenas solideces
& humedad y buensa sclidew al frois.

Los siguientes jemplos siyven para dilucidur el in-
vento, sin limitorlo de modo clgunc. Al efecto, las partes

significan parbves eil peso, donde no se indica lo contrario,

‘los porcentajes tantos por cienivos sn peso, estando indicadas

las temperaburas exn grados Jelsius

LJULPLO L

3465 partes de furano-2-bcido-carboxilico-5-Acido~
sulfbdnico son disuelbtas bajo agitacibn con 40 partes en volu
nmen de piridina secs, adicionfndose 4 partes de sulfocloruro

de p-toluol. Después de haber guedado disuelto el sulfocloru
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ra de p-toluol, se adicionan iuego 1,8 partes del azocoloran
te, a base de l-anminonarftalina diazotada y (2tox fl=3V=naftoll
anino)=-benzol, calentfndose seguidamente la nezcla reaccional
a 80-900. D1 colorante. de pizmento va disolviéndose répidameg
te, habiendo quedaro virada cespubs de una breve durscibn
reaccional la coloracibn de la solucibn, al principio rojovio
leta, a coloracidn vards. Una prueba de la mezcla reaccional
ha yuedado shora claramente soluble en el agus. La nezcla reac
cional, enfriadu a temperatura umbiente €8 enitonces gnasade
bajo agitacibn en una mezcla de 150 partes de agua y 21 par-—
tes de &cido sulflrico concentrado, adicionfindose 10 partes

0°, despuds de lo cual

de clorurc sbdico y calentfndose a 40-50
el producto reaccional se va segregando bien en forms resino-
sa, cedimenténdose. Una vez decantada, el agua de piridina
fcida, es disuelto el residuo en 100 partes de aguz, bajo
calentanientio a 40—500, olra vez segregado en forna resinosa
con 5-10 partes de cloruro sbdico a 40-50°, separado de la
solucibn salins y secado en el vacio a 40-50°. Z1 producto
rescclongl constituye un polvo pardo gue ge disuelve fhell y
claremente con un color pardo en el agua y que es ripldamente
convertido por saponificacibn con &lezlis diluldos, particular
nente amoniaco, en el pigmentio de partida de color rojo bur—
deosg, insoluble,

Como materia {de parbtida se empleu, con venbajs, el
furano-2-fcido-carboxilico-5-fecido-sulibnico, seco y exento
de agua de crigitalizacibin, obtenible del nodo siguiente:

B un aparato anssndor potente, cue puede ser hergé
ticamente cerrado, se introducen 1121 partes de furano-2-
bfeido-carboxilico seco, Tinamente pulverizado, y 1680 partes

de cloruro de metileno secudo sobre suliato gbdico. Se agita
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a fondo durante 1/2 hasta una hora, enfriando seguidamenie
la mezcla a 1C~15°. Lntonces gse incorpora destilendo bsjo
agitacibn continua, paulatinunente, dentro de 3 horas 840
partes de tribxido de azufre en la suspensidn del Furano—
z-fecido carboxilico, a cuyo erfeeto 1lu tenpersiura debe ngg
tenerse siempre entre 10 y 15°, un esfa-operacién se va
haciendo perceptiblemente mhs lisuide lu muse reuccional, po
niéndose pardo oscura. Cuando hayen quedado introducidas por
destilacibn 600~-5620 partes de tribxido de azufre, se va se
gregendo el furano-2-fcido-carboxilico-5-&cido sulfénico

como nasa cada ves nmés venas de la suspensiEn fluida, poniég
dose cada vez mhs viscosa, hasta el Tinal de la introduceibn
del tribxido ‘de azufre. Se sigue agibtando a fondo la nesa
parecida & miel, aln durente 1 a 1 42 hora, manteniendo una
teuperatura de 10—150. Seguidamente puede observarse una ped
latine eristalizacibn del furano-2-&cido—carboxilico-5-£oido—
suldnico, jue cntonces se va apelotonando formando grandes
conriguruciones a modo de escorius. Despuds de une agitacibn
ulterlor & 10—15O se desnenuzzn estas escorius, oblteniéndos
al cabo de %/2 a 1 hora de agiSacibn el furano-E—&cido—carboXé

lico-5~-Acido-sulfbnico como suspensibn Finsrente pulverulenta

verde bscura. Se separa, riltrando por aspiracibn, bajo ex-
clusibn de humecad, del cloruro de netileno, secendo el furs
no-2-fcido~carboxilico~s-feido~gulebnico por completo en el
vacio, a temperstura ambiente. (81 clorure de netileno puede
ser separado, asinlsmno, por destilacibn en ¢l vaclo a vempers
turz ambiente). Se obtiencuen rendimiento cusntitabivo (rele
rido gl furano-i-feido- carborilico gastade) el fureno-z-fei
do~carboxilico-5-ficido~sul#bnico libre de agua de cristalize-

c¢ibn, como polvo eluro, verde aceltunc, yue bajo compleds ex
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anbos componentes van dicolviéndose

clusibn de Lmmcdud regulvs esbable, . woupaiils

w1 OEcure Ll

to con el tiempo. AL alire se va licuando muy répidomente el
producto.

A b -y
u u-LA—?u-J L

6,8 partes de la sal digbdicu cphidrs del furtnc—2-

~4ecido=curboxilico=b~fciL

~-sulibnico won nescladas bajo agl

tzeibn con 30 parites cen volurcn de pizridinsg seca, adiclonan~-

do 0,% povies de sulfocloruro de p-bolucl y, seguldunenic,

N T TP O el T
Cfel BZ20C0LCHM.ICE & 0apc do denmlIlIfiiiil soling

2'—oui-3tenaltollaning y-bensol, Lgts nescla reuc
sional es cslemtade bujo agitucibn o 90=-057, despubs de Lo
cuzl unu prucha al cabo de 1/2 hore de duracibn reuccionsl

ha resultzdo cluranents hidrosoluble. Lo obtouc bn del pro-

ebo de ueilscibdn tienc lugur del modo corpespondisnte ol

10 pardo de reaccidn igéniico con ¢l producto del Ljenplo L.

L d L0

)

18,6 parites de furcno-2-fcido=-curboxilico-5-sulfon:

$0 (CBHBOSSKa: nreparado segln Iill y Zalner, American Jhe—
nicul Journal, 10, 373 (1888//, ezenio de agun de cristali
zacibn, son mescladas bajo agitacibn en 120 partes en voluren

te piridine seca, a 70-75%. Se introducen 1C partes de Skgelele)

o

lorente a base de 3=-cloro-l-grinobcnzol diszotado y 1-(2'oxi-
=3'—naftoilowino)-2-metilbensgol, asciende alfuir en forna
seosa 8,5 porbes de fbugeno dentro de hora y wmedia, & cuyo
efecto se nantiene lo tenperatura sicmpre s 7Oe750. Lia papi
1la eristzling rojo, consistente de la sal sbdilce fcide del
feido S-sulto--furanccarboxilico y el colorante de pigueato,
se va tiidendo paulatinumente nbs oscuro, en cuya operacibn

DOcO & pocoe. Decspubs de
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la adicidn de Zbsgeno =l ce munbilene 30-6¢ wminutos o 70-750,

hasta que el colozante de pigrmenio guedu completanente disuel

to con colorucibdn pardu y que unc pruebsz de la mescla rezccio

i

guedado clerzmente hidrosoluble. Despuls del sndrice

.

nal hay

micnso & Genperalure ambiente ge anc el una mezcla fria de
450 paries de aguw y 0% pastes de fcildo sulflrico concentrudo,

Degpidés de la adicibn de 45 puries de cloruro sddico, cueda
precipitaco el producio reosccilonzl cGnd ogs uniucsa gue se
e moeal % an o o T et a e matn s ACed 50 A panaean o

va guelotonando por calentarndieato o 40-457, de mencra que,

despubs del enfriamientc, puefe sencrsrse bien el asua de pi

ridineg sulf&cida. L1 producso reidceclonal es disuelﬁo en el

rol

calox, otra vez con 50C pzries de agua y 7 paries sun voluuen

de 4cido acético al 10 por cienitc, y. precipiiuda oltra ves Lie

diante TO partes de clorurc sbdico. 21 prottucto resmccionsl

. =0 -
constituye despubs de secado a 50-45" en el vacio un polvo

0

pardo ancranjado, gue se dicuelve J&cil y clarsmente an el .

1

agia con un color _ardo auncranjado, saponificindose después

~

de la cdicibn de flealis diluldos, transtformbndose inuediltbc

mente en el pigmento de purtida insoluble.

=dlIPLO 4

19,2 partes de Lurano-: o-foido carboxilico-S-fcido-
sulibnico son disuelias bajo agitacldn en 90 partes en volunen
de piridina seca, adiclonzndo 18,06 partes del azocolorante a
base de 2,%-dicloro=leaminobenzol digzotaco y l-(2t—0xi-3'—
naftoilanino)=-2-netoxibenzol., Sepuidancnite se introducen en
estas nezcla 11,9 parbes de Lbsgeno a 50-400 dentro de, aproxi
nadanense 2 horas y lusgo es caleniado a 90-95°, vespubs de
breve duracibdn reaccionzl (alrededor de 1/4 ce hora), (veda

disuelto el pigrento, habiendo guedado una prueba de la mezcla

reaccional clarauente soluble en agua. La nezcls reaccional e
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Iriada a tempesratura awbilente, €5 anuscie en una Kezcls de

S

550 partes de agua y 40 partes de Leido sulifbrico concentra
do, adiclontnco 25 partes de cloruro sbdico y calentando a
40—500, despubs de lo cual se ve segresuendo biea el producho
reacclonul en Lormu resinosc, depositindose. Despubs de de_
cantada el zgua fcida de piridina, es disuelto ¢l residuo en
400 partes de aguw dajo calsntamiscanto = 40—500, otra vexs se_
Bregando en forue resinosa con 40 partes de cloruro sbdico

a 40-500, ¥ separada el agua salina. Deshubs de la disolucibn
repevlda en agua y precipitacibn con cloruro sbdico, eg seca
do el prcducio recceionsl o 40-50°% en el vacio. lepresenia
un polvo anaranjaao hastz pardo rojizc, que se disuelve fhcil
¥y claramente en el aguc, con un color pardo ancranjado y que
segrege con &lcalis diluldos el pignento de portide ingolu~

ble otra vez répidancnte por ssponilicucidn.

56 obulenc el nmiguo producto reaccionel dambiéa, si

ul
(o]
19
fw!
=
(BN
(o
@
[o]
+-
w3

vez del Lbsgeno, 20,8 partes de sulfocloruro de

reaceldn puede lleverse o cabo, asimisno, con

e
i
o
I._l
G
C
]
*
H
[

9]
=

propio resultade, de modo que no ge adlclone el asocolor:n
te insoludle, sino decpudu de lu adicibn del suliocloruro de
p-tolucl, o del fbsgeno, sumentando luczo a la temperatura
reaccionul de 70—750 1 Le neszelsz reacclonal de la nmezcla de

furano-2-fcido-carboxilico=S-beido=sulsdnico ¥ del pigmento,

2

en piridine, en cuye operacibdn, dezpuls de termineds la adi-
¢ibn de fbsgeno, asimisno, he uedsdo ercctunda le acilacibn.

LJLLIPLO

1
.

9,5 paries de furanc-2-feido-carb oxilico=5=fcido-sule
“bnico, son disuelies hajo azitucibn, en 50 partes en voluuen
de piridina seca, adiciomfindose 8 partes del azocolorante a
base de 2,5-dicloro-l-aminobenzol diazotudo y Ll=(2t=0xi-31-

naftoilanino)-2-stoxibenzol, A4 estu megela reaccional son adi
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cionades, seguidamente, 10,) partes de sulfocloruroe de p-

toluol y luego aln 21,3 paries de trietilamina. La nezcla

reacclonal ey caloentode, segulidunenie, bajo agitacibn =z

0 s
85-957, hablendo guedado despubs de aproximadimente 1/2

3

terminads 1o acilacibn, cuedar

hora de duracibn resceional,
do clarzmentie hidrosoluble una prueba de lo mezcls rezccio-
nale El'produCuo reaccionul, obtenido del nodo antes descri
to por introduccibn en &cido sulffirico dilufido ¥ precipia—
cibn por medio d¢ cloruro sbdico, conpeituye wy polve pardo
clarc, que se disuelve en el zcgun con un color pordo aleran
Joado en frio, clare vy ffcilmenie. 21 producto reucclonal es

acicibn de

counvertido en solucibn scuosa
L3 A - 11; e, P S S | 6 e B

gleolis dilu C08, Owxra VezZ, DO saponlLlicucliln, en el plig-
nentbo de paritilide ingoluble.

o 10 Uo

10,4 portes de tlofocno-2-fcido-corboxilico-5=dcido

sulfbnico son dig

to
£

eltus bajo agliacidbn en 60 paries en volu
ren de plirldine seca, adiclonando 7,75 puries del azocoloiin
te a buse de 2,0-dlcloro-~l-iminobensol dizzobtudo y l-(2'oxi-
=5'-neftoilinino )-2-netoxibenscl. &n estsa nescle resceional

. P - _ _— o}
gon inuroducidos, scpuildunense, O portes de fbsgeno o 30-40

densvro de una & unwe hoxa  media, calonbando, LEnenTe o

" .4,--0 . 4 - " N 2o
GC=-957, vespubs ¢ una recibn wvesccionel de nfhs o wenos 174

N R it e e s pies e
2% s, aobibndose hicelio cloranen

de hora, cesth dizuelibo el
te hidrogoluble une pruachn o lo neszela resceionsl. Tao nezcls
regccionel, cnirieda o Lenperaturs embieante, lueso es amcsade
e una nescele de 250 nurtes de ggun 7 25 nartes de &cildo sul-

[

fhrico concentrad

aciclonfindose

_ o ,
v calentando a 40-50", despubs 0 cucl se ve segresands

bien el producto resccional cn forma resinosa, depositindose.
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Despubs de decantada el agus fcidu de piridina, el residuo

es disuelto en 200 pazrtes de agua, bajo calentamiento a 50—
500, otra vez sesregado con 15 pertes de cloruro sbdico a
4@—500 en forma resinosa, separando la solucibn salina y
secando, seguldamente, el producto reaccional en el vucio

a 40—500. Constituye un producto pardo anaranjszdo que se
disuelve clare y Tfhcilmente en el agus, volviendo z der con

dlcallis dilufcdos, por saponificacibn, el pizmento de partids

ingoludle.

LIEAPI0 T

6 partes de Turano=-2-fcido~carboxilico-S-&cido sulfd
nico gon mezcladas con 40 nuries €n volunen de benzol seco,

adicionando 16 yaries de triedilanine. 4 cste nezels reasccio

nzl, seguidemente, gon adicloansdus 6,5 parbtes de sulfocloru—
ro de p=toluol, y luego ztn, 1 parie dol azocoloranie ¢ base
de l-ominonenftuling diczotada 62'~OXﬂ-9—'nu_u01luM 10 )~
benzol. La mezcla reaccionel es calenuaa;, seguidanente, o
ebullicibn, en cuya opervcibn el pigmento de partids color
burdeos, va digolvibndosge paulatinziente, obteniéincdose un
producto reaccional untuoszo, de color pardo, Lue se va deno
sitando en la parecd del reciplente. Unsz vez decantada lu golu

cibn de benzol, e recosicdo el produchio resceional en agla ¥

otra vesz preciniftedo mediinte cloruvo sbiico. 231 producio de

recceibn, después fe zecode en el veelo, epresentc un polvo
perdo, guc se dizuelve Licll y claramenie eii agus con un co-
lox pardo y «uc es converivido con &leulis dilufidos répidsmon

oL

b en ol pigmento de partida insoluble color burdeos.

7,7 parses de furcnuv=2-fcldc—carboxilico~S-feido sul

Tbnico son disuelizs bajo wgliacidn en 50 purtes en volumen
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de piridine seca, aflcdibndose 5,1 purics del azocolomuanbe &
ase de 4d=cloro=2-icuil-l-gminouernzol dlazotaco y bclido 3,2-
xido de oxidifenileno—curboxilico-2',5 -dinetoxiinilida. &
este mescla reucclonal son agregadsas seguldenente, wln €,3
a1t eé de suliocloruro de p-tdiol, calexnbtando luego la nezcls
reacecional bajo agltacibn a 70=75%. A1 cubo ce DoCOs minutos

de durcoibn rewccionel estl disuslio el plgnento de paxilda

B

-

pordo oscurt, nablceido ciienve soluble en agua wasa
prashy de lo nerclu rescelong imtoneces es annssda ls nozselo

1

reuccionzl enfricds o Seomneraburs cwbhlense, e uno Lezcla de

de agua y 27 parves de acido sul lce concenvrudy

e e s - . P N e e A o]
siadiendo 15 parives de cloruro sbdico y culenmtundo o 40=5C,

despubs de lo cuml se va segregends bien el productio reucclo-

nal en forma resinosa,
agua feida de piriding, es digsaclio el resfduo en 150 paries
de agus, bajo calentamionto a 40~50° en el vocio. D1 producio
vegcelonsl congtituye un polvo purdo wneranjzdo, el cual se
disuelve f£hell y claramente en ggus con cololr anarenjado, vd;
vierdo a segreger con Alecalis diluildos el insoluble pigmento
de partida pardo negruzco por szponificacibi.

LJOTPL0 9.

o Turmlo-i2=fcido~carborilico--cloruro de

~

442 paries

~

feido sulfbnico, son disuclias on 30 puries en volumen de pi

dina seeca por calentanilento débil, adicionendo 2,1 paries

i
del asocoloracte o basc de le-aninonaftaline diasoltada y (24—

—oxi=3t=naftoilunino)=benzol, calenitando gseguldanenie la mez-
a0

A,

cle reaccional bajo agitacidn a 40=-95%, Despubs de aproxina
mente 1/2 hora de duracibdn resceional, cueda dicuello el pig
pmento de partida color burdeos, hubilendo (uedaco una prusba

o e

de lz mezcls reaccional claraneante soluble cil agus con coloxw



10,

15.

20.

30.

- 20 -

{3053

perdo. La wmezcla reaccional enfriada a tenperstura ambiente,
eg enftonces introducida bzjo agitacibn en una nezcla de 120
partes de agua y 15 partes de &cldo sulflrico concentrado,
agregando 7 paxrtes de cloruro sbdico y calentando a 40—450,
espués de lo cual el producto reaccionul se va segregando
bien en forma resginosa, deposithndose. Despuls de decantar
el agua foida de piridina, se disuelve el residuo en 100 par
tes de agua bejo calentamiento a 40—500, se vuelve a precipil
Sar con 10 pertes de cloruro zbdico, v se separas el productb
reaccional segregado. ©L producito regccionul es un polve rojo
Pardusco, gue se disuelve en agus con color rojo pardunsco
féeil y claramente, silendo convertido répicamente con &lcalis
diluidos por saponificzcibn exn el pigmento de partide in 1solu
ble color burdeos. Bl furano-2-fcido carboxilico-5-cloruro dc
Leido sulfébnico puede preparcrse del sigulente Lodod

20 partes de furano-f-feido-cearboxilico son invroduci
das a temperature amblente bajo agivucidn en 80 paries de
fLeldo clorosulidnico. Seguidumente es calensado el conjunto
dentro de 30 wminutos o lCOO, y mantenido dursnve 2 H10res o es
ta temperztura. Despubs del enfriamisiiio se vierte sobre 300

tesg de hislo, se exbree con 10C partes de &te deshidra-—

*u

wto la polucldn etérea con sulfato sbdico annidro, separail
do el &ter por d6551la016n del furano-f-heido carboxfilico=5-
cloruro de fcido sulfbnico remanente.

1 PLO LC

Ty2 parves de rureno-2-cloruro te fLcido cavboxilico-
S5-fcido sulfbnico son disuelbas en 30 parics en volumen de

piridira secx, bajo agitecibn,  sdicionando 2,1 partes del

azocolorente o buse de l-gminonaftelina diszoteda y (2v-oxi

—3'—naftoilamino)~benzol,'calegﬁando seguldanente la pezcla
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rezccional s 90-Q ‘O. Aproxinudanente despuls de 1/2 hora de
duracibn reaccional, ha (uedado clarimente soluble en LA
une prucha de la mezcla reacclonal. 1 producto de reaccibn,
obtenido del modo usual, corresponde sl producto del jemplo

De S
4l fureno-Z-cloruro de fcido carbomilico-3-fcido sul
fénico, pusde prepurcrse de ls sizulente nanese:
an un netraz agliador son disuelbtas 26 partes de fura
no-2-cloruro de &cido carbonilico en 26 partes de cloruro de
10. mevileno bajo agitacidn, hacibndose eniriar, seguldamente,

- O o s ~ -y o # " )Y ] -
la soluc16n a =107, Se le ziicden dentro de 20 minujsos, a 0
L’-—-

ct
-

s, una solucibn de 16,Y% partes de tribxido e azufre en 24
partes de cloruro de netileno, bajo sgliscibn, mavtenibniose
la teaperatura o -100. Segulidamente se continls agitondo du—

15. rarce 30 minutos, haclendo subir la temperciura en el nabras
egiltador & OO. &l cloruro de metileno es sepnzrado por desti
lacibn a tempersiurs cmbilente deol producto reaccionsl pardo
oblenido, secarndo seguidamente por la noche en el vacio a
tenperatura anbiente., Se obtiene ¢l Furano-2-cloruro de &cido

2C. carboxilico-5-fcido sulfbnico como prolucto Dardo, VISCOED.

LdBIPLe Ll

13 parbtes de la sal disbdica anhidre del )-cloro ura
no-2-fcido~carvoxilico-%-feido sulfbdnico (prepa Hdo geglin i1l
y Hendrixson, An. Chem- J. 15,151,(1893)), son mezcladas bajo
25e agltecibn con 60 partes en volumen de piridina seca, se ailr=
den 9,2 parges de sulfocloruro de p-toluol, introduciendo,

geguidanentie, 5,0 paritéc del azocoloranbte @ buse de 3=-¢loro—
=] b 1

g

~l-gnminobenzol y dizzolado y 1-(2'-oxi-3t=naftoilanino)=2-
nmetilovenzol., dsta mezcla reacclonzl es calentadz bajo agito-

30. cibn a 75-80°%, despubs de lo cucl una prucbhs he resuléado al
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cabo de medis hora claramcnte hidrosoluble. Lo nezcla remc—

clonsl, enfriade a tewpersburu zubiente, ec inbroducida lue

)

0,y bajo epitucibn, on una mszscla de 250 pertes de agua y

e

sulfGrico concentrado, adicionando 50

B
-
©
©

p

@
¢

(o)
’.2
[
le}

S 2 par
partes de cloruro gbddico y calentando o 40—500, despuds de

1o cuul eg producto de reucclbn se vu sepgregando bien en For

i

na resinosa, deposithndose. Despubs de decantada el agua

sed
da de piridina es disuelto el residuo en 250 partes de agua,
bajo calentamiento a 46—500, otra vez precipiiado con 30

partes de cloruro sbidico o 40—50? soparendo lz solucibn sali
ng y sccando, seguldamnense, el prodacio reaccilonal ca el va—
clo a 40-50°. 1 producto pardo ansranjadce, claremente hidro-
soluble, da por saponificacibn coxn flcelis dilufdos, otra vesz

el insoluble pigumento de partida.

by

J...u...x. L0 12,

15 partes de lu sal dicsbddice cxhldrs del S-—bronoifura

no-2-beido-carboxilico~3-Acido-gulsdnico (prevora
ill y Palmer, Am. Chem. Je., 10, 409 (1888), con nescluades
bajo agltacibn con 00 partes en volumen de piridina secu, adl

clonando 1€ neartes de sulioelcoruro de p-tolucl, e introduci-

h

DMLG e J=ClLOLG-

S I [ S [ PO P
A&, peguldamcnic, Y paricy del azocolorunte

L.

—i—arinebenzol dlazotudo y l=(2'-ozmi~-Ft-neftoilomino )=2=-metil

benzol. Zste nezela reaccional e aoitocidn o

A = O 1 " e =1 2 - . . B b N - s
TC=T75"3 al cabo de un cuarto de lora ha resulbado unn prucbs

Y

claranente soluble en wguo. La wezcle seucclonel,

ey R N P N RSP . N e I T T B
tenperoburs cmbilcente, og verninads de elavozur oxodisbenie 4

b

mispo mode cono e indicz enm el Ljomplo 11, 81 »roduciso plzdo
cunrronjede, clardcmente Lildrogoludle, do por scponiticacidn

S e
G VG

con flezlis ailufdos, o oluble pigumento de porii

1

Clie
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22,6 parives cde lu sul disbiice woliidre del TUNGNO Y=

Geldo~carboxilico-3-Leido—sulzbaico (prepuruds segln 1ill y
Palier, Proc. awe. acade 23, 214 (1888)), son wmezcladas bajo
agitecibn con 120 partes én volumen de piridine seca, adicio
nando 18,4 paries de sulfoclorurc de p-ioluol, e iﬁtrcducieg
co, seguldauente, 10,0 partes del cszoccloraontc o base de 3=
~cloro-l-aninobensol diszobtedo y l=(2'~oxi-3t-naftollcriing )=

-

2emetvilbenzol. Lo mezcla remeccloncl es calenbode bajo aglto-—
cibn durcnte 4C~CC minutos u 75-8¢° v honienido seguidamente
aln un breve reto col wn bolo de seolue o “ullujo, entonces
ha resuliado soluble en agua une prucbo. Lo neocls reoceio-

y P R P + 1w o IS SR PP - . 2 P .
ned, enlricdi oo besporatus. inverdor, eoc introducida luego

bajo guiluacibn en uns woscls de 450
o & 2

UG UG LCCUIIGLAn B GEgaly uE oo
=

o T S e 4
.L.'G:‘J.L.L.LOLJ.;:., [EECH SIS NY U;..L‘.,‘.Ovu. JJ\.;u

i, es disuclio el
seplino oa 500 proies de oagus bajo colantoniento a 40-507,
geparbdo Tiltrando por cuvniracibn, otroe ve, Hrecipitads con
GU paxtes de cloruro sbdico a 40—500, sepurando la colucibn
saling y sécando, segulidanente, el producto regccionzl en el
vaclo « 40—500. 21 producto de recccldn pardo cusranjado,

goluble ¢ agus, do por sunonificacidn con fAlcslis diluldos

obra ves ¢l pigmento de porvide ingoluble.

ﬂ_AJ..‘u»' ‘2.1‘.40 N 4- .

YT emgn et et 2T e e = RS A P P R T focd 7.

2953 pertes de lu wal disbdico cahiden del J,4-diclo
POTILT e LG fL e T w4l SO AP I s Ldns - sy A
rofurano—-eg~soeido-curboxlilico~-leido-gulidnico (preparade se

gln Hill y Hendrixson, Afle Clcile J. 15, 149(13893)), son nes-
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purses en velumen de piriding

U

cladas bajo agitacibn con 120

Sech, agregando 22,06 ¢e sulfoclorurc de p-tolucl, e

ol '

introduciendo, ceguldancate, 10,0 parites de azocoloranse o

basze de 3=cloro-l-aminobenzol dim zovado y l-(2'eo0xi=3 tengl=
tollanino)=2-metilbenzol, Lo nezcla reuececlonnl e3 calenitada

bajo agitucibdn duranie 40-8C minutos s 75-800, 1anbeniéndola
despubs aun breve Vlempo con un bailo de zceite o ref lujo; en
tonces ho resultazdo wna pruchz soluble en afle, Lo mezelsz
reaccional, enfriadz o temperutura anvlente, seguildenente,
es introducide wncsundo en una mezcls de 450 partes de agua

ey

v 63 partes de feldo sulllirico concentrado, adicionsnio 60
parses de cloruro sbdico y calentundo = 40—500, después de io
cual se va segregando el producto reaccionsl en Lovin resino-
sz, depouitindosc. Despubs de decanbada el agus conbeniendo

feido sulffirico y sulfeto de piricing, es disuelso el residuo

hj

en 500 partes de agus, bajo calerteniento a 40—500, separado

B

iltrando por aspiracibn , otru ves precipitedo con 6¢ partes

, . 2O . . .
de cloruro sbdico a 40-50", senorando 1o solucibn seline ¥ se

s

caﬁdo, seguldanentic, cl producto weaccelional en sl vacilo a
46—500. 4l procducto reacclonal pardo cntmanjudo, aidrosgolu
ble, da por saponiiicacibn eon flcolis diluidos obre vez el
pigmento de paritide insoluble.

HJEIPTLO 15,

-y

4 paries de Pureno-2-fcido—-carbos cilico-f-teido-sulfh
nlco son disuelbus cn 4C purdes de piriding secs, ailladiendo
5,7 partes de sulfobromuro de p-toluol. 4 cuba mezels rezceio
nal, seguidamente, se ugregan 2 puries del azceoloroife a hote
de 3-cloro-l-aminobenzol diazotuado y 1-{2V=0oxi=t=nalftoilorim)

-z=netilbenzol, calentabdo ceguidamente la mezels bajo agilbo-—
? 2] (=}

. (0] . .
cidbn g 90-95. Despuds de sapromimadincnie 1/4 de hora, cueda
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disuelio el pigmento en la mezela rsaccional v ung proebs de

K By :

la solucibn pardo amcrillents oseura ho rTesuliado claronenie
goluble on agua. Lo nescle reuccionel, derivade o terperatu
ra wublente, es introducida en &cido sulifrico dilufdo, y =2Gn
totaliente segregads por adicibi de cloruro s6dico. Dezpués
e decantada el aguu conteniendo sulfato de piridina v feido
sulflrico ¥y secado en el vacilo o 40-500, eg obtenido el pr
ducto de reaccibn como polvo pardo ancronjado gue se disuel
ve en el agia con un color pardo ancranjado claranente, y cue
es converticdo répidamente por saponiricucibn con Lleolis die
luicos en el pigmento de partide insolublc.,
dn el cuuadro sigulente se relaclona un nfénero de ul
teriores derivados de azocoloranbes valiogos, cue dueden cer
brepurados con arreglo al pregenie procedimiento por acilo~

cibn del azocolorante indicado en la columna -l- con cl agen

te de acilacibn, obtenible conforme a la oolumna II.
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EJELPIO 16,

Se prepara un balo tintbreo tuc consiste en 5 paries
del producto de rezccibn de furano-2-4cido carboxilico-f-fci
do-gulfbnico y f£ésgeno con el uzocolorante u base de 2,5-diclo
ro-l-aminobenzol diazotado y l—(—2'~oxi—3‘—naftoilamino)-z—metq_
xibenzol (conforme sl Bjemplo 4), %000 partes de agua y 50 par
tes de Acido sulflrico al 10 por ciento. Aproxinzdamente & 400
ge introducen 1l0C partes de un pailo de lana, calentando el bafio
tintdreo paulabincmente durénte una iora & ebullicibn, hirvien-—
do Tinalmente todavia durante 1/2 hora. Durante este tiempo se
desarrolla el coloruniec botulmente sobre la lana, obbteniéndose
una colerscidn roju anarunjada. La colorzeidn, seguidanente, es
degurrollade w temperaturs awpbienive durante alrededor de 5 ninu
tos en wiz solucibn amoniccul al l%,‘lavaﬁa, saponiZicade duran
te 10 minutos, otra vez luvede o 500 coun una solucibn ¢ue por
litro de agua contiene 2 g. de la sal sbdica del &cido ii=ben
zil—hepﬁadecil—bencimiaaz l-disulibnico, v secuda. De este oo
se obiiene una coloracibn escarluota de brillo intenso con goll

deces buenas hasta excelenbtes.

odalPLe 17,

Se Dreparz ung pasti de estanpar, consisitente en

-

* ard

70 partes del producio de recceibn, obtonibles sezfn ol Ijeu-
plo 4, & base de
Turano-Z-fcido-carboxilico-S-ficido-gulibnico, ¥
tbsgeno, con el asocolorunte = base de 2,5-dicloro-
—l-uninobensol dizzotaco y l-(2'=oxi=3'-naftoilanino)_
~2-retoxibenzol,

320 partes de agua,
100 partes de tiodiglicol

500 paries de solucibn concentrads esness neuire
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15.
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20,

1,000 partes
Heta pasba de estanmpzcldbn es esltampads cobre un vejido
de algodbn, secads y vaporizada, duranie 5 a 10 ninutos, en el

lLather Platt. La esltampacidn es desarrollada enbonces por breve

[

asada (de aproximadapente 1 - 2 minutos or una solucibn
g s
.

amoniacal al 1-2 por ciento, seguldamente nsltificada y gaponi
ficads hirviendo. De esta naners se obbiens uns eutuLUac¢6n es
carluba s6lida y brillante.

La invencibu, dentro de su esencialidad, podri llevarse

£

a la préctica en otris veriusciones, = las cuales alcanzard ignal
te la proteccibn yue ss recaba. Podré, pues, emple:rse para
su recliszacibn los nedios y aparatos nfs adecusdos, por yuedar
todo &1lo comprendido dentro del espiritu de las relvindicacio

Neses

HOT A

Hecha la descri

Lres}

cibn del presente invento, se hace cong
tar gue la presenbe solicitud se acége & 1los derechos de pz lord
dad de la palente suiza n2 47.104, depositado en 2uizs el dla
<2 de Julio de 1949, y se decluren como nuevas ¥y de propia in

vencibn, las siguicentes reivindicuciones:

18 .~ Procedimiento pore la prenuracibn de derivados
de d”OCOlO;uubUg, caracterizedo porgue se hace ressccionar con
un ol. de un azocolorente que estd libre de grupos de accibn

disolvente y que contienc la agfapscibdn uhbmica
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25.

u

en la cuzl significen
24 un radicel snular,

con comillas indicadorzs de valencilas,

bencénico, y

un radical libre d

=
A

ponente,

=I5, o

- QI
-G O-li-grilo

condensado en los sit

los seilalidos
con ¢l wnillo
acilanino de un dizs

e giupos OC O~

dos modes de un monohnlogenuro acido de lz Tlrmulsa general
<
A
N Ce-v
en la cuwl significan
A un anillo de cinco eslazbones, heteroclclico, conte-

niendo conmo eslshones anulares cuatro fLtonos de car

oy

bono, engurzados entre si

dos y un &5om0 de

1o, una
Y un grupo hidroxilo,

enlaces dobles conjugg

azuire o, de orefercncia, de oxilse-

7 la otra

Y un &toro de halbgeno.

28 o=~ Procedimienio

carecierinads porgue S0 eunlohg nolocenuros fcidos fe
I gt

la genersl

Y-C~-C
en la cunl gignificin X un
Y un grupo hidrbxilo, v la

58 .- Procedinienio

tes, caracverizudo porgue ue emplea un clowt geldo

wenido,

~N X~

gl se trata TUreniom,

gag ﬁn la reivindicacibn enterior,

le brma

Gl

I

G"'S O r;—Y
éa

ftono de oxizeno o ¢e azufre, una
otra ¥ un Htomo de halbzeno.
cesln las reivindicaciones preceden~

U6 es ob-

0 bioieno-2-ficido=carborilico=s-



10.

feldo-sulfbnico en presencis de una base Jelclurds con uva clo

ruro arouftico de &Geido sulibnico o, ds preferencia, con Ibsge
N0 . |

428 ,~ Procedinmicnto para la preperacibn de derivados
de azocolorantes.

Segln se describe y reivindica en la presente menoriz
degeriptiva, ue congla ce Trelnva y dos hojas, folindes y es-
critas a misuina por una sols curi, aconpailadas de la-documenﬁg
cibn reglonmentariu.

letrid, & 19 de Jjulio de 1950C.

GIBa, Socidté inonyue

Peiie
JAIME ISERN MIRALLES
P o
¥4 3 - .
e - .
1\\’14«' — .
o e
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