-

PATENTE DE INVENCION

MEMORTIA DESCRIPTIVA
g8obre:

"Procedimiento para la obtencion de compuestos .
"digzoaminicos".
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SOLICITANTE: FARBENFABRIKEN BAYER Aktlengesellschaft,
entidad alemena, domiciliade en Leverkusen-
Bayerwerk, Alemania.
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Los compuestos diazoeminicos de bases dlazotadas
aromaticas sin grupos disolubilizantes y estabilizadores
con grupos disolubllizantes en agua se obtienen general-
mente dejando reaccionar el compuesto diazdico sobre la

5. amina de estabilizacidn en un agente alcalino-sddlco y -,

. en caso necesarié, precipitando a continuacidn con una sal.

Este procedimiento falla sin embargo, si como base se

utilizen aminas aromaticas sustituidas, ligeramente nega-—

tivas, y como estabilizadores acidos algulloaminosulfo-

10. benzoicos. Asi resulta que, sl bien pueden obtensrse
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compuestos diazoaminicos de bases sustituidas ligeramente
negativas, como por ejemplo monohalogenoanilinas,
monohalogenotoluidinas, monohaslogenoanisidinas,
dlhelogenoanilinas, dihalogenotoluidinas, nitrohalogeno-
anigidinas, o toluldinas y dcidos alquiloamino-sulfobenzdicos
por acoplamiento en agente alcalino-sdédico, sin embargo, su
separacién de le solucidn de acoplamiento no es posible
en la forma usual por adlcidn de sal.

Se hg descublerto que se pueden alslar esta
clase de compuestos diaszoamfnicos en forma sencilla agregando
a la solucidn de acoplamiento alcalina del compuesto
diazoaminico sales alcaelino-terrosas solubles, por ejemplo,
03012, Sr012, Baﬂl2 ¥y a2l mismo tiempo , 0 ulteriormente,
sal comin o bien, si ya durante el acoplamiento se agrega
a la mezcla de compuesto diaezdico y estabilizador una sal
terrose~alcaline en forma adecuada. En este ultimo
caso se puede aplicar la sal alcalino-terrosa en la forme
de la sal alcalino-terrosa del ecido alquiloaminosulfo-
benzoico utilizado como establlizador, o tamblen como
carbonato alcalino-terroso en lugar de carbonatoalcalino,
para la neutralizacidén del @cido que se libera durante el
acoplamiento. Después de terminado el acoplamiento se
pueden precipitar lassles alcalino-terrosas formadas en 1los
compuestos diazoami{nicos agregando sal comine

De esta manera se pueden separar compuestos
diszoamf{nicos, que precipitando con sal comin en la forma
ususl no se aislan, en forma sencilla y de facil filtra-

ciodn.

Ias sales alcalino-terrosas de compuestos

diazoaminicos de la clase descrita y aes{ obtenidas, se
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pueden separsr en forms neutra y son excelentemente adecua-

das para la obtencidn de colores de hielo en la impresidn
de tejidos. Al imprimir con colorantes de tina se
obtienen tintes de fuerte y clarocolorido ya que las
impresiones son relativamente insensibles a los efectos
de las substancias reductoras.

En los siguientes ejemplos se aclara este
procedimiento de trabajo, pero sin que el volumen del
mismo quede limitado a los compuestos mencionados.
EJBMPLO 1.

41 g. de l—-gmino=-2-metilo=5~clorobenzol , se
mezclan con 175 cm3 de agua y 80 cm3 de gacido clorhidrico
(36% de vol.) y se dlazota en forma usuel con 67 cm3
de solucidén de nitrito de sosa al 30%, a 0-52, La solucidn
clara de sal diazdica se vierte durante el espacio de
tiempo de 45 minutos agitando bien g 0=52 en une solucidn
de 90 g. de 2~etiloamino-5-acido sulfobenzéico en 100 cm3
de ague, 500 cm3 de sosa cdustica (362 Bé) y 70 g. de
cerboneto de sosa sdlido. Después de terminado el acoplamien-
to se agregen a esta solucidn 50 amﬁ'dé sose ceustica y
despuds 200 g. de cloruro de calcio exento de agua y
finamente molido. Ia precipitacidén que se inicia inme-
diatamente de la sal del calcio del compuesto diazoaminico,
se - completa afladiendo 50 g. de sal cogun a la solucidn

deteaccion.

BJEMPLO 2,

45,7 & de l-amino-2-metoxi-5-clorobenzol
se dlazotan como se he indicado en el ejemplo 1, y‘se
acoplan con 2-gtilo-amino~5 dcido sulfobenzdico. A la

solucion de acoplamiento se agregsn entonces 50 cm3 de sosa
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digzoaminico en forme bien aislable. B
BIBIPLO 5. 228¢29

47 go de 2,5~dicloroaniline, se mezclan durante
la noche con 160 cm3 de acido clorhidrico concentrado
(36 % vol). A continuacion se enfria con hielo g 0 - 5 2
v se dlazota con 67 cm3 de solucidn de nitrito de sodio
el 30%. Después de sgitar durante 2 horas se filtra la
solucion de sal diazdénica y se vierte lentamimte en
una solucion, enfriada por hielo a2 0 ~ 52 , de 140 g. de
2-isopropilamino-5-acido sulfobenzéico en 200 cm3 de agua,
60 cm3 de sosa caustica concentrads, 100rg.'de acetato de
"sodio y 60 g. de sal comin. ' Después de haber terminado
casi el acoplamiento se pone alcalina con sosa causticae
concentrada. A continuacion se agregan 200 g. de cloruro
de bario sdlido y 90 g. de sal comin. Se agita la solucidén
durante la noche precipitendose as{ la sal de bario del
compuesto diazoaminico que se puede aislar bien.
EJEMPLO 6.

37 & de l-amino=3=clorobenzol se diazoten como

indicado 2n el ejemplo 1. La solucidn clara de sal diazddea

se vierte en el espacio de tiempo de una hora, agltando

bien a una termremratura Az 0 - 52 , en una solucidn de 140 g.
de 2-isopropilamino-5-gcido sulfobenzdico en 200 cm3 de
agua, 50 cm3 de sosas ceaustlca y 70 g. de carbonato de sosa
s6lido. Despuéds de agitar durante 2 horas se agregsn a la
solucidn de . acoplamiento 50 cm3 de sosa ceustica concen-
trada. 200 g. de cloruro de calcio exento de agua y

75 g» de sel comun. Después de agitar durente la noche se
he precipitado la sal de calcio del compuesto diazoaminico

que se puede aspirar.



EJEMPLO 7 . Ry
41 g. (0,29 mol, de l-amino-2-metilo~5-clorobenzol

se mezclan con 175 cm3 de agua y 80 cm3 de écido_clorhidriqo
(36 % vol.) y en forma usual se diazota con 67 om3
135, de solucidn de nitrito de sodio al 30 % a O - 52,
La solucidén de sal diazoica se vierte lentamente en una
solucidn de 90,5 g. (0,32 mol.) de la sal de calcio del
2-etiloamino-5-gcido sulfobenzdéico en 100 om3 de agua y
30 cnm3 de qplucién de amoniaco (25%). El compuesto diazdico
140, se transforms rapidemente; despues de agitar durante 2 horas
le solucion de acoplaﬁiento se puéde aislar el compuesto
diazoami{nico en forma de sal de calcio agregendo sal comin,
-en forma de facil filtracidn.
Si en lugar del compuesto dlazdico del l-amino
145. 2-metilo-5~clorobenzol se utiliza l-amino-3-clorobenzol
o>l-amino-z,S-diclorobenzol diazotados se obtlene por
acoplamiento con la sal de calcio del 2-etiloamino-5-acido |
sulfobenzdico las sales de calcio de les correspondientes %
compuestos diazéaminicos, que en cada caso se pueden alslar |
150, facilmente agregando sal comin,
EJENPLO 8 - |
49 g. (0, 29 mol.) de l-amino-2-metoxi-4-nitro-

benzol se diazotén como indicado en el ejemplo 1. La solucion
clara de sal diazdica se vierte simultaneamente con 60 cm3
155, de solucidn de amoniaco concentrada en una solucidn de
90,5 &+ (0,32 mol.) de la :sal de caleio del 2-etiloamino-5-
' acldo sulfobenzdico en 100 cm3 de agua. Después de termi-
narse el acoplamiento se limplg la solucion por filtracidn.

Agregando sal comun se puede aislar la sal Ca del compuesto

160, dlazoaninico.
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EJEMPTO 9, | 2285220
49 g. (0’29 m°lo) de l-amino~-2-metoxi~4-nitro-

benzol se diazoten como inciado en el ejemplo 1. La solucidn
de sal diazdica se vierte lentamente en uns suspension
de 40 g. de oarbonato de calcio en une solucidn que
contiene 92 g. (0,32 mol.) de la sal diazdica del 2-etilo-
amino-5-dcido sulfobenzdéico. Despuds de terminado el |
acoplamiento se pone, con poce sosa cdustica triacenoalca-
lino y se filtra la solucion. Del filtrado se
puede aislar en buen rendimiento la sal de calclio del
compuesto diazoamfnico agregando ssl comin.

N o T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la practica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptiblgs de modificaciones de detalle,
en cusnto no alteren su principlo fundemental. Tambien
se hace constar que el invento corresponde a una solicitud
de patente presentada en Alemania con fecha 30 de junio
de 1955, n® F 17.830 IVb/12q, acogiéndose, por lo tanto, a
los beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor y siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo que se solicita Patente de Inven-
cidn,por 20 afios, en Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENOIONE
DE COMPUESTOS DIAZOAMINICOS"; caracterizdndose por 1o
siguiente: )

12,- Procedimiento para la obtencidn de compuestos
digzoaminicos, separandose dichos compuestos, obtenidos

por acoplamiento, en agente alcalino-sddico, de aminas

dlazotades sustituidas, ligeramente negativas, de la serie
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de amblente, la cual sera tambien la temperatura del
bafio.
Tan pronto como el material iniciel sea extraldo
del bafio se debera secar bien, efectuandose este secado
75, preferentemente con un trapo limpio o papel. Las tiras asi
.preparadae se pegan mediante un disolvente, por ejemplo,
éter acético, sobre el objeto, por ejemplo un tubo,
efectuandose esta aplicacion bajo tension de tiro. Una tira
de material que, por ejemplo, en original, antes de
8o. - reblandecer, tenia una longitud de aproximadamente 140 cm
se pone en el bafio de reblandecimiento a aproximadamente
170 cms. de longitud y al ser aplicada sobre el tubo se
estirars a aproximadamente 200 cms. pare evitarse asi
la formacion de burbujas de aire entre el objeto y la tira.
85. Al pegarle sobre el objeto, los bordes se pegaran uno
encima del otro con el egente disolvente y los bordes de
unién.entre si. Aqui y al pegar en general, es conveniente
ayudar el pegado mediante pesadas con el pulgar o con un
trepo limpio haciendo presion sobre el objeto y el reves-
90, timiento. Aqul es necesarlio trabajar deprisa ya que el
material tiene la tendencia de encogerse.

Si es necesario pegar plezas sueltas del

material de revestimiento sobre el objeto, entonces estos

bordes de las piezas @e pegaran uno encima del otro y este
95, proceso se debere efectuar en un solo trabajo. Debidé a

la dquctibliidad del material, es posible, fricclilonando con

el pulger o con el dedo, hacer desaparecer casl totalmente

el lugar donde se han pegado 1os bordes uno encima del

otro.

100, #1 tiempo de secado es de 24 hores. Las ulteriores.
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