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MEMORTIA DESCRIPPRPIVA
sobre: . *

"Procedimisnto de obtencidon de nuevos tintes diazoicoa".

Solicitantes : IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,

entidad inglesa, residente en Imperiel
Chemical House, liillbank, Londres,

Inglaterra.

|

kLgte invento se refiere a tintes monoagzoicos y,
més especialmente, a nuevos tintes monoazoicos interesantes
parse la produccidn de coloraciones o tonos rojos permanen—
tesen materiales celuldsicos.

5e En la memoria de la Patente del Reino Unido
ng¢ 209.723, se describe la fabricacidn de %inxes azdicos
sintetizando tintes que contengan uno o mids nicleos
clamiricos, (1) uniendo enire el o con otros componentes
adecuados, pdr reacciones que den luger & la formacidn

10, de tintes azolcos, productos intermedlos gque contengan
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uno o mds micleos ciamiricos, o (2) uniendo %intes

azoicos que contengen grupos adecuados, bien entre si
o bien a otrog complejos, radiemles o residuos apropiados
por reaccldn con el haldgeno de haluros ciamiricos.

kn la memoria mencionada, se describen tintes
monoszoicos en los que al anillo de la tiazina estén
unidos dos atomos de cloro y que se obtienen por reacciodn
de una proporciodn moleculsr de un gcido aminonaftol-
sulfonico con una proporcidn molecular de cloruroc
cianmirico y por tratamiento uwlterior del producto con-
un compuesto diazoico obtenido diazotizando, por ejemplo,

anilina, p-toluidine o p-aminoacetanilida. Se descri-

" ben también tintes monoazoicos en los que al anillo

de la triazins estéd unido un atomo de cloro y un grupo
anilino, y que se obtienen por reaccidn de uns propor-~
c¢idn molecular de un dcido eminonaftol-sulfdnico, ¥y

una proporcidén molecular de anilina, con una proporcién
molecular de cloruro ciamirico, y tratando luego el
productoe con un compuesto diazoico, obtenido diazoti-
zandoe un producto de sustitucion de aniling que tenga
un sustituyente negativo, por ejemplo C1, CO.H o

SO3H.

Sin embargo, en le memoria citada, no se des-
criben compuestos que contengan, unido al anillo de la :
triazina, ademds de dos dtomos de cloro, el residuo ;
de un dcido aminonaftol—sulfénioo, componente de acopla-
miento, al que estd unido el residuo de un compuesto
diazoico de la series bencénioa, que contenge grupos
dcido sulfénico,

Se ha comprobado que determinados tintes -



45,

55

60.

65.

928623

monoazoicos del tipo que contiene dos atomos de cloro
unidos al anillo de la triagina y ademgs un radical de
dcido aminonaftol-sulfdénico, que contenga un orto-
sulfofenilazo-sugtituyente, tintes que en s@;orma acida
libre se revregentan por la férmula que figurs a continua-
e¢idn, tienen un valor tintorial superior y una mayor
resistencia a los tratamientos en nhtimedo, si se comparan
con tintes monoazoicos de tono andlogo, superficialmente
descritos en la memoria de la Patente del Reino Unido %
n® 209,723 que contienen solamente un atomo de cloro |
unido al anillo de ia triazina, y mayor resistencia a
la luz con respecto a log tintes monoazoicos de tono
comparable, especificamente descritos en la memoria de
la patente citada, que contienen dos atomos de cloro
unidos al anillo de la triazina, pero gue careccen del
sustituyente orto~sulfofenilazo, cuando los tintes se
aplican a materiales textiles celulésicos‘por un procedi-
miento que comprende el impregnar dichos materiales
textiles con el tinte en solucidn acuosa y someter luego
el material textil & la accidn de un agente de trabazdn
de acido en medio acuoso, durante un corto periodo
de tiliempo del orden de unog mimitos solamente, ventajosa-
mente en Pregencia de un electréLiﬁo, tal come cloruro
o sulfato soédico.

De acuerdo con este invento se proporcionan ?
nuevos tintes monoazoicos que en forma de sus acidos o

libres %icunen la fdérmula :
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en le que el nicleo bencénico A lleva, opcionalmente,
T0. sustituyentes distintos del hidroxilo y de los grupos
amino, X representa un atomos de hidrdzecro o un sustitu- -

yente distinto del haldgeno, e Y, e Y2 gon tales que

1
uno de ollos represents un dtomo de hidrdzeno, y el
otro, un dtomo de hidrdgeno o el srupo -50;H.

5. De acuerdce con este inventio ge proporcions
también un procedimiento para la fabricacidn de los

nmevos tintes monoazoicos mencionados, gue comprende

el diazotizar une amine aromdtica vrimaria de la £Oormula

0,H
NHy

X

en la que X-tiene el significado anterior, v el milcleo

80. - bendenico puede opcionalmente, contener otrossustituyen~
tes distintos de los grupos hidroxi y amino, y el acoplar
el compuesto diazoico asi formado, con un componente

de acoplamiento de la férmla
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en la gque Y1 e Y2 tienen los significados antes indicados.

Como ejemplos de aminss arométicas primarias
susceptihlss de usarse en el procedimiento de este
invento, pueden ciltarse IOS'ééidos: anilino-2-sulfdnico,
anilino-2:5-digulfdnico; 3-aminobenzotrifluoruro—i-
sulfdnico; 2:4-dimetilanilino-S—sulfénico;‘4—cloro-5—
metilanilino=2-gulfdnico; 5-clorco=4-netianilino~2-
sulfdnico; 3-acetilaminoanilino=-G6-gulfdnico; 4-acetil-
aninoanilino=-2~gulfdéunico; 4-cloroanilino=2-sultdnico;
2:14~dicloroanilino=6=-gulfdénico; 4-metilanilino-2-sulfdnico; '
3-metilanilino—G6-sulfénico; 2:4-dimetioxianilino=6- '
sulfdnico; 4-metoxianilino-2-sulfdnico, y 5-metoxianilino-
2=gulfénico.

Como conmponentes de acoplamiento para usarse
en el procedimiento de este invento, puesden utilizarse,
por ejemplo, los productos primarics de condensacidn
obtenidos por la reaccidn de los acidos 1-amino-8-naftol-
6-sulfdnico, o 1-amino-8-naftol-3:6-disulfénico, o

1-amino-8-naftol-4:6-disulfdénico, con una proporcidn



105.

110.

115.

120.

nolecular de cloruro cianﬁrico, en medio acuoso.

De acuerdo con otre caracteristica de este
invento, se proporciona un procedimiento variante pars
la fabricacidn de dichios nuevos tintos monoazoicos, que
comprende el hacer reaccionar un compuesto monoazoico

gue en la forma de su Acido libre es de la férmila

S0.H

3 OH  NH,

N=N-

X o
HSO, Y,

en la que X, Y4 e Y, tienen los significados antes indi-
cados, y el nﬁcleo bencénico A puede llevar opcionalmente
sustituyentes distintos de los grupos hidroxilo y amino,
con una proporcion molecular de cloruro cilamirico. Bl
conpuesto monoazoico puede convenientemente estar en forma
de su sal de metal alcalino, por ejemplo esu sal sddica,

Los compuestos monoazoicos empleados como
materiales de partida para rezccionar con cloruro cianiri-
co, por el procedimiento variante de este invento,
pueden obtenerse acoplando, en medio alcalino, el com=~
ruesto diszoico obtenido diazotizando uns amina aromatica
primaria, como antes se indica, con un &cido aminonaftol-
sulfdénico de la férmula

OH NH2

HO.8” Y
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en la que Y1 e Yz'tienen los significadog ante

como variante, cuando el compuesto diazoico mencionado
no contiene un grupo acilamino, acoplando dicho compuesto
diazoico con el N-aoetil;derivado del acido mononaftol—
sulfdénico, y eliminando luezo el gruno acetilo por
hidrolisis con sosa caustica, por ejemplo.

En el procedimiento a que egte invento se
refiere, la diazotizacidén de la amina aromstica primaria
v el acoplamiento del compuesto diazoico as{ obtenido,3<
con el componente de acoplamiento, se realizan con
preferencia a una tenmperatura inferior a 52C, convenien-
tenmente a una temperatura comprendida entre 02 y 5¢C,

En el procedimiento de este invento en el que se emplea

un componente de acoplamiento que contenga el micleo

ciamirico es ventajoso emplear para la reaccidn de aco-
rlemiento, el componente mencionado preparado in situ
a temperaturas comprendidas entre 02 y 52C, por métodos
conocidos por las publicaciones, y llevar a cabo los
acoplamiento a temperaturas andlogas y a un pH lo mds
bajo posible, para el acoplamiento eficiente, con objeto
de reducir al minimo las reacciones secundarias, por
ejemplo la hidrolisis de los Ztomos de clorc que permanez-
can unidos al anlllo de la triazina,

En la fabricacidn de los nuevos tintes de
este invento, por el procedimiento variante, o sesa
por la reaccidn de pronorciones equimoleculares de un
compuesto monoazoico de la formula citada, con cloruro
ciamirico, la reaccidn se lleva & cabo con preferencia
en un medio acuoso, a temperaturas comprendidas entre

0 y 5eC,
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Anslogamente, con objeto de evitar estas
reacciones secundarias durante la fabricacidén y la
155, conservecidn, es generalmente preferido aislar los
nuevos tintes del medio en que se han formado s un pH
de 5,4 a 7,8 y secar las pastas del tinte resultante a
temperaturas relativamente bajas, por ejemplo entre
202 y 402C, con preferencia en presencia de agentes de
160, compensacion adecuados pars mantener un valor de pH de
6,5 aproximadamente., Como ejemplos de estos agentes
pueden citarse las mezclas de fosfato dcido disddico,
y de fosfato &cido monosddico o de fosfato écido disddico
vy fosfato dcido monopotésico.
165 Lios nuevos tintes de este invento, en forma
de sus seles de metales alcelinos, son facilmente solu-
bles en agua y resultan especialmente adecuzdos paras la
produccion de tonos rojos uniformes y résistentea en
los materisles celuldsicos, por las técnicas de tefiido
170. continuo, por ejemplo por un procedimiento que comprende
el impregnar los materiales textiles citados, en un
redio acuoso, con el tinte, y luego someter los materiales
textiles, opcionalmente despues del secado, a la acciodn
de un agente de trabazdn del acido, por ejemplo la sosa
175, caustica, en un medio acuoso, ventajosamente que
contenga un electrdlito tal como cloruro o sulfeto sddico,
durante un corto pefiodo de tiempo, comunmente solo
del orden de unos minutos, a temperaturas comprendidas
entre la atmosférica y la de la solucidn hirviente, y
180. también por métodos de estampado, por sjemplo por un pro-

cedimiento que comprende el aplicar a dichos materiales
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textiles una pasta de estampacidén qQue contenga el tinte

¥y una sustancia, que, por calentamiento o trateamiento con
vapoﬁdesprenda un agente de trabazdn del écido, por
ejemplo bicarbonato sbédico, ¥y a conitinuacioén someter

los materiales textiles a la accidn del calor o del

vapor. Laes coloraciones o tonos asi obtenidos poseen

un grado elevado de resistencia a la luz y a los trata-
mientos en hﬁmedo, especialmente a los lavados repetidos.

ELste invento se aclara, sin limitarse, por los
ejemplos sicuientes en 1los gque las paries son ponderales.
EJEMPLO 1.

Una solucién de 18,5 partes de cloruro ciandrico
en 100 partes de acetona, se vierten en una mezcla agitada
de 300 partes de agua y 300 de hielo machacado, ¥y se
afiaden 2 partes de acido clorhidrico 2N. A la suspensidn
de cloruro ciamirico asi obtenida se le afiade, durante
1 hora, una solucidn de 36,3 partes de la sal disddica
del écido 1-amino-8-naftol-3:6-disulfdénico, en 160
partes de agua, gque se ha hecho ligeramente alcalina al
Anmarillo Brillante, por adicidn de una solucidn acuosa
de carbvonato sédico; la temperatura de la mezcla durante
la adicidn y después de ella se mantiene inferior a 58&C,
La mezcla de reaccidn se agita rasta que en la solucidn
resultante no existe dcido 1-amino-=gd=naftol—3:6=disulidni-
co sin zltberar.

Durante 5 minutog, y mientras la temperatura
de la mezcla ge conservae entre 02 y 58C, se afiade a dicha
mezcla una suspension del compuesto diazoico, de 1645

partes de acido anilino-2-gulfdénico, obtenido diazotizando
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une mezcla del écido anmilino-2-sulfdénico en 200 partes

de agua y 22 partes de dcido clorhidrico (densidad 1,18)

a una temperatura comprendida entre 02 y 29C, con 6,55
partes de nitrito sddico. Luesgo se alnden a le mezcla

50 partes de cristales de acetato sddico, durante 10
minutos, ¥ todo ello se agita elrededor de 20 horas a una
tem eratura comprendida entre OR y 48C, despues de lo

cual se afinde carbonzto sddico anhidro suficiente pare
hacer lipgeramente alcalino para el tornasol el medio
acuoso. Se afiade cloruro sdédico suficiente para obtener
unga concentracidn de 200 g. por litro, y la mezcla se
agita durante 30 ninutos y luego se filtra., Bl sdlido

del filtro se lava con solucidn acuosa de cloruro sddico
al 205 y se seca de 20 a 4590, 21 producio estd constitui-
do por un polvo rojo-azulado gue se disuelve en agua

para dar una solucidn rojo—amarillienta, y en decido sulfirico
concentrado para dar una solucidn violeta-rojizo.

Al aplicarse a fibras_celulésicas, por ejemplo
algoddn, por el método de impresnacidn antes citado,
¥y por trotamiento con un agente de fijacidn dcido, se
obtienen coloraciones rojo-amerillentas gue poseen muy
buena resistencia al lavado repetido y buena resistencia
a la luz.

LJENPLO 2,

Una solucidén de 18,5 partes de cloruro ciamirico
en 100 partes de acetona, se vierte en una mezcla agitada
de 300 partes de agua y 300 partes de hielo machacadoe.

A la guspension de cloruro ciandrico asi obtenida, se le
aflade, a una temperatura inferior a 42C y durante uns

hora, una solucidn en 700 partes de agua, de 59,7 par%es



de la sal trisddica del compuesto aminoazoico obtenido

combinando 4cido 2:4-dimetilanilino-6-sulfdnico,

diazotizado, con acido 1-acetilamino=8-naftol—3:6-

disulfdnico, en medio alealino, e hidrolizando el pro-
245, ducto con sosa caéustica. La mezcla se agita durante

una hora g una temperatura inferior a 42C y luego se afia-~

de graduvalmente durante otra hora solucidn acuosa 2N

de carbonato sddico, en proporcidn tal que mantenga la

nezcla ligeramente dcida para el tornasol. A céntinnacién
250, la mezcle ge transforma en ligeramente alcalina para el

torngzsol, por la adicidn de mas solucidn acuosa 2N de

carbonato sdédico. Se afiade cloruro sdédico suficiente

para obtener una concentracidn de 200 g. por litro, v la

mezcla se agita durante 30 minutos y se filtra a conti-
255, nuacion. El sdélido recogido en el filtro se lava con

solucidn acuosa de cloruro sédico al 20% y se seca a una

temperatura comprendida entre 20 y 458C. Bl producto

esté constituido por un polvo rojo-azulado, que se disuelve

en ague para proporcionar una solucidn roja, y en acido
260, sulfurico concentrado pars dar una solucidn rojo-violeta.

EJEMPLO 3,

Un método diferente para la preparacidn del
tinte del ejemplo 1, es el siguiente:
Una solucidn de 15,5 partes de cloruro ciamirico

265, en 100 partes de'acetona, ge vierte una mezcla agitads

de 300 paries de agus ¥y 300 partes de hielb machacado.

Durante cuarente minutos se afiade a la suspensidén asi

formada una solucidén de 56,9 partes de la sal trisddica

del compuesto aminoazoico formado combinando acido oftg—

270, nilico con dcido 1-acetilamino-8-naftol-3:6-disulfénico,
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en presencia de carbonato sddico, e hidrolizando el
producto en solucidn acuosa, por medio de sosa cauetica,
La mezcla se agita durante 30 minutos a una temperatura
comprendida entre 02 ¥ 58C y luego se le afiade solucidn
de carbomato sddico, graduslmente, hasta que la solucién
formade de reaccidn alcalina con el papel de tornasol,
Se afiade a conbinuscidn sal suficiente para dar una
concentracidn de 200 g. por litro, y despues una soluciodn
acuoga que conténga 7 partes de fosfato dcido disddico
anhidro y 12,5 parites de fosfato monopotdsico dcido ¥y
anhidro, ﬁ‘la mezcla se agita durante dos horas y luego
se filtra. ¥l sdlido se mezcla intimamente con 4 partes
de fosfato acido disddico anhidro, y 7,2 partes de fosfato
monopotasico acido y anhidro, y se seca a 402C,
BJEMPLO 4.

iste ejemplo ge refiere a un método diferente
para la ﬂabricacién del tinte descrito en el ejemplo 1. ;
Bl procedimiento del ejemplo 1 se realiza hasta e inclusie i
ve la adicidn de la suspensidn del compuesto diazoico
de acido anilino-2-sulfdénico a la solucidn que contiene
el acido N-diclorocimnuril-1-amino-8-naftol-3:6-disulfd-
nicoe. Luego se afiade zradualmente o la mezcla agitada,
mientras se conserva la temperatura entre OR y 420, gosa
celcinada o carbonato sddico suficiente para transformar
la mezcla en solo ligeramente acida para el papel Rojo
Congo. A continuacidén se afiade cloruro sddico suficiente
para dar une concentracidn de 200 g. por litro y la
nezcla se agita durante 30 minmytos, después de los
cuales se rearmda la adicién de carbonato sdédico,. hasta

que el pH de la mezcla esté comprendido entre 6 y T de
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acuerdo con la indicacion del papel Indicador Universal,

v luego se aflade unécantidad suficiente, necesaria para
mantener un pH de 6-7 durante una hora. Al final de este
periodo, se afiade mAds carbonato sodico para convertir ls
mezcla en alcalina para el papel tornasol satinado y
conservarla en estag condiciones hasta que haya reaccionado
todo el compucsto dimzoico. & continuecidn se afiade ‘
una solucidn de 7 vartes de fosfato acido disddico

anhidro en 100 partes de agua, y la mezcla se agita
durante 30 minutos, conservando la tem@eratura entre 0%

v 49C, filtrando a continuacidén. 1 sdlido se lava con
una solucidn acuosa al 20% de cloruro sbédico, se mezcla
con 4 partes de fosfato dcido disddico anhidro y 7,2
partes de fosfato Adcido monopotésico anhidro ¥ luego se
seca a 20-452C, Lin la Tabla sigviente figuran derivados
del écido anilino-2-sulfénico, que, en cantidad equiva-
lente, vueden sustituirse por el mismo en'forma de compo-
nentes diazoicos, en el ejemplo anterior. También figuran
en la Tabla los tonos de los tintes obtenidos en algoddn
al aplicar los productos correspondientes, de soluciones
acuosas, por imprimacion y tratamiento ulterior, ovecional-
mente desvués del secado; el material imprimsdo con
solucidn de lejia que, contiene sosa caustica a distintas
temperaturas. En todos los casos, los tintes muestran

una buena resistencia a los lavados enérgicos y a la sose

en. ebullicion,.
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Compuegto diazoico combinado con Tono de los tintes
acido R-diclorociamyril-1-amino- en algodon
8—naftol—~3:6~disulfonico
Acido 4~-cloro-5-metil-2-aminobencenmn Rojo
sulfonico

Acido 4-toluidino-3-sulfdénico Rojo-azulado
Acido 5-gloro-4-metil-2-aminoben— Rojo-azulado

ceno—~gulfonico

Acido 4-elorocanilino~2-sulfdnico Rojo
Acido anilino=2:5-disulfonico Rojo muy amarillento
Acido J-aminobenzotrifludruro- Rojo muy amarillento

A—aulfonico

Acido 3t4-dicloroanilino-6- Rojo azulado
gulfoénico

Acido 3-aminocanisol-~4-sulfédnico _ Rojo
EJENMPLO 5,

¥n une mezcla agitada de 300 partes de agua,
y 300 partes de hielo machacado se vierte una solucidn
de 18,5 partes de cloruro cianirico en 100 partes de
acetora, y se afiaden dos pories de dcido clorhidrice 2N.
A la suspensidn de cloruro cianurico se afinde, durante
50 minutos, una solucidn de 35,3 partes de la sal disddica
de 2cidog 1-amino-8-naftol-4:6-disulfdnico, en 250 paries
de agua, qus ge laya hecho ligeramente alcalins para el
Anmerille Brillante, por la adicién@e solucidén de carbona-
$0 g0dico; la temperatura de la mezcla durante la
adicidén y despues de ella, se mantiene inferior a 52C,.

La mezcla de reaccidn se agita hasta que en la solucidn
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disulfonico no alterado. A continuacidn se afinde g

la solueidn resultaente formada como se indica, una
suspension del compuesto dinzolco de 16,45 partes de
acido anilino=-2-sulfdnico, preparado diazotizando umm
mezela de éste en 200 naries de azua, vy 18 partes de
gcido clorhidrico (densidad 1,18) vor medio de 6,55 partes
de nitrito sddico, manteniendo la temperatura entre 02

v 29C, Bl procedimiento siguiente gue implica lea adicidn
graduel de carbonato sdédico y la de sal a la mezcla de
combinacion y, finalmente, de una mezcla de Ffosfato

dcido monosédico, y fosfato dcido monopotésico en agua,
despues determinar la reaccidn de combinacidn, es el
mismo gue se ha descrito en el ejemplo 4. Degpues de
separar el tinte por filtracidn , la torta del filtro

se mezcla con 4 partes de Fosfato acido disddico anhidro
v 7,2 partes de fosfato &cido monopotésico, snhidro,

v se seca de 20 a 408C, &1l producto se disuelve en agua

vy en dcido sulfirico para dar soluciones rojo-amarillentas
¥y rojo-azuladag respectivamente, y proporciona colora-
cioneg rojo-amarillentas en los materiales celuldsicos,
por ejemplo algoddn, al aplicarse a ésios por imprimacidn
con una solucidn acuvosa y tratando luege el material
imprimado con una solucidn de lejia que contenga sosa
caustica. Las coloraciones obtenidas pierden poca
tonalidad al someterse a lavados enérgicos, ¥y a la
accidn de la sosa en ebulliecidn. En lugar de las 16,45
partes de &dcido anilino-2-sulfdnico usado como componente

diagoico en este ejemplo, pueden emplearse sn su lugar



375.

380,

385,

390.

los compuestos indicados a continuacidn, en cantidades
equivalentes, y los tintes de este modo obtenidos, al
aplicarse a materiales celulésicos, proporcionan colo-
raciones de los tonos que se indican, y muy buéna regis~

Y

tencia al lavado intenso y a la sosa en ebullicidn.

Compuesto diazoico combinado con - Tonos de 1l9s tintes
acido 1-(diclorociapurilamino)- en algodon
8-naftol-4:6-disulfonico
Acido 4-toluidino-3-sulfdnico Rojo-azulado
Acido 4-cloroanilino=-2~-sulfdénico Rojo—-azulado
Acidg 3J~aminobenzotrifluoruro-4- Naranja-rojizo
gvlfonico

N O T &

Desgscrita suficientemente la natursaleza del

invento, as{ como la manera de realizarlo an la prictica

debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente

indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental, siendo lo
que constituye la esencia del referido invento y por lo
que se solicita Patente de Invencion por 20 afios en
Wgpafia: "Procedimiento de obtencion de muevos tintes
diazolcos"; carscterizandose por lo siguientes

12 .~ Procediniento de obtencidn de nuevos
tintes diazoicos, caracterizado porque éstos en la forma

de sus acidos libres, tienenla formule



395.

400.

405,

en la que el nicleo bencénico A lleva opcionalmente

sustituyentes distintos de los grupos hidroxilo y amino;
X representa un atomo de hidrdgeno o un sustituyente
distinto del halégeno; e Y, e Y, son tales que uno de
ellos representa un atomo de hidrégeno, Yy el otro, un
dtomo de hidrdgeno o el grupo ~50,H.

22,~ Procedimiento, segin lo especificadoc en
la reivindicaciodn 18, caracterizado por comprender el

diazotizar una amina ardmética primaria de la formula

H

803
NH

2 i
x |
_ {
en la que X tiene el significado antes indicado, y el |
n&cleovbencénico puede contener, opcionalmente, sustitu-
yentes distintos de los grupos hidroxi y amino, y el

combinar el compuesto diagzoico as{ formado con un compo~ i

nente de combinacidn de la férmila



410,

415,

420,

425,

OH NH

Ho.8 Ty

en la que Y1 e Y2 tlenen los significedos anteriores.

32.~ Procedimiento, segin lo especificado en
la reivindicacidn 28, caracterizado porque el componente
de combinacidén se prepare in situ.

42 ,- Procedimiento, segin lo especificado en la
reivindicacidén 12 o 28, caracterizado por comprender el
hacer reaccionar, con unha proporcidn molecular de cloruro
ciamirico, un compuesto monoazoico que en la forma de su

decido libre es de la Férmule

SO3H OH  NH,

N=N

eh la gue X, Y1 e Y2 tienen el gignificado indicado ante-
riormente, y el micleo bencénico A puede tener, opcio—
nalmente, sustituyentes distintos de los grupos hidroxilo
¥y anino.

52 ,~- Procedimiento, segun lo especificado en
cualgquiera de las reivindicaciones 38 g 42, caracterizado
porqﬁe la reaccidn se realiza a una temperatura inferior

a 520, por ejemplo entre 02 y 52C,



430,

433,

440,

445.

450,
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62,- Procedimiento, sesin lo especificado
en cualquiefa de las relvindicaciones 28 g 58, carac—
terizado porque la reaccidn se realiza en un medio
acuoso,

72.~ Procedimiento segun lo especificado en
lag reivindicacionés 28 g 68, caracterizado porque el

tinte se aisla © seca a un pH de 6,4 a 7,8 con prefe-

rencia en presencia de un agente de compensacidn adecuado

para mantener un valor de pH de 6,5 aproximadamente,
por ejemplo mezclas de fosfato acido disddico, y fosfato
dcido monosddico, y de fosfato dcido disddico y fosfato
dcido monopotdsico,

2,-~ Procedimiento de obtencidén de nuevos
tintes diazoicos, para la coloracidn de materiales
textiles celuldsicos, caracterizado por comprender
la impregnacién de estos en un medio acuosgoc con un
tinte segun lo especificado en las reivindicaciones 18
o 28, y el someter luego los materiales textiles, opclo-
nalmente despues de secarge, a la accidn de un agente
de fijacidn del dcido, por ejemplo sosa cdustica en
nedio acuoso.

98 ,~ Procedimiento de obbtencidn de nuevos
tintes diagoicos, ©para el estampado de materiales texti-
lesg celulésioos, oaraoteriéados por comprender el apli-
car a log mismos una pasia de estampacién gque contiene
un tinte segin lo especificado en la reivindicacidn
12 o 28, y una substancia que al calenbarse o somesterse
a la accidn del vapor, desprende un agente de fijacidn

del acido, por ejemplo bicarbonato sddico, y el someter




calor o del vapor.

102,~ Procedimiento de obtencidn de nuevos

tintes dlazoicos; tal y como queda substancialmente
460, descrito en la presente memoria que consta de veinte
hojas, escritas g méquina por ung sola cara. 1
i
4 WAL, B85 |
2 |
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