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PATENTE DE INVENCION
a favor de:
TARBYWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lucius &
Brilning, de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (M) -
Hoechst (Repiblica Federal Alemana), por:
WPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORAKTES AZOICOSH,

Memoris descriptiva

Para la ejecucidn del acoplamiento de colorantes azoicos,
existe, como es sabido un campo Optimo de pH, para cada combing
cién de un componente azoico con un componente de acoplamiento.
En general, dicho pH éptimo se encuentra en el campo alcalino.
Sin embargo, en un acoplamiento en medio alealino resulta des-
ventajoso el hecho de que, a consecuencia de reacciones de des—
composicidn diazoica, se manifisstan impurezas en los coloran-
tes. Dichas impurezas no pueden ser evitadas sino mediante la

regulacidn de un velor pH dcido durante el acoplamiento. Sin



10

15

20

25

30

35

embargo, en un medio doido, no se comsigue, en la mayoria de
los casos, ejecutar la reaccidn de acoplamiento a tempersiurs
ambiente en un tiempo aceptable, porque hacia el finsl del
acoplamiento, la alimentacidn diazoica tiene muchas veces que
ser reducida fuertemente, de modo que se produce une clares
demora en el desarrollo del acovlamiento. Para acelerar el
desarrollo del acoplemiento, se emplean muchas veces tempe-—
raturas mis altas que, sin embargo, ejercen también y siempre
una influencia desfavorable, porgue las reacciones de descom=
posicibn diazoica tienen energias de activacidn y por tanto un
gradiente de femperaturae superiores a los de las reacciones
de acoplamiento.

Se ha tratado ya de acelerar el desarrollo del acoplamien-
t0 aumentando la cantidad empleada de componente de acoplamien
to, desplazando asi el equilibrio de la reaccidn en favor del
producto final. Prescindiendo de los inconvenientes econdémicos
gue ven ligados a ello, se manifies’ta a consecuencia de ello,
en la mayoria de los casos, une influencia desfavorable sobre
la intengidad del color, el tono del cblor y la solidez de los
colorantes en disolventes.

En ls Memoria alemena 1,173.601, se describe un procedi-
miento para la obtencidn de colorantes azoicos insolubles en
agua, en el cual el acoplamiento es ejecutado en presencis de
pequefias cantidedes de sales de superficie limite activa de
aminas grasas primeriss con &cidos carboxilicos. Adn cuando
estas adiciones provocan también cierta aceleracibn de la resc—

cifn en el acoplamiento, su efecto principal consiste, sin em-
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bargo, en el aumento de la intensided de coloracidn de los
pigmentos azoicos.

Ahora bien, se ha comprobado que se consigue evitar log in-
convenientes descritos anteriormente en el acoplamiento de colo-
rantes azoicos y obtener colorantes azoicos en condiciones con-
siderablemente mis favorables si se le aflade a la mezola Ge
acoplaniento un éxido de amina, u 6éxido de fosfina, de superfi-
cie 1limite activa, que contiene un resto alifidtico de cadons
larga.

Mediante la adicién de los compuestos mencionados, se pro
voca én vrimer lugar une aceleracidén del desarrollo del acovla
miento. El procedimiento de la invencidn resulta particularmen
te ventajoso en el caso de colorantes azoicos que, por el pro-
cedimiente hasta aqul conocido, no pudieron ser acoplados =ino
a elevadas temperaturas. En presencia de los compuestos emplea—
dos segin la invencidn, se verifica ya a temperature ambiente
un desarrollo normal del acoplamiento. El rdvido desarrollo del
acoplamiento surte el efecto de que el proceso de acoplamiento
resulta considerablemente més seguro y econdmico; tembién es
particularmente ventajoso el efecto de la aceleracibn del aco-
plamiento para las propiledades de golidez en disolvente de los
pigmentos azoicos. Los colorantes szolcos obtenidos por el pro
cedimiento de la invencidn poseen, ademds, une sensibilidad a
la friceibn claramente inferior al frotarse de manera corrien-
te con blanco de cinc y acelte de linaza los colorantes en una
méquine de friccidn. Otra ventaja del nuevo procedimiento es
que, en la mayorizs de los cagos, se comprueba un evidente aumen-

to del rendimiento de colorante. Ademds, en los acoplamientos
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en los cuales, debido a una energies demasiado baja daiéébplan
miento, es necesaric un mayor empleo de componente de égopla-
niento, puede reducirse apreciablemente lz cantidad dél;éomr
ponente de acoplamiento. A consecuencis del efecto acelerador
de acoplamiento de las adiciones segin la invencién, el tiem-
po de reaccidn durante el acoplamiento resulta reducido - tan-
to que la tendencis a la descomposicibn del componente &iéﬁbico
no puede ya manifestarse negativamenie, de modo gque, confﬁﬁ'
mayor rendimiento, se obtienen colorantes més puros.

El efecto acelerador de la reaccibén de las materias adi-
cionales segin la invencidén se manifiesta varticularmenie en
el caso de acoplamientos realizados en medio dcido. Esta com-
probacibn puede ser explicada con que el acoplamiento no sélo
es acelerado, sino que htambién puede verificarse a un valor pH
més bajo que cuando no se emplea la adicibn de los compuestos
mencionados. Ademds, la adicidn de los aceleradores de acopla~
miento permite la ejecucidén de acoplamientos en condiciones de
concentracién elevadas, en las cuales, normalmente, el acopla-
niento se estancaria o se desarrollaria sélo muy lenteamente.
Por el contrario, en vresencia de los compuestos empleados se~
gin la invencién, se desarrolla y concluye en el tiempo normal
incluso con elevadas concentraciones.

Los compuestos empleados como aceleradores de acoplamiento
segin el procedimiento de la presente invencién pueden ser afia—
didos en una fase cualguiera del acoplamiento. Asi, las adi-
ciones pueden, por ejemplo ser incorporades a la solucibn o

dispersifn de componente diazoico, o ser afindidas simultdnea-

mente al componente diazoico, pero separadamente, al componente
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de acoplamiento. Ademds, se pueden también afisdir los cumpues—
tog al 4cido de precipitacidn, como por ejemplo 4cido acético

o écido clorhidrico, con el cual se precipita el componente de
acoplamiento disuelto en medio alealino. También es positle
afiadir los compuestos empleados segin la invencidn sélo después
de le precipitacidén del componente de acoplemiento, o bien en
una fase més avanzada del acoplamiento. Asimismo, los acelero~
dores de acoplamiento pueden también ser incorporados a la sc-
lucibn alecalina del componente de acoplamiento. En la obtencién
de colorantes poliazoicos, los aceleradores de acoplamiento no
necesitan naturalmente ser afiadidos en todas las reacciones de
acoplamiento, sino 86lo en aguells en la gque sean necesarios
por la lentitud de la reacciln.

Los compuestos de superficie limite activa empleados segin
la invencidn son utilizados, generalmente, en cantidades de
aprox. 0,5 a 30 partes en peso, y vreferiblemente en cantidades
de 1 a 10 partes en peso referidas a 100 partes en peso de co-
lorante azoico. Como compuestos de superficie limite activa se-
ghn la presente invencidn que actdan acelerando la velocidad
de la reacoidén son de considerar, en primer lugar, 1los compues-

tos de la férmula

-

donde X es nitrégeno o fésforo, Ry es un resto que contienc una
cadena alifética larga, R2 ¥y R3 gon restos de alguilo, de arilo

o de aralquilo, o Ry 0 R3 representan juntos un resto de alqui-
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leno con 4 a 6 4tomos de carbono, gue, con inclusidn de X, for-
ma un anille heterociclico. En la férmule I, R1 pusde ser un

resto de hidrocarburo alifético de cadena recta o ramifiqada

con 8 a 22 4tomos de carbono, que puede conbtener uno o varios

v
.t

dobles enlaces. Hste resto alifftico no necesita estar enlaza-
do directamente con el dtomo central X, sino que puede egﬁqé
unido con el mismo a través de miembros intermedios, comd-éoi
ejemplo -COANH—CHZ-CHZ- o el resto -O-CH2-0H2-, que puede es-
tar presente incluso varias veces. R1, adenés, puede ser un res-
t0 de arilo o de ecicloalquilo con cuando menos una cadena la-
teral alifdtica de aprox. 4 a 12 dtomos de carbono, que puede
estar enlazada con el resto ciclico también a través de un gru-
® carboxilo o de un dtomo de oxf{geno. Preferiblemente, s¢ em-
plean compuestos en los cuales R1 represente un resto de algui-
lo con 8 a 22 dtomos de carbono. Los restos R2 y R3 pueten ser
iguales o distintos y contener eventualmente también sustitu-
yentes, como por ejemplo &tomos Ge halbgeno y grupos de oxialqui
lo o de éter de polialguileno. Los restos R2 ¥y R3 representan

preferiblemente restos de alquilo con 1 a 5, y especialmente
1-3 &tomos de carbono. Sin embargo, son de considerar eventual-
nente también compuestos en 1os cuales uno de los restos Ry 0 33
contiene unae large cadeng alifdtica, que por tanto contienen

en la molécula 2 restos de hidrocarburo con una largs cadena
alifdtica.

Como compuestos de superficie limite activa adecuados para

el procedimiento de la presente invencidn mencibnense, por ejem-

plo:
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Oxido de dodecil-dimetilamina, 6xido de olefl-dietil-amina,
bxido de lauril-metil-etil-amina, $xido de dipropilamina de gra-
sa de coco, 6xido de metil-bencil-amina de grass de coce, Oxi-
do de oleflpropil-metil~amina, 6xido de dimetil-amina de grasa
de gebo, 6xido de dodecil-etil-ciclohexil-amina, 6xido de 4=
dimetilamino~1-laurofenona, 6xido de 4~dodecil-dimetil~-arilina
vy 6xido de N-dodecil-piperidina,

Ademds, pueden emplearse también los correspondientes 6xi-
dos de fosfina, como por ejemnlo el 6xido de dodecil~dimetil-
fosfina, éxido de dodecil-dietil-fosfina, 6xido de dodecil-
netil-etil-fosfina, Oxido de dodecil-metil-bencil-fosfina,
bxido de oleil-dimetil-fosfina, 6xido de oleil-dibencil-fosfina,
6xido de dimetilfosfina de grasa de sebo.

El procedimiento de la presente invencidén puede ser emplea-
do con todos los colorantes azoicos conocidos. Mencibnense a
titulo de ejemplo los colorantes azoicos de los srupos siguien-
tes:

Pisgmentos azoicos de la gserie de los colores al hielo sin
grupos golubilizentes, obtenidos por reaccibn de bases mono- o
plurivalentes como componentes diazoicos con componentes de aco
plamiento. Los componentes de acoplamientos pueden, por ejemplo,
estar representados por compuestos oxiaromiticos, como beta=-oxi
naftaline, o arilidas de dcido oxiarilearboxilico, como por
ejemplo anilidae de dcido O-oxiantracen~carboxilico, o cuerpos
de acoplamiento que se derivan del carbazol, del éxido de di-
fenileno o de la difenilimida y del benzocarbazol, o por com-

puestos acetoacetilamino enolizables o pirazolonas. En la mo—
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1écula pueden existir uno o varios grupos azo0icos.

De la misme manera, pueden obienerse por el procediﬁigpto
de la presente invencibn los compuestos mono- ¥y poliazoicéé
solubles en agua en los que los componentes de reaccibn lievan
grupos de deido sulfénico o deido carboxilico, asi{ como 1os cow
lorantes azoicos solubles en agua gue sé dejan llevar al syt~
do insoluble en agua por laguizacién. -

Ejemplo 1
Se tetrazotan 253 partes de 3,3'-dicloro—4 ,4'-diamidodife

nilo. En 2000 partes de agua, se iniroducen 582 partes de ace-
toacetil=1~amino~4~cloro-2,5-dimetoxibenzol y se agita bien, di-
solviéndose luego mediente adicibén de 300 partes de solucidn

de sosa custica 2l 33%. En un plazo de 30 minutos, se vierte la
solucidn de acoplamiento aclarads en una solucién enfriadé a

02 C. consistente en 3000 partes de agua, 160 partes de &cido
aéético, 10 partes de un producto de adicibén de alcohol es—
tearflico y 20 mol de 6xido de etileno. Al componente de aco-
plamiento precipitado se afiaden 26,4 partes de éxido de dimetila
ming de grasa de coco en solucidn acuosa al 10% y se afiade en
un plazo de 2 1/2 horas la solucibn tetrazdlica clerificada. En
cuanto la mezcla de acoplamiento tiene un valor pH de 4,3 a 5,5,
se mantiene constante este valor pH con solucibn de sosa cdus-
tica al 6% y se acaba de acoplar.

Una vez conclufda la alimentacién de soluciln tetrazo, se
aglta durante 1 hora, se calienta a 502 C. y a este temperatu-
ra se afladen 92 partes de abletinato sédico en solucidn acuosa
al 5%. Se sigue calentando wlteriormente a 852 C., se filtre

v se lava hesta reaccidn neutra. Después del secado, se obtienen
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957 partes de un colorante Gisazoico amarillo.

Si se trabaja de la misma manera, psro omitiendo el bxido
de dimetilamina de grasa de coco, no se obtiens dentro del
tiempo de acoplamiento indicado de 2 1/2 horas acoplamiento
total alguno. Para conseguir un acoplamlento total, hay que
emnlear cantidades superiores de componente de acoplamiento,

y precisamente 600 partes de acetoacetil-l-amino-4-cloro-2,5-
dimetoxi-benzol, y elevar el tiempo de acoplamiento a 3 ho-
ras cuando menos. A nesar de e¢ste aumenio de empleo de compo-
nente de aconlamiento, el rendimiento obtenido es menor, sien—
do de 933 partes solamente.

La adicidn aceleradora del acoplamiento puede ser efec—
tuada con el mismo resultado también a la solucidn alcalins
del componente de acoplamiento, o disuelto en dcido acético.
La adicidn puede asimismo efectuarse a la soluecibn tetrazo, o
también separadamente, y simulténeamente al componente diazoi
co, al componente de acoplamiento.

En luser de 6xido de dimetilamina de grasa de coco, pue-—
de emplearse con el mismo efecto también la misma cantidad de
bxido de dimetilfosfina de grasa de coco. Ademds, en el ejem~
vlo anterior la cantidad de componente de acoplamiento vuede
ser reducida ulteriormente hasta 558 partes, sin que a conse-
cuencia de ello sufra la velocidad de acoplamiento.

Asimismo, en lugar de dxido de dimetilamina de grasa de
coco, puede emplearse también la misma cantidad de bxido de
dletilamina de grasa de coco, Oxido de dimetilfosfina de grasa

de sebo u Oxido de oleildimetilamina.
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Ijemplo 2

Se obtiene un coloranie monoazoico inscluble en agus por
diazotacién de 61 partes de 1-metil~2-amino-5-nitrobenzcl y
acoplamiento con 87,5 vartes de 2,3-oxinaftoil-o-toluidida
precipitando parcialmente con dcido clorhidrico, antes de
la alimentacidén de la solucidn diazoica, el componente &é;aéo—
vlamiento disuelto de manera conocidae con golucidn de sosé |
céustics, hasta una débil reaccidn fenolftaleinalcalina, y se
afiaden 53 partes de carbonato de calcio y 3,94 partes de 6xi-
do de dimetilemina de grase de coco en forma de solucidn acuo-—
sa al 10%. Bl acoplemiento es ejecutado a una temperatura com—
prendida entre 20 y 252 ¢,

Una vez conclufdo el acoplamiento a 252 C., se regula el
caldo de acoplamiento sobre un pH 3 con dcido clornidrico, se
calienta a 952 C., se mentiene 1 hora a esta temperatura, se
enfris con agﬁa a 708 C., se filtra, se lava hasta la neutra-
1lidad y se seca. Se ébtienen 136 partes de un colorante de
color burdeos.

51 se trabaja de la nmisma manera, vero sin empleo de dxi-
do de dimetilamina de grasa de coco, no se obtiene a la tempe-
ratura de acoplamiento indicada de 20 y 2520. ningin acopla~
miento. En tal caso, hay que mantener una %emperatura de acow
plamienio de cuando menos 752 C. pars conseguir una formacidn
completa de colorante. También el rendimiento es inferior,
siendo de solamente 130 partes de colorente. El colorante asi
obtenido posee ademds una solidez en disolvente muy inferior
¥y, al ser frotado de la manera corriente con blanco y cinc y

aceite de linaza en la mdquina de friccién, una sensibilidad
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a la friccidn superior a la del colorante obtenido por el pTro

cediniento de la invencidn con adicilén del medio auxiliar de
superficie activa.

260 Si, al procederse segin la invencidén de la manera ante-
riormente deserita, se eleva la cantidad del medio suxiliar de
superficie activa afiadido, por ejemplo, a 6,5 partes de Sxido
de dimetilamina de grasa de coco, la temperatura de acopla-
miento puede ser reducida ulteriormente en aprox. 5-102 C. y

265 el tiempo de acoplamiento puede también ser reducido. ﬁn Ju-
gar de la precipitacidn parcial del componente de acoplamien-
to con Aeido clorhfdrico, en la cual el acoplamiento mismo se
desarrolla en el campo de pH alcalino, puede ejecutarse tam~
bién una precipitacibn total, es decir una adicibén de 4cido

270 clorhidrico hasta reaccidn 4cida al vapel de Congo, ya que la
adicién aceleradora de acoplamiento permite tembién una forma-
¢idn de colorante en el campo doido.

Ejemplo 3
Se obtiene un colorante monoazoico rojo insoluble en agua

275 vor diazotacién de 48,6 partes de 1—amino=-2,5-diclorobenzol y
acoplamiento con 88,6 partes de 2,3~oxinaftoil-p-toluidida,
afiadiendo a la solucidn alcalina del componente de acoplamien-
to 4,1 partes de 6xido de dimetilfosfina de grasa de coco en
forme de solucidn acwosa al 105 y precipitando a continuacién

280 con dcido clorhidrico el componente de acoplamiento. Se afiaden
a la suspensién obtenida 25 partes de acetato sbédico oristali-
zado y 50 partes de carbonato de calcio. A ello sge alimenta
en un plazo de 2 horas, a 202 C,, la solueclén diszoice aclarada.

Una vez concluido el acoplamiento, se regula sobre un pH 3 con
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30 partes de &cido clorhidrico, se calienta a 952 C., se man-
tiene durante 15 minutos a esta temperatura, se filira, se la
va hasta lg neutralidad y se seca. Bl rendimiento de coloran-
te es de 141 vpartes.,

Si se trabaja segin este procedimiento, pero sin adicidn
de 6xido de dimetilfosfina de grasa de coco, este colorants
no puede ser acoplado. Si se guiere obtener un aeoplamientb',
sin adicidn de un acelerador de acoplamiento, hay que elevar
la temperatura de acoplamiento a 782 C. cuande menos. Sin em—
bargo, se obtiene entonces solamenté~un rendimiento de colo=-
rante de 135 partes.

Con el mismo resultado, se puede afladir el 4xido de dime-
tilfogfina de grasa de coco también después de la precipitacibdn
del componente de acoplamiento, o también durante la alimenta—
cién del diazo.

En lugar de 6xido de dimetilfosfina de grasa de coco, pue-
den también emplearse centidades iguales de 6xido de dietilfosfi-~
na de grasa de coco, Sxido de oleildimetilfosfina, 6xido de
dimetilamine de grasa de sebo.

EL colorante asi obtenido revela una solidez en disolvente
claramente superior a la del mismo colorante, vero obtenido sin
adicién de un acelerador de acoplamiento.

Bjemplo 4

Se obtiene un azocolorante rojo insoluble en ague mediante
diazotacidn de 45,5 partes de 4-nitro-2-aminotoluol y scoplemien—
to con 93,% partes de 2,3~oxinaftoil-p-cloroanilida atiadiendo a
la solucidn elealina del componente de acoplamiento 4,15 partes
de éxido de dimetilamina de grasa de coco en forma de solucidn

acvosa al 10% precipitando parcialmente a continuacidn con 4eido
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acético el componente de acoplamiento. Se alimenta a la mez—
cla la solucidén diazo clarificada en un plazo de 2 horas y a
una temperatura de 25¢ I,

Una veg concluidé el acovlamiento, se regula con Acido
clorhidrico el caldo de acoplamiento sobre un pH 3, a conbi-
macidn se calienta a 952 C., se mantiene durante 30 mimutos
a esta temperatura, se enfria, se filtra, se lava hasta larneu-
tralidad y se seca. Sec obtienen 141 partes de colorante azoico
T0j0o

En lugar de 6xido de dimetilamina de grasa de coco, pue—
de emplearse con el mismo resultado también una centided ignal
de 6xido de dimebilfosfina Ge zrasa de coco, éxido de dimetil-
foafina de grasa de sebo u 8xido de oleildimetilamina. Asimis~
mo, las adiciones aceleradoras de acoplamiento pueden ser di-
sueltas en dcido acdtico o afiadidas despuds de la precipita-
cibn pareisl.

Si se trabaja por este mismo procedimiento, pero sin adi-
cién de bxido de dimetilamina de grasa de coco, no puede ob-
tenerse este colorante azoico. S6lo mediante la elevacidn de
la temperatura de acoplamiento a 402C, puede ejecutarse un aco-
plamiento sin adicibn oonsiguiéndosé un rendimiento de 137 par—
tes solamente del colorante azoico rojo.

Bjemplo 5

Se obtiene un colorante azoico rojo, insoluble en asua,
por diazotacibén de 42,5 partes de 5-cloro-2-gminotoluol y aco-
plamiento con 99 partes de 5'-cloro-2'-toluidida de dcido 2,3~

naftol-carboxilico afiadiéndole al componente de acoplamiento
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disuelto en campo alcalino 4,2 partes de dxido de dicbilami~

na de grasa de coco en forma de solucidn acuose al 1Cj5 y pre-
cinitando parcialmente a continumacidn, con Acido acétic9; el

componente de scoplamiento. & la susvensidn alcalina déi“comy
ponente de acoplamiento se afiade la soluceidn diszoica blé%iﬁi

-

cada en un plazo de 2 horas, a 202 C. Una vez concluido.éls

-
s
.

acoplamiento, se regula con dcido clorhidrico sobre un BH. 3
a continuacibén se calienta a 952 C., se mentiene durante{Té‘
minutos a esta temperatura, 1ueéo se enfria a 752, se filtra,
se lava hasta la neutralidad y se seca. Se obtieﬁen 143 per-
tes de un colorante azoico rojo.

8i se trabaje cxactamente segin las anteriores indicacio-
nes, pero sin la adicibn de 6xido de dietilemina de grasa de
coco, se obtiene un rendimiento de 138 partes de colorante so~
lamente que, ademis, revela una peor solidez al aceite y al
disolvente que el colorante obtenido con adicibn del acelera-~
dor de acoplamiento.

La adicidén del acelerador de acoplamiento puede verificar-
se con el mismo resultado también después de la parcial vreci-
pitacidn, o también disuelto en dcido acético. Asimismo, en
lugar Ge le precipitacidn parcial, vuede ejecutarse directa~
mente una precipitacibén total del componente de acoplamiento
mediante acidificacibn hasta la reaccidn dcida 2l papel de
Congo.

Ejemnlo 6
Se obtiene un colorante azoico amarillo, inscluble en

agua, por diezotacidn de 103,5 pertes de 4-cloro-2-nitroanili-
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na y acoplamiento con 131 partes de l1-acetoacetil-amino-2-—
clorobenzol afiadiéndole a la suspensidn acética del comnonen—
te de acoplamiento, antes de la alimentacién de la solucidn
diazoica clarificada, f,4 partes de 6xido de dodecildimotil-
eming en forms de solucibn acuosa al 10%. Cuando la mezcla de
acoplamiento ha alcanzado un valor pH de 4, se mantienévéste
valor pH mediante adicidén de una solucidn de sosa oéustiéélx
al 6%. Una vez concluida le alimentacibn del diazo, se aglta
ulteriormente corto tiempo, se filtra, se lava hasta la neutra-
lidad y se seca. Se obtienen 240 partes de un colorante mono
azoico amarillo.

Si ge trabaja sin la adicidn de Sxido de dodecildimetil-
amina, el rendimiento es de 229 partes solamente de colorante.
Con el mismo efecto de aumento de rendimiento, pueden también
emplearge 6xido de dodecildimetilfosfina, 6xido de dodecil
dietilfosfina y 6xido de dodecildietilamina,

Ljemvlo 7

Se obtiene un colorante azoico amarillo, insoluble en
agua, mediante diazotacidn de 48,6 partes de 1-amino-2,4-—
diclorobenzol y acoplamiento con 60 partes de 4,4'-di-(acetqg
cetilamino)=~3,3'~dimetildifenilo. Para ello, se agita bien el
componente de acovlamiento en 750 partes de agua, se disvelve
al 33% mediante adicibn de 142,5 partes de solucidn de sosa
céustica y se completa con agua destilada hasta 2750 partes en
volumen. Se precipita el componente de acoplamiento mediante
la répida adicién de 87,5 partes de deido acético, en el cual

se encuentran disueltas 2,98 partes de 6xido de dimetilamina
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de grasa de coco. A esta suspensibn del componente deiégbplar
miento se afiade, en un plazo de 2 horas, la solucidn dié?oica
a 12-172. Una vez concluida le alimentacién de la solucidn
diazoica, se sigue agitando durante 1 1/2 horas. Iuego, se
calienta lentemente a 302 C., concluyendo el acoplamieunto. Se
filtra, se lava hasta la,neutralidad Yy Se seca.

Sin la adicibn del dxido de dimetilamina de grasa de coco,
no se obtiene en las condiciones anteriores acoplamiento slgu—
no del colorante,

Si se eleva la proporcién de Sxido de dimetilamina de gra-
sa de coco a 4,19 partes, el acoplamiento concluye ya a 202,
despuds de agitar 1/2 hora después de la alimentacibn de la so-
lucidn diazoica.

Una ventaja de este procedimiento es la de que el acopla-
miento puede ser ejecutado en soluciones concentradas; asi,
la cantidad de agua puede ser reducida, afiadiendo por ejemplo,
en lugar de 2750, s8lo 1500 partes en volumen de agua.

Las adiciones, en lugar de disusltas en 4cido acético gla-
cial pueden tambidn ser afindidas en forma de soluciones acuo-
sag al 10% a la solucidn alcaline del componente de acopla-—
miento antes de la precipitacibn con dcido acédtico, o también
después de la precipitacidn de la suspensibén del componente de
acoplamiento. Las adiciones pueden también ser alimentadas
similtdneamente a la solucidn diazoica o, disuelbas en la so-
lucidn diazoica, a la suspensibén del componente de acopla-
niento,

Si, en lugar de 6xido de dimetileminae de grasa de coco,

se emplea la misms centidad de 6xido de dimetilfosfina de gra-
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ga de coco, se obtienen resultados andlogamente buenos.
Ejemnlo 8

de obtiene el colorante moreno ne 283 soluble en agua, de
las Tablas de Colorantes Schultz (1923), disolviendo 102,5 par-
tes de m~fenilendiamina en 1000 partes de agva y afiadiendo
luego 116 partes de solucién de nitrito sédico al 40%., Se zufria
el conjunto & -152 C. con hielo y sal de cocina. A ello se afia—
den en 45 minutos"429 partes de Acido clorhidrico 5 n. Se afiaden
otras 10,8 partes de fenilendiamina disueltas en agua. Da reac-
cibn es dcida al papel de Congo (pH aprox. 1,5). La mezcle
de reaccién es adicionada con 10 partes de bxido de dimetilamina
de grasa de coco en forma de solucién acuosa al 10% y, a con-
timacidn, es llevada en porciones sobre un valor pH de 2,3 con
en total 50 partes de acetato sddico cristelizado, disueltas
en agua, verificdndose el acoplamiento total en un plazo de 45
minutos.

81 se trabajs segin las indicaciones anteriores, pero sin
adicibn de 6xido de dimetilamina de grasa de coco, se necesitan,
en lugar de 50 partes, fO partes de acetato sddico eristalizado,
y el acoplamiento concluye sblo a los 90 minutos.

En lugar de éxido de dimetilaming de gresa de coco, se pue-
de emplear con el mismo resultado también dxido de dodecildime
tilfosfina.

En los Ejemplos enteriores, siempre cue no se indics otra
cosa, las partes son partes en peso, y los porcentajes porcenta-

jes en peso.
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Egta solicitud corresponde a la presentada en Alemania
el 10 de Octubre de 1.964, bajo el mimero F 44 188 IVe/22a, se

acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto de

Y

la Propiedad Industrial y del articulo 42 del Convenio as la

Unidn. )

REIVINDICACIONES

1). Procedimiento para la obtencidn de colorantes azoicos;“éa—
racterizado por afiadirse durante el acoplamiento un 6xido de
amina v éxido de fosfina de superficie limite activa que con-
tiene un resto alifitico de cadena larga.
2). Procedimiento segin la reivindicacién 1), caracterizado
por emplearse las adiciones de superficie limite activa en can-
tidades de 0,5~30 partes en veso, referidas a 100 partes en
neso de colorante azolco.
3). Procedimisnto seglin las reivindicaciones 1) o 2), carac~
terizado por emplesrse como medio auxiliar de superficie limi-
te activa un compuesto de la férmula

?1

R2-—-%::==O

23
donde gignifican X uitrbgeno o f£ésforo, R, un resto que con-
tiene una cedena alifética larga, Ry, ¥ Ry restos de alquilo,

de arilo o de aralquilo, o R2 vy R3, juntos, representan un

resto de alquileno con 4 a 6 &tomos de carbono gque, ocon in-
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clusidén de X, forma un anillo heterociclico.

4). Procedimiento segin las roivindicaciones 1) o 2), caracte-

rizado por cmplearse como medios auxiliares de superiicie 1limi

te activa dxidos de trialouilamina w 8xidos de trialquiliosfi-

na con un resto de alquilo quo contiene & a 22 dtomos de carbo

no y 4os restos de clowilo gue comprenden cads uno 1-5- dtomos

de carovono.

5). "ELOCHDILINILO FAEA LA OBUENCION Db COTOLANTES AZOICOSt.
Zgta lemoria consta de diecinueve hojas foliadag ¥ meéang

grariadas por un sélo lado de suUs caras.

liadrid, 7 de Octubre de 1.9
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