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egﬂa/t'a'lalee SANDOZ A.G., entidad sulza, residente en Basilea,

Suiza,
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El objeto de la presents invencidn son compuestos
disazoicos, de dificil solubilidad en agua, que son excelén-
temente adecuados para tefiir o estampar fibras o materiales
Tibrosos de sustancias orgdnicas, de alto peso molecular,

5, hidrofobas, total o semi-sintéticas.

Mod, 615
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Los nuevos compucstos corresponden a la

fornula

Ry
D-N=N -X~B- A~ -B-X_

A A =h (1),

en la que los dos D, independientes enfre si, significan
restos iguales o diferentes de componentes diazoicos aro-
maticos o heterociclicos,.Rl ¥ Rg significan, independien-
tes entre si, un dtomo de hidrégeno o de haldgeno, wn gru-
po acilamino o un grupo alquihalcoxi—.o acllamino, en ca-~
so dado sustituido, Ry ¥ R, significan, independientes en-
tre si, un dtomo de hidrdgeno o de haldgeno, o un resto al-
quilo o alcoxi, en caso dado sustitufdo, Ry y Rg significan,
independientes entre si, un dtomo de hidrdgeno o un resto
alquilo, en caso dado sustituido, Ry y Rg significan, ca-
da vez un dtomo de hidrdgeno o un grupo alquilo, en caso
dado sustituido, o juntos, un grupo alquileno, los dos X,
cada vez, un resto hidrocarburo bivalente, en caso dado

sustituido, los dos B, cada vez, =CO~ 6 -S0g- ¥y A signi-

‘fica wn resto alquileno, en caso dado sustituido, o feni-

leno, Rz ¥y Rg o bién Ry ¥y Rg juntos pueden formar, con los
atomos que Se encuentran entre ellos, un sistema de anillo
Beterociclico y la moldecula estéd libre de restos del dei-

do carboxilico y sulfédnico,
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Restos D adecusuos e coaponented™iiseuicos son, por eje:

plo, los restos fenilo, naftilo, tiszolilo, benzetiozoliio, tis-
diozolilo, imidazolilo o pirszolilo, que, en coso dzdo, pueden ea-
tor sustituidos por Stomos de holbyeno, especislmente por Stowos
de cloro o bromo, grupos de.alquilo, alcoxi, cisno, nitro, rods-
no, acilo, aciloxi o acilamino.

T™8dos los érupos alquilo en ls molécula(tombién los gru-—-
pos slcoxi) contienen, preterentewnente, 1, 2, 3 64 Stecuos de
cérbono Y pueden llévaf uiteriores suslituyentes, por ejemplo,
4tomos de halbégeno, especisiwente $tomos de cloro o de broao,
grupos fenilo, alcoxi, ciano,'rodanb, acilo o aciloxi.

Crupds 8cilo preterentes correspenden s ls fiéramuls R-Y-

6 R’=2-; aquf significsn R un resto de hidrocsrburo, qﬁe en ¢sso
dsdo puede llevar los sustituyentes srribs indicados y¥/o Eonte—
ner heterodtoucs, preferentenente un resto aiguile o fenilo, Y
un redicsl -0-CO- 4 =80~ R’ signiiica un 4lomo gde hidrbzeno 6

R, Z significs uﬂ radical -CO-, -NR"CO- 6 -HR"SOZ-, Yy R" un éto-
mo 8¢ hidrégeno 6 R.

51 A significa un resto wetileno, entonces éste puede es-
tor sustituido, por ejempro, por un resto 2lquilo o srilo, en ca-
so dado sustituido. '

Restos X y A preterentes son los resios de ssguiieno con
1, 2, 3 6 4 Stomos de coarvono.

Los colorantes preierentes ¢orrespondéen s ls férauls

15 ST
Dl-N=N i-X1~B1-T-Al-N-Bl-Xl~z N:N-Dl (II)y
15 Fyg Ryg 16 :

Rll Y12
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donde los dos Dl signiiican restos 15%110, sin sistituir o sSus-—

<

tituidos por “tomos de¢ c¢ioro o bromo, grupos ciano, nitro, me- .
Y

tilsulfenilo, bencilsulfonilo, metileminosulfonilo, dimetilapi—
nosulfonilo, benzoil~ & acetilamino, o un grupo de formuls
~CH=K-Cl, restos de tiszolilio, sin sustituir o sustituidos por
grupos de metilo o de nitro, resvos benzotiszolilo, sustituidos
por grupos de metilsulionilo o rodsno, restos I-fenil-3-metile
pirszolo o restos metilsulfonil-nsftilo, Rll h Rla’ in?ependien-
tes entre si, signiiicen 4tomos de hidrbgeno, cloro o brome, gr:
pos metilo, metoxi, acetilaﬂino, propionilsmino, cloropropionil-
smino o metoxicarnonilamino,_Rl3 y hl#’ indep@ndiientes entre si,
significen 4tomos de hidrégeno, cloro o brouwo, grupos de netiso,
metoxi o etoxi, le y Rl&’ independientes entue si, significan
4tomos de hidrigeno o grupos de alyguilo con 1 haste % Stouos de’
cérbono, que estdn sin sustituir, 0 yue como sustituyentes ilevas
§tomos de cloro o bromo, grupos hidroxi, metoxi, etoxi, cisno, f
nilo, formiloxi, acetoxi, propivniloxi, benzoiloxi, actoxicasrvon
lo, metoxiearbonilo%i, etoxicarboniloxi o gminocarvonilo, Ri? Y
R18 significam, cedo vez, un dtomo de hidrudeno 0 un grupo metil

0 cienetilo, o juntos un suente etiieno, los dos Xl, C3C3 vez, u

grupo de férauls 'CHZ°’ —CHdCHd—, —?H~ 6 CH2«<::> ’ ;os dos Bl
CH7

cada vez, -C0- 6 -850~ ¥ Al un aiembro puente de féruula ~CH -

L -ou- ~CH=
~Oly=y ~Cyllg- O Q Ol gl -0 éiclohexilo ’
-CH- ~Cl- oL

éHﬂCHa _CHB Aaft;lo , 5 rerilo » Pudiendo el nlcleo fenfliot
d 'y

estor sin sustituir o lievsr dtoios de ¢cLoro, ftonos de browmo,



grupos nitro, metilo, metoxi o 2cetoxi como sustituyentes.

Tienen especisl prelerencis Los compuestos azoicos de fér

L)

nuls ‘ -
22 22

D, ~N=N N-CH -co-NH-IH-NH-co-CH -N N=N-D, (111)

Fd

2 2 2

donde los dos DZ signiticsn, c¢ada vez, un resto fenilo sustitui-
5. do por stomos de cioro o de bromo, grupos cisno, nitro o metilsul

fonilo, los dos RZO’ independientes entre si, significsn un $to-
mo de hidrbgeno o un resto etilo, gue estd sin‘sustituir o lleve
étomos de cloro, grupos.ciané, scetoxi, propioniloxi o metoxicar-
bonile como su§tituyentes, los dos REl’ independientes entre si,

-10. significon un %tomo de hidrdgeno, de clorv o e bromo o un gra-
pd metilo, meboxi, scetitsmino 6 propionilswino, los dos Rdd, in-
dependientes entre si, significsn un 4tomo de hidrbieno o un gru¥
po metoxi o etoxi, y R&§ significe un $tomo de hidrbdgeno, un gru-
po metilo, etilo o fenilo.

15, Ls preparaéién de los nuevos compuestos de férmuls (I)
se efectus por diszoscibén de dos moles de uns smine o de ung mez-
¢le de aminss de férmuls

D - NH& (Iv)

¥y copulecibn de 10s compueslos diszpicos obtenidos con un nol de

20, un compuesto de formuls
' R
3 t
i z
i .
1 5 78_ 6
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. Por lo genersl se erectus l» c&ﬁthcmon en medio &cido,

» =

en caso dsdo tamponsado, bajo rérrigeracién, por ejemplio, 2 tempe-

roturas entre -10° y +§O°C, prererenteménte entre 0° Y 500. Una

sustsncis Efmpén preterente es, por ejemplo, el scebtsto de sodio.
. Los componentes de copulacibn de férumula (V) se-pueden

obtener, segln el significado de los restos X, B, 4, R7'y Rgy se-

gin uno de los métodos siguientes.

) 1 mol de un compuesto de foéruuls

hal6geno-A~B-li-4-K-B-X~hslbgeno
7 Rg - |

.

R

donde holbgeno signiiics un $tomo de cioro o de bromo, se ha-~

ce reaccionsr con 1 mol de un cumpuesto de Ibrauls

Y con 1 nol de un coapuesto de féruuls

4

EH
Ry 6
en a2gus o en un disoivente orgidnice indiferente, preferentemente
@ tempersturss entre 50° y aOOOC, en c¢aso dasdo, bajo presidn.
Como disolventes orgdnicos indiferantes entran en consi-
deracifn, por ejemplo, to.ueno, dioxsno, xileno, nitrobenceno o
clorobencenos. Aceptores de %cido preferentes son, entre otros,
los carponatos, bicarvonstos & oscetsbos slcoiinos d 6xido de mog-

nesio.
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!b) 1 kol de un compuesto de térmuls
o

= D
- E-X-B-J«H
R 5 R

Ry
-I -X -B-:IVH'
6 Tg ' .
Ry ' | -

se hacen resccionsr cén 1 mol de uﬁ 9ldehido slifético o sromdti-
¢o, en presencis de un $cido minersl diluido, preferentenente,

" B §cido sulflrico o un $cido alcsnoico, por ejemplo, Scido scético
glacisal, en presendia de un poco de écidb sulfarico (vésse sobre
esto} E. Schraufstsster et al, 4, f. Naturforschung, 17 n(l964),'

pég;nas 505-516), en cosc dado 3 teusperstures més elevads.

¢) 1 mol de un compuesto de $brauls

pj
—— If"'X'-B--I;L’.?.logen';
R
5
Ry
10, ¥ 1 mol de un compuesto de féruuls
4
T-XuB-Halogen?
R R6

n
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donde halbgeno signilics tsmbién cloro o bromo, se hscen resccio-
nar, preferentemente en presencis de un aceptor de jcido, con

1l mol de un compuesto de {brmuls
HN-A-EH

7T 78

cono descrito bsjo @), pero o tempersturas entre 0° y 100°¢.
: |

d) 1 mol de un co=puesio de formuia
CH2=CH~CO-N~A-N-CO—CH$CH ~

2
7 8

se hsce resccionsr, en caso dedov en presencis de un catslizador,

con 1 mol ée un compucsto de fdrmuls

s
QEH

Ry 5

¥y 1 mol de un compuesto de féruuls

9 Tempersturss eutre jOD Y dOOoc; en caso dsdo bajd presibn.

Catslizadores sdecusdos son, por ejemplo, los scidos sl-
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c¢snoicos de bajo peso mﬁlecular (conteniendo 1 - 4 4iomos Ge ¢oar-
bonb), especislmente el 3c¢ido acético glacial. "
Los compuestos'azoicos de Ib6rauls (I) se pueden obtener
tombién si 1 mol de un sldehido de fbrauls
4 =0 (V1)

se condenss cen una mezcls de 1 mol de un conpuesto azoico de

férmuls
s
D-N= W-X-B=N-H (VII)
~Rl 5 T
¥y 1 mol de un cpapuesto szvico de iérmula -
. 4 . ) _
D-N=N N-X-B-N.-H -(VIII)
: 6 8
2

Adenss, los compuestos azoicos de férmuls (I), se pueden

ohtener si 1 mol de uns dismins de fb6rmuls

gi - A . EH
(1x)
7 8
se condensa con un? mezctd de 1 wol de un compuesto azoico de
fbérmule
B
D=
N=N N-X-B-fal
(x)
Rl 5
Y 1 mol de un compuesto szoico de férmuls
4 .
D-N=N Eac -B-Hal _ (x1),
6
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h

significondo en los i6ruules (X) y (XI) Hoel un dtomo de cloxno &

B ]
de _bromo.

Los compuestos szoicos de flrmule (I) se obtienen t9m-.

bién si 1 mol de un coumpucsto.de fdrmuls

Hal-X.B —i} ~A _il ~B-X-Hai
7 "8 '
S, donde Hal significo un $tomo de clore o de bromo, se condensa ¢

con uny mezcle de 1 mol de un compuesto szoico de férmula

) .
D-N=N EH L. . (xIII)
Ry .
R, |

y 1 mol de un compucsto azovico de formuls
7 4
D-N=N NH _ (x1V)

6

Ra

Finslmente se obtienen los compuestos szoicos de fbrmu-

la (I), tombién, si 1 mol c¢e un compuesto de férauls

CHy=CH-B-N-A - -B.CH=C]] , _
2 (xvI)
7 8
10, - se hace resccionsr con uns mezcls de 1 pol de un compuesto azoi-

¢o de forauls
R

3

D-N=N TH
l (XVII)

R 5

1
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Rl{. * ) - :

D-N=N IH : (XVIIT)

disuelto en un $cido §raso conteniendo 1 - 4 4tomos de carbono,
8 tempersturss entre 70° ¥y lbOOC. Como #%cido groso se da prelerc:
cie 8l écido scético (fcido sgético glocisl).

Lo resccibn de un 9ldehido de fdrwuls (VI) ¢on los conp-
puestos de lss féraulss (VII) y (VIII) se efectus preferentenen-
te en presencis de un $cido winersl diluido, preferentemente fci-
do sulférico o un dcido slcanvico conteniendo 2 - 4 3tomos de
corbono, por ejemplo, Scido acético glocisl, en presencio de wn
poco de $cido sulférico.

Is resccién ée le dioamins de fOruule (IX) ccn los compﬁes
tos de lss fhraulas (X) y ®I) se efectus, por lo genersl, o teu-
peraturss entre 0° hj 160°¢ en agu2 0 en un disolvente orgdnico
indiferente, preferentemente en presencis de un aceplor de écido,
en ¢3so necessrio, bajo presiédn.

Como disolventes orgfénicos indiferentes entron en consi-
derscibn, por ejemplo, tolueno, dioxono, xileno, nitrobenceno o
clorobencenos. Aceptores de fcido preferentes son, enlre otlros,
los carvonztos, bicarbohatos 0 ocetatos alcalinos o el Gxido de
megnesio.

Es especisimente ventsjoso transiormsr los nuevos colors:.

tes, 9si oblenidos, antes de su enpleo, en prepsrsdos psre ei te-
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fiido. Ly eleboracién s prepsrados psrs eligéﬂido se electus en
forma generslmente conocida, por ejemplo, mediqnte moiturgcidn
en presencis de agenles de dispersibn y/o de carge. Con los pre-
parados, en caso dado secsdos en vscio o por pulverizacidn, se
puede teilir, impregnar o estompsr, despubs de agTregsr mis o me-
nos agua,'en osi llamsds flots lsrgs o corto. '

Los colorantes penetrsn, desde suspensibn acu0sa, excelen.
tenente en los msteristies textiles de sustsnciss orginices, de =
alto peso moleculsr, hidréiobss, totsl o semi-sintéticss, son es-
pecislmente sdecusdos pars tenir o estanpar moteriol textil de
poliésteres sromfticos, iinceuwes, asf como de E%—acetato de
celuloss, triscelsto de celuloss y polismidss sintéticos., Tambié
les poliolefinss se pueden {elir con ellos.

Se tine o estamps seg&ﬁ procedimientos en si conocidbs,
por ejemplo, segln los procedimientos descritos en 'lo pafeﬁte‘
fnénnesa n2 1 44% 371, Los tefidos ohténidos tienen unss soiide-
ces extraordinsriss, por ejemp.o, uns excelente solidez s 19 ter-
mofijacibn, al subiimsdo, 8l plisado, é los gases de humos, al
sobreteiiido, & l» limpiezs en seco, sl cloro y a2l mojsdo, por e~
Jewplo, 8l ssua, 8l isvado y a1 sudor. $on extraordinsrionente
estables a 1os eieclos de los distintos procedimicutos de plan-
chedo permsnente. Ls csusticidsd y la reservs de lans y slgodbn
son buenzs. Es excelente su solridez 9 i3 luz, tawbién en iss to-
nslidades clsres, de moners que 1os nuevos colorantes tombién son
sdecuzdos como componentes de pezcls para ls prepsrscién de tong~
lidedes de mods de coror pastel. Los cororsntes son estsbles sl

hervor s teapersturss hssts <20°C como minimo y especislucnte
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o 80° hosts 140°¢, Hsto estabiiidod no se infiuencis en rorms des
favorable,ni por la pr&purcidn de flota, ni por ls presencis de
acelersdores dci tefiido.

Los represententes de 60¢or gzul son, en coabinacién con
reducides contidones de co.orsntes réjos, adecusdos pors 1#prep9~
rgcibn de tedidos bsratos de tonsiidades'azul merino, sbliidos s .
loz, 8l lavado, sl sudor, a1l cloro, al sublimedo, 8l plissao y gi-

termofijscibn, ssi como g. mordiente, y junto con colorsntes ro-

i

Jos y smsrillos pors la preparscibn de tedidos negros séiido
N i

£

Las psrtes mencionsdss en los ejemplios siguientes sc
partes en peso y los porcentsjes porcientos en peso. lss tenpe~

roturss se indicen en grados centigrados.

4 120 partes de 4cido sulfGrico concenlrado se ogregan,
5 60 - 70°, sgitondo Tuerteumente, lentomente 6,9 psrtes de niiri-
to de sodio, Se ogite aln durente 10 minutos o 60°, se emiris en-
tonces o 10° Ji & este temperatura, se agpregon 16,3 poartes de
2-amino-5-nitrobenzonitriio. Después de 3 horss ha terminsdo is
diszosciln. Is sowucibn de sal divzoics Scido sulfdrics se vierts

& uns mezclo de 19,1 partes del compucsto de férmula
CH,CH :
Pty CH.,CH

2
O O
\CH2 ~-CO~NH ~EI!-—NH-C0-CIIE/

H3

100 partes de %cido acético glocial, 750 vsries de hielo y 10 par-
tes de Jcido aminosulflénico. s copulscifn se tersine en medio
Scide mediente smortiguscién con scetsto ae sodio 2 un pii de

2,0 - 2,5. Bl cosorante s¢ 1orus lnneciateuente y se precipits.
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Bste se filtro, se iavs hssta estsr libre de dcido y se seco. Bl
colorgnte,as{ obtenido, tifie 18s fibros sintétices en tonsiidsdes

rojo-rub{ de excelentes solideces.

A 240 partes de scido sulflrico concentrado se agregsn,
3 60 ~ 700, ggitando fuertemente; lentsmente 13,8 psrtes de nitri
to de Scdio. Se agits aGn durante 10 minutoes o 600, se enfris en-—

tonces o 10° ¥, @ 10—500, se agregan =00 psrtes de jcido scético

glecisl y, después, «0,7 partes de a,6-5icloro:§~nitro—1—amino-
benceno, 29,6 partes de d,6-dibromo—4—nitro—l—aminobencenu y 200
partes de jcido acético glacial. Se agita dursnte 3 horas @ 10 ~
12° y 15 soiucidn de sol diszoice se vierte o une mezcls de 99,6

partes del coumpuesto de fiOrmuls

?OaCHe- -CHZCHEOCOCH.j
vH
CH3-?H
NH...

l
CO--C-.HE--N-CHECHEOCOCH3 s

200 pertes de dcido acético glacial, 800 partes de hielo y &0
partes de dcido sminosulidnico. Is copulacibn se termins en medio
bdcido medisnte amorﬂlguacién con scetato de scdio 8 un pH de £,0
255, El coLorante se forms auy répidomente y se precipite. Bste
se sepers por Iiltrscidn, se lsve hsste ester libre de 4cido y.se
secs. Lo mezclo de co.orsntes ssi obtenids tifie les fibres sinté-

ticos en tonsiidodes morrdn-smsrillo de excelentes solideces.
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Ejemplo 3 -
a) Prepsrscibn del componente de copulacibn,

Uns mezclo de 479 partes de cloroacetomida, 80 partes de '
parsldehidp ¥y 12 partes de 4cido sulflrico a2l 10 % se calients
durante 1 hora en el bafio karis (tempersturs del bafio: 95 - 1000)
Después se sgregsn ZOOO partes de agua, se disuelve en caliente
y se filtré pars aclarsr. Al enirior el filtrsdo cristslizs la -
etilen—bis—cloroacetamida en ggujoss blencas y largas. Despuds de
enfrisr bién se gspirs y se lavs ulteriormente con agua.,

42,6 portes dé la etiIen—bis—cioroacetQ;ids obtenids,

37 partes de 6xido de magnesio, 50 partes de monoetileniline y .
1000 portes de dioxano se vierten en un autoclave y se agito du-~
rente lz - 15 horss » 140 - 150°, Después se dejs enfrior ls mez—
¢ls de resccifn, el 6xido de mognesio sin consumir 9s{ como el

¢loruro de mognesio formedo se Separsn por filtracibn y la solu;
¢ibn obtenids sc evapors. El resiauop e somete 8 une destiiscidn
en vacio, con io que se sepsrs por destilscién ls monoetilaniiing

én exceso quedsndo el componente de copulecibn de fb6riuls
EHZ,CH3
-CH2-COT;H
H-CH
E-CH2~CO-NH 7
HQCH3
b) Prepsracibn del colorsnte.
A 10 partes de $c¢ido sulifrico concentraao se agregan,
8 60 - 700, ogitsndo luertemente, ientamente 6,9 partes de nitri-
to de sodio., Be agits adn Gurante 10 minutos a 600, Se eniris en-

0 0
tonces @ 1C” y, 2 10 - <0 » 8€ 9 regoan 100 portes de 4cido pedti-
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¢o glocial y después 0,7 portes Ge 2,6-dicloro~4-nitro-i-suino-
benceno y nuevomente 100 portes de 4cido scético glocial, Se o9,i-
to duronte 3 horss 2 10 - l:D'y le solucidn de sal diszovics ouie-

nide se vierte s uns mescls de 19,1 partes del compuesto de for-

N/QHECH3 CH}CH2\N ]
N\ ' /

CH -co-xmuin_lm-co-cn

nuls

2 2

H3

100 psrtes de jcido scético glocisl, 750 psrtes de hielo ¥y 10 pore
tes de 4cido aminosulidnico. Ie copulscién se termine en medio
$cido medisnte smortisueciln éon acetato de scdio & un pH de «.0 -
2,5. El coicrante se forus inmedistomente y se precipites. Ists se'
sepera por filtracidn, se lsvo nests estsr libre de Jcido ¥y se
seca. Bl cosorante esi obtenido tine iss fibres sintéiicss en to-
nalidsdes morrdn-owsrillo de excelentes solideces.
Ejemplo 4
@) Preporscitn del coaponente de copulacibn.

En uny solucibdn de'4 partes de carovonstov potisico en 1b6<
partes dc formsldehido sl 4U % se introducen, bajo aipitacidn,
200 partes de wonoclioroscetsmids Linsmente pulverizsda. Se ¢slien-
te devilmente en el woiio iierfs hasls que se hays formsdo uny 30;
lucibn clara. Después se vuelve s dejar enfrisr, con lo gue se
forma uns pulps de criézal espess., ILg H-metilol-cloroscetamics
formeds se sepsrs por iLiitrscidn, se recristslize en scebons o e
ceno y se secs,

100 psrtes de K-metilol-croroscetsmids se disuelven, uoi:
entrismiento, 3 ¢0—¢b° en <50 portes de $cido salflrico concesdsne

do. Bsta svlucidn se cvejs repossyr dursnte 13 noche J despuds oo
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vierte ls msss de resccidn sobre zCOC psrtes de hiélo, con lo que
se precipits ls metilen-bis-cloroscetsmids. E1 producto precipi-
t3do se sepsrs por filtrscidn, se lavs con pocs agus iris y se
recristal%zs en alcohel. Is nmetilen-bis-cloroacetamido purs se
precipiteo en forms de plaquitss blancas del punto de fusibn
175°,

39,8 partes de ls metilen-bis-cloroacetamids obtenids,
50 pertes de monoectiisniline, 3¢‘partes de 6xido de mag;esio y
1000 pertes de dioxono se intLoducen en un sutoclave y se spite,
durante 12 - 15 horss, & 140 = lbOo. Después sg°dejs enfrisr lo
mezcla de resccibn y se filtrs, E1l filtrado se evapors y el pro-
ducto residusl se limpis por sepsrocibn por destilscibn de 13 mo-
noetilsniling sin consumir. El producio que queda corresponde 9 °

las férnuls

H CH .
(iHECH3

N-CH -conn ~CH.. -NH=CO~
<:>. H CH2 NH-CO~CH .<:>

2

b) Preparscién dei cororsnte

4 120 portes de d¢ido sulfdrico concentrsao se agregan,'
3 60 - 700, agitondo fuertemente, ©,9 partes de nitrito de souio.
Se agits aln dursnte 10 minatos Y, 8 600, se introducen rentomen-
te 20,6 partes de l-smino-z-c.oro-4-metilsulfonilbenceno. Is teu-
persture se wentiene dursnte 30 hysts 4C ninulos » ao° y después

se enlris 2 tempersturs swbiente. Tso soiucitn de s3) diszoica ob-
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tenide se vierte o uns mezcls de 18,4 partes del compuesto preps-

redo segln el método de arribe, de fbdrauls

‘/:HECH? ‘ .' cnjczxz\ "
O O™

\CH2 ~CO-NHCH, -NH~CO-CHJ

300 psrtes ae scido scético glacial, 750 partes de hielo y 10 ps:x
tes de 4cido ominosuiidnico. Lo copulocidn se termins en medio 3~
¢ido medisnte amortiguaciéh con pretato de suvdio 9 un pﬁ de ¢,0 ~
2,5. Bl colorente se 10rma_mu& répidsnente y se piecipita. Este

se sepors por filtrscidn, se ilave hasts estsr Fibre de fcido Yy s¢
seco. El colorante asi obtenido tifle lys fibrss sintéticss en to-

nalidades narsnjs de exclentes solideces.,

Instrucciones de tefiido 1

7 partes del coiorsnte oblenido segln el ejemplo 1 se nol
tursn con 4 partes de sodio dinsttilmetenodisulldnico, 4 partes
de cetilsulisto de sodio y > partes de sulfsto de sodio en un
molino &e Lolss, dursnte 48 horas hastis obtener un polvo fino.

2 partes del preparsao de teiiido osf{ obtenido se disperssn en
3600 partes de agus, gue contienen % psrtes de uns solucidn al
20 % dé un sceite de ricino asitsmente sulionsdo y 20 paftes de
uns emulsifn de un benceno ciorado., 4 20 - 250 se introducen 1CO
psrtes de tejido de ribrs de poliéster "Dscron" (Lsrecs reglstrads
el bofio se caliente en unos 3G minulos s 95 - 1¢0° y se tiie du-

rante 1 hora a 9y - 106°, =L msterisl de teiiido se sses del batio,

Se enjusso, se ssponifics dursnte 1Y minuvos, 3 ?Oo, ¢on ung so-
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lucidn 3l 0,1 % de un siyuilienilpoligiicoléter, se enjuzys de

nuevo y se seca. Se obtiene un tenido rojo rubl de exce.entes so

lideces., 7 .

Instrucciones de tenido 2

50'partes de lo mezcls de co.orantes, obtenids sepgdn el
ejemplo 2, se moltursn con 40 partes de sodio dinsftilmetsnodisul
fénico, 50 portes de cetﬁlsdliato sbdico y 50 partes de‘sulfatu
sbdico snhidro en un molino de bolgs, durante 48 horas hasta ob~
tener un polvo fino. .

A 4 partes del preporgdo de tefiido asi-ebtenido en 1000
partes de sgua coalentads a2 40 - bOo se sgregan 100 partes de
meterisl de fibras de poliéster "Terylene" (Mercs registroeds) y
se caliente lentamente. Se tiie aproximadamenfe dursnte 60 minu—,
tos bajo presibn, a 1500, y después de énjuagar, saponilicar, en-
jusgor y secsr se obllene un tefido msrrén-smorillo de excelentes

solideces.

Instrucciones de terildo 3

Uns suspensibn scuoss, finsmente dispersa, de 30 portes
de ls mezcls de colorentes obtenids segin el ejemplo <, 70 partés
de sodio dinsftilmetsnodisulidnico y % pertes de alginafo de 50~
dio se complets cen agus s 1000 partes y se mezcls bién. Un teji-
do de polidster se f{oulsrds con io flots de impregnsciln oblenids
] 200, se secs con sire ca.entado 8 60 - 100° y @ continuscibn
se trots durante 60 segundos con sire coriente, secado de 4500.

Después se enjuago el tejido, se saponifica, se vuelve 2 enjuagax
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y se scca. Se obtiene un teilido iguslsdo, marrdn-smerillo, de bue

nes’ solideces.

Instrucciones de tefiido 4

7 partes dedl co.orante obbtenido sepgdn el ejemplo 1 se mol
tursn con .4 partes de sodio'dinaitilmetanodisulfénico, 4 psrteé
de cetilsulfsto sbdico y b partes de suirato sbdico anhidro en
un molino de solass durante 48 horss hasts obtener un polvoe fino.

2 partes del pmeparédo de tenido asi obtenido se disper-
son en 3000 psrtes de azus, ylue contiene 3 portes Ge ung solucidr
2l 30 % de un sceite de ricino altsmenté sulfogpdo. A 20 - 350 s8¢
intreducen 100 psrtes de tejiéo.de fibras de 23-scetato de ceiulc
se y el baiio se caiients en upos 30 minutos 3 80 - 820, sepgulda~
mente se tifie dursnte 1 hors » 80-82°. Bl materisl tefiido se sacs
del bofioy se enjusga, se ssponiticos, se vuelve 3 enjuogar y des—.
puls se seca. Se obtiene un terido rojo rubf de buenss solideces.

En ls tabls siguiente se indicsn lss foéraules de uiterio-

res colorantes segln 1o presente invenciodn.
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Ejemplo Colorsnte
nO
OCH.CH NH-COCH.
“/QChE CH,COOCH, c 0
1CH,.OCOCH
3 -N=N 2 3 ,q
- /
: \CHecONH—ZH-I\H-CO ~CH,
I’. NH-COCH, H, CH,CH
_GH,CH,CN N, CH
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|
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/CH CH,CN PN :
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CN
'3 é QNHCH CONHJ‘h -NH-COCH NH-Q N=N
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32
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Br 'Hcoocsi3 NHcooc:H}
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c1 g '
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] H CH CHEOVOOCH3 . :
9 0N b 1ali- r\c /N—- = N‘t SN0, ' Vi
H cowun NHCOCH,]
Ccl CH}
H CH,CN . ‘
Cﬂ\ CH 5CH,CN ,_JO\S
N=N- - - = J\S plt
10 Ly s( Q

. CH COI\‘HCH2 -NHC OCH
OCH

3




Tonslidad subre
poliéster

marrdn-smarillo

ViOIGta

rojo
H. J

-




! mmH .
. m Ci10-00-uN-H -m,,moommﬁ
i 2z
‘ M oN ,Tz.ol Z.O,T," R 4T
« _ / 000°us%Hy” e .
No%Ho%HD
e3eTxenss ' 12
. Cunooun ) -
j CHOOOHN-H M HN00% HO,
= \
- “noos IAH/VZ N e s @zu 20510 Ct
) , HO“HOON mo mo\
. Tq0nx ofox NO .
, , ¢ (4
S & HO0 ¢ = HZO T
. » HO ;M
: Son =N 1xCHo- 00~ Hi- - HrooCHomY N=N n% 21
Tnze
R \ .
. o1 #1100 . io Son
) “H30 _
monanz - HN mooom;-mu-éoommom,ﬁ N=N ¢ T
nze ¢ JM
mm HGO
- 83UeI0TO u
I94s9TTOd 2% Ted o&&anm
9Iqos peprTEuO] . ' : ’

- @68 -



- 25 - , j}:".

Ejeaplo . Ton?li
ne Colorsnte ffi‘jf_s_
' H
L o~
0CH, _ cH, f 3 o
y S : ;
11 N3 RHCH,CONF -CH-NHCOCH,NH - N=Nl\;]l—N02
0cH, 2 CH,
' No,, CHV ' '
2!
12 0N N NHCH cowu H-}H -CO~CH,NH N -
H CH, :
1 don, OCH
' roje
HCH,  NCCHuCH
13 CH,S0, <::j§N=N /C TEN %z::> S0,CH
CH COAH H-NHCOCH, -~
CH,, H3 NHCOCH.
Cl Cl ese.

14

CH,,CH,.CN '

H,.CH.0CO
s OO e b,
\EHQCONH-EH-NH-co-cnz-//

Hj'



A
e :
Tonalidsd sobre 5
poliéster |

———rpt

cH

szul

azul

rojo rubf

esg¢arlsta




; © nz 0
_ 2 z ? 2
_ OYTTIeWe—UQIIEW oN- .zu.TOvn {I5= 00~ IN-HOTHI- 00 THI 2
| —{ SN G o oK el %o | et
T € Basooo st 19%110050%10%Ho
150007 HA K .
c
. :M < 110%H000HN
~ z
200~ mN-HD-ENOOCH
“uo%os zu,\@: if AN " 25
efuezeu . 2> ~ =N w “HO LT
. 10 NO"HO"H . <io® :o
. <
. 10
’ ﬂ: mm
. yqoz ofox %10~ 00~ M- HO- st 007 Ho
: . . -1 e L zLH.Ox osfmol ot
-moooommowm #0000°%110%H3 .
zo
mt
- CHo~00~1 Z.nH 100°% ‘
olox NOZ =t \
! c ¢ \Z ot
MO “H0000%110° x 5000°H0%H0
z94s9pTTOod . N
91Q0S peprTTeto] 94UEIATAD su
o otdue i

- ¥z =




- 24"

Ejemplo - :
n Colorante ggﬁél
cl
l i, CH,0C0CH,, 1,Cl,CCO0CH, T
15 |0 —ON=N n" . o
\ / \-.N -
CH,CONI1- iH ~NH=CO-CH,
xlj '
Fo .
. : g _GH,Ci1,0000H cH Ci oCOOCH,,
16 CH,80, O;M N el - o
\GH2CO-NH—(l“i-‘\H-CO-CH / ’
H
3 ¢l
CH Ch C. W, CH o cl
17 CH SO N=K 1\ /__\_N._I\D SOéCH na:
\ca CONs-GH1-HH-COCH, VYA >
NHCOCH,CH, o
) .
: H,.CH..0COCH,CH. :
G, CHZ000C11, Gl CHgCH;000CHCEy oy .
18 0N —N-—QX\ \, - ﬁ_x nory bz
N CH,-C0- -NH-CH.N -N,o-(u,e./:l " W= ~NO, )
& ¢,
' , 2 _ cl
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NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
congtar que las disposicioncs anteriormente indicedas son sus-

5. ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. Tarbién se hace constar que el in-
vento corresponde a una solicitud de Patente presentada en Sui-
za con fecha y nlmero siguientes: 16 de julio de 1968, no
10630/68; acogiéndose por Lo tanto a los beneficios que conce-

10, den los Convenios Internacionales en vigor. Siendo lo que cons-
tituye la esencia del referido invento y por lo que se golici-
ta Patente de Invencién por 20 afios en Espafia sobre: Procedi-
miento para la obbencidn de compucstos azdicos; caracterizén-

dose por lo siguiente:

-~ L.~ Procedimiento pers la obtencidén de compuestos

ezbicos, de férmula:

H P
_ /; 5 i i
RV L S
ety j-;i--.f; ~d-Hehe X Bar.vy L N}
! i i v /S
/ HF' i, 3" o :‘; ”~ "\-
2 7 & ) \ .
R. (1)

] Hey

ale



5.

10.

15.
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en la que los D, independientes entre si, significen restos
igusles o diferentes de componentes diszdicos arométicos o
heterociciicos, R, ¥ R2 significan, independientes entre si,
un &tomo de hidrégeno o de haldgeno, un grupo acilamino o

un grupo alquil-alcoxi-~ aciiamino, en caso dado sustituido,
R5 TRy significan, independicntes entre si, un étomo de hi
drégeno o de haldgeno, o un resto slguilo o alcoxi, en caso
dado susbtituido, R5 ¥ Rg significan, independientes entre si,
un &tomo de hidrdgeno o un rcsto elquilo, en cosodado susti-
tutdo, R7 ¥ Rg significsn, cada vez, un &dtomo de hidrdgeno

o un grupo alquilo, en caso dado sustituido, o Jjuntos, un
grupo slquileno, los dos X, cads vez, un resto hidrocarburo
bivalente, en caso dasdo sustituido, los dos B, cads vez,
-C0- & -80,- ¥ A sigpifica un resto slquileno, en caso dado
sustituido, o fenileno, R5 y R5 & bién R, ¥ Ry juntos pueden
former, con los &tomos que se encuentran entre ellos, un
sistema de enillo heteroc{clico y la molécule esté libre

de restos del 4cido carboxilico y sulfénico, caracterizsdo

porgue 1 mol de un compuestos de férmuls

Hal~X Bl oA-N-B.JHal

!

T 8
(X11)
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donde Hal significa un Atomo de cloro o de bromo, se condensa

con una mezcla de 1 mol de un compuesto azbico de férmula

6 (XIV)

5 dda sugtencialmente descrito

- MEZ ACUDU Y o
! SF‘MJM F. Horadndes Ridy
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