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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COMPUESTOS AZOICOS
DE POCA SOLUBILIDAD,

Solivitante: SANDOZ A,G., entidad suiza, residente en Basilea,
’

Suizsa,

v aee e o b e v

Ia presente invencién se refiere & un procedi-
miento pars la produccién de compuestos azbdicos de poca
solubllidad,

Ia presente invencién proporeciona, por lo tanto,

5e un compuesto que corresponde a la fémula I,

BAD ORIGINAL
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_ S/L-N=N-K '

en la que R1 significa un dtomo de hidrdgeno o un grupo nitro,

R2 significa un dtomo de hidrdgeno, de cloro o de
bromo, un radical nitro, alquilo, alquilearboailo,
alquilcarboniloxi, alcoxicarbonilo, fenilo o

5 benzoilo o bien un radical fenilo o benzoilo sus-
tituidos de hasté por tres sustituyentes selas-
cionados de entre épomos de cloro y de brome,
grupos ciano o nitro, conteniendo los radicales
alquilo y las mitadés alquilo y alcoxi en tales

10 radicales de 1 a 4 dtomos de carbono,

R significa un 4dtomo de cloto o de bromo, un radi-
cal ciano, nitro, alcoxicarbonilo, alquilcarbonil-
oxi, benzoiloxi o fenoxicarbonilo o bien un radi-
cal benzoiloxi o fenoxicarbonilo sustituidos de

15 hasta por tres sustituyentes seleccionados de
entre dtomos de cloro y de bromo, grupos ciano
y nitro, conteniendo las mitades alquilo y alcoxi

.an los citados radicales de 1 a 4 dtomos de carbono,
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juntas significan un radical que corresponde a

la formula
~CH=CH-CH=CH~ ,

sin sustituir o sustituido de hasta por tres sus~
tituyentes seleccionados de entre Atomos de cloro
y de bromo, grupos ciano y nitro, y

significa un radical 1-(p-alcoxicarbonil-alquil~
amino)-naftilo, l-(B-acetoxialquilamino)-naftiio,
2-B~alcoxicarbonil-alquilaminoanisilo o un radi-
cal 3-g-alcoxicarbonilalquilamino-clorobencilo,
conteniendo las mitades alquilo y alcoxi en ios
citados radicales de 1 a 4 4tomos de carbono, o

un radical de las férmulas IT, III, VIII o ix,

O N< -11

\:_§
\ /0 I1L
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en donde Rh y R5' que pueden ser igualea 0 die

ferentes, significan, cada ura; un
ftomo de hidrégeno, un radical - alquilo'
sin sustituir © un radical alquilo sus

tituido de haata por dos sustxfuyen-

i
v

tes seleccionados de entre &atomos
de cloro y ‘de bromo, radicales:hmdro-
x1i ciano, alcoxi., fenoxi, alcanoilo,
alcanoiloxi cloroalcanoiloxi,
benzoiloxi,'alcoxicarbonilo, alcoxi-
carboniloxi, alquilaminocarbonilo,
alquilaminocarboniioxi, dialquil-'
aminocarboniloxi, renilaminocarbqnil-

‘oxi, piridileo y
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©cH,CL ,

H C0-CO-

conteniendo lob citados radicales alquilo,

sustituyentes alcokxi y mitades alquilo:

'y alcoxi en tales sustituyentes de 1 a

4 ftomos de carbono, y conteniendo los

" sustituyentes alcanoilo y las mitades -

alcanoilo en tales sustituyentés de 1 a
5 Atomos de carbdno, con el requisito do

que cuando uno de los simbolos R, v Rb

. aignifica un Atomo de hidrogeno, el otro

- tiene qua tener un significado difEréntaa

del de hidrogeno,

significa un &tomo de hidrbgeno, de cloro o

~ de bromo, un radical ciano,alquilo,formila-

mino,.alquilsulfonilamino,benzoilaminq,al-
quilcérboni;amino,alcoxicéﬁbpﬁiiamino,Ci;no-
acétilamino, clofo-'o bromoalquilcarboﬁila;
mino o alcoxialcoxicarbonilamino,contenion-

do los citados radicales alquilo Yy

las mitades alquilo y alcoxi en los
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citados radicales de 1 a 4 dtomos

de carbono,

significa un &tomo de hidrdgeno o

un radical alcoxi de 1 a 4 dtomos

de carbono,

significa un &tomo de hidrdgeno, un

radical alquilamino, dialquilamino

o fenilamino, un radical alquilo sin

sustituir o un radical alquilo sﬁs-

tituido por un radical hidroxi, ciano,

alcoxi, alcanoiloxi o fenilo, conte-

niendo les citados radicales y mita-

des alquilo y los sustituyentes alcoxi

en tales radicales de 1 a 4 Atomos de
.

carbono y conteniendo las mitades

alcanoilo en tales sustituyentes de

1 2 5 dtomos de carbono,

significa un grupo ciano o un radi-

cal alquilsulfonilo, conteniendo de

1 a 4 dtomos de carbono,

significa un radical alquilo de 1 a

4 Atomos de carbono o un radical

fenilo,

siendo los citados compuestos libres de grupos hidrosolubilizantes.
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La presente invencidn proporciona asimismo un procedimien-
to para la produccidn de un compuesto de la férmula I, tal como de-
finida anteriormente, caracterizédndose el procedimiento por el hecho

de que se diazota una amina de la formula IV,

Ry Ry
| "’
NH2
R ]
3
5 en la que Rl’ RZ y R3 son tales como definidas mds arriba,

y luego se copula el compuesto de diazonio resultante con un compues-

to de la formula V,

!
en la que K es tal como definida mis arriba.

Tanto la diazotacidn como la copulacidn se realizan de acuer-
10 do con métodos convencionales. La reaccién de copulacidn se efectiia
generalmente en un medio &cido, eventualmente tamponado, por ejemplo
a un pH inferior a 5, y con enfriamiento, por ejemplo, a temperaturas
inferiores a los 20°C, preferiblemente entre ~5° y +5°C. Agentes tam-
pén adecuados son las sales de metales alealinos de Acidos carboxi-
15 licos de bajo peso molecular, por ejemplo, del 4cido acdtico odel dci-
do ptopidnico, prefiriéndose como agente tampin el acetato de sodio.
Entre los compuestos representativos de la férmula I se

incluyen los que corresponden a la firmula 1',
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es tal como definida més arriba,

significa un &dtomo de hidrdgeno, de cloro o de
bromo, un radical nitre, alquile, alquilcarbonilo,
alquilearboniloxi, alcoxicarbonilo, fenilo o

benzoilo o bien un radical fenilo o benzgilo sus-

y 9
o

tituidos por un &tomc de cloro o de brombjo un
grupo ciano o nitro, conteniendo los citados ra-
dicales alquilo y las mitades alquilo o alcoxi

en tales radicales de 1 a 4 4tomos de carbono,
significa un dtomo de cloro o de bromo, um radi-
cal ciano, nitro, alcoxicarbonilo, alquilcarbonil-
oxi, benzoiloxi o fenoxicarbonilo o bien wn radi-
cal benzoiloxi o fenoxicarbonilo sustituidos por
un dtomo de cloro o de bromo, un grupo ciano o
nitro, conteniendo las mitades alquilo y alcoxi
en los citados radicales de 1 a 4 &tomos de car—

bono, o
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a la formula

~CH=CH-CH=CH-

R! y R!  juntas significan un grupo que corresponde

sin sustituir, o sustituido por un Ztomo de

cloro o de bromo, un grupo ciano o nitro, y

K' significa un radical 1-(g—alcoxicarbonil-

etilamino)~naftilo, 1-8-acetoxietilamino-

naftilo, 2-p-alcoxietilaminoanisilo o 3-B-

alcoxicarboniletilamino-clorobencilo, con-

teniendo las mitades alcoxi en los citados

radicales de 1 a 4 dtomos de carbomno, o un

radical que corresponde a las férmulas.II',

TII', VIII o IX,

Ry

~R
O)-n 4
N

- By

!
RG

III'



en donde R!

)\O/Lr Ciiy VIII
N
3

Ci,
ciy
B
@) Ix
. .0 0

y Ré, que pueden ser iguales o.ﬁi-
ferentes, significan, cada una, un
dtomo de hidrdgeno, un radical
alquilo de 1 a 4 Adtomos de carbono,
el que es sin sustituir o est? sus-
tituido de hastarpor dos sustitu-
yentes seleccionados de enfre &to-
mos de cloro y de bromo, radicales
ciano, nitro, hidroxi, alcoxi, fenoxi,
acetilo, formiloxi, acetoxi, cloro-
acetoxi, propioniloxi, butiriloxi,
benzoiloxi, alcoxicarbonilo, aleoxi-

carboniloxi, alquilaminocarbonilo,
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dialquilaminocarbonilo, alquilamino-
carboniloxi, dialquilaminocarboniloxi,

fenilaminocarboniloxi, piridilo y

OCH,

HSCOCO-CH
|

CHCL

conteniendo los sustituyentes alcoxl
o las mitades alquilo o alcoxi en
tales sustituyentes de 1 a 4 Atomos
de carbono, con el requisito de que

cuando uno de los simbolos Rz y Rg

significa un dtomo de hidrégeno, el
otro tiene que tener un signifiéado
diferente del de hidrdgeno,
significa un Atomo de hidrdgeno, de
cloro o de hromo, un radical ciano,
metilo, formilamino, acetilamino,
cianoacetilamino, cloroacetilamino,
bromoacetilamino, propionilamine,
cloropropionilamino, bromopropionil-
amino, alcoxipropionilamino, alecoxi-
carbonilamino, etoxietoxicarbonil-
amino, metilsulfonilamino, etil-

sulfonilamino o benzoilamino, con~
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teniendo las mitades alcoxi en tales

radicales de 1 a 4 &tomos de carbono,
R; significa un dtomo de hidrdgeno, un
radical metoxi o etoxi,

5 Ré significa un &tomo de hidrégeno, un
radical alquilo, alquilamino, di-
alquilamino, o fenilamino, o bien
un radical alquilo sustituido por
un radical hidroxi, metoxi, etoxi,

10 ciano, acetoxi o fenilo, contenien-
do el citado radical alquilo o las
mitades alquilo en tales radicales
de 1 a 4 dtomos de carbono,

Ré significa un radical ciano o metil-

15 sulfonilo, y

Rio significa un radical metilo o fenilo.

Entre los compuestos preferidos de la f&rmula I, se inclu-

yen los que corresponden a la £8rmula Ia,

2 1, 174
14
/“\ | N=N O N/ 1a
Rl3 i . \\R
K 15



en laque R significa un itomo de hidrégeno o un grupo nitro,
R12 significa un Atomo de hidrdgeno o un radical
metilo o fenilo,
R13 significa un dtomo de cloro o de bromo, un grupo
5 ciano o nitro,

R14 y RlS’ que pueden ser iguales o diferentes, significan,
cada una, un radical etilo o un radical etilo sus—
tituido por un radical ciano, acetoxi, propionil-
oxi, metoxicarbonilo, etoxicarbonilo, metoxi-

10 ' carboniloxi, o etoxicarboniloxi,
R16 significa un dtomo de hidrdgeno, un radical acetil-
amino, propionilamino, cloropropionilaminoc, cloro-
acetilamino, bromoacetilamino, alcoxicarbonil-

amino, metilsulfonilamino o etilsulfonilamiro,

15 conteniendo la mitad alcoxi en dichos radicales

de 1 a 2 dtomos de carbono, ¥y

R17 significa un dtomo de hidrBgeno, un radical metoxi

o etoxi.

Entre los compuestos de la férmula I atln mds preferidos se

20 incluyen los que corresponden a la f£drmula Ib,
; R
CH3 R18 19
/,CHZCH2~R20
5 N cn_cH.R
oy CH G 21,
R

22
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en la que R18 significa un dtcmo de hidrdgeno o un grupo nitro,
ng significa un &tomo de hidrdgeno o un radical
etoxi,

R20 v R21, que pueden ser iguales o diferentes, significanm,
cada una, un dtomo de hidrdgeno, un radical ciano,
metoxicarbonilo o acetoxi, y

R22 significa un dtomo de hidrdgeno, un radical acetil-
amino, propionilamino, cloropropionilamino, alcoxi-
carbonilamino o metilsulfonilamino, conteniendo
la mitad alcoxi en dichos radicales de 1 a 2 &to-
mos de carbono.

Los compuestos aminotiofeno de la fdrmula IV o son conoci-
dos o pueden producirse en analogia con métodos conocidos. Al respec-
to puede indicarse, por ejemplo, la literatura siguiente:

Libros: H.D. Hartough "Thiophene and Its Derivatives" y "Com-
pounds with Condensed Thiophene Rings", ambos de la serie "The
Chemistry of Heterocyclic Compounds", Interscience Puﬁlisbers
Inc., New York 1952,

Las publicaciones de Gewald et al.: Z. Chem. 7, (1967), niimero
5, 186; Chem. Berichte 101, (1968), 1933; Chem. Berichte 38,
(1965), 3571; Z. Chem. 2, (1962), 305. D.E. Wolf et al. "The
Preparation of Thiophenes and Tetrahydrothiophenes", Organic

Reactions 6, (1951), 410-468.
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Los compuéstos de la f6érmula I son apropiados para usarse
como colorantes de dispersidn. La elaboracidn de los nuevos compues-—
tos de la £drmula I a preparados de tefiido se puede efectuar en for-
ma general conocida, por ejemplo, mediante molturacidn en presencia
de agentes de dispersidn convencionales y/o de carga. Con los prepa-
rados, secados en caso dado en vacfo, asf como mediante aspersidm,
se puede, después de agregar la cantidad requerida de agua, tefiir,
estampar e impregnar de acuerdo con t€cnicas convenéionales.

Los colorantes penetran perferctamente desde las suspensio-
nes acuosas en el material rextil constituido de fibras orgénicas to-~
talmente sint8ticas o semisintéticas, de alto peso molecular y de
cardcter hidrBfobo. Son especialmente adecuados para el tefiido y la
estampacidn de textiles constituidos de poliésteres lineales o aro-
rAticos, de fibras de hemipenta-acetato de celulosa, de triacetato
de celulosa y de poliamidas sint8ticas. El sustrato puede‘haiiarse
presente en forma de fibra suelta o de articulo confeccionado. Los
tefiidos obtenidos con los nuevos colorantes tienen buena brillantez.

El tefiido y la estampacidn pueden efectuarse de acnerdo
con métodos convencionales, por ejemplo, mediante el procedimiento
descrito en la Patente francesa Nr. 1,445,371,

Los tefiidos obtenidos poseen buenas solideces generales y
excelentes solideces a la luz, a la termofijacidn, al sublimado y
al planchado. Presentan buenas propiedades de solidez, por ejemplo,
al agua, al agua de mar, al lavado, al sudor y a los disolventes, a

los disolventes de limpieza en seco, a los agentes lubricantes, a
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la abrasidn, al sobretefiido, al ozono, a los humos de gases y al clo-

ro. Los tefiidos son estables contra los efectos de los diferentes
procedimientos de planchado permanente y a los asi 1llamados aprestos
"soil Release". La corrosibilidad, la resistencia a la reduccidn
(al tefiir lana) y la resexva de lana y algoddn son buenas,

Los Ejemplos siguientes tienen el objeto de ilustrar mis
detalladamente la invencidn. Las partes indicadas en los Ejemplos

son partes en peso; las temperaturas se indican en grados centigrados.
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EJEMPLO 1

Se mezclan 13 partes de 2-amino-5-ciano-tiofeno con una
mezcla que consta de 90 partes de Zcido clorhidrico concentrado y
de 160 partes de agua, y luego se enfria a 0°. En la mezcla prepa-
rada se introduce lentamente, a 0° y con agitacidn, una solucidn de
8 partes de nitrito de sodio y 20 partes de agua y se continfia agi-
tando durante 2 horas mis. A continuacifn se afiade una pequefia can-
tidad de Acido amidosulfénico con el fin de descomponer el nitrito
de sodio en exceso., En la solucidn de la sal de diazonio clara, fil-
trada, se introduce lentamente, con enfriamiento con hielo, una so-
lucidn de 30 partes de 1-acetilamino-3-[N-g~acetoxietil-N-f-ciano-
etil]-aminobenceno en 200 partes de dcido ac@tico glacial., Ei colo-
rante se forma inmediatamente y se precipita en forma finamente cris-
talina. Después de agitarlo durante poco tiempo, el colorante se fil-
tra, se lava con agua hasta quedar libre del dcido, y se éeca. Un
preparado de colorante de dispersidn producido a partir del citado
colorante proporciona sobre fibras de poliéster tefiidos rojos brillan-
tes con buenaspropiedades de solidez.

La Tabla 1 mis adelante indica ulteriores colorantes de la

- férmula R R

que pueden producirse de acuerdo con las indicaciones dadas en el

Ejemplo 1.
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¢
TABLA 1 _
. . | .
Ejem— i
slol By R Ry R4 Ry
Nr.
2 H -C?13 -1\‘02 -CHzCIr!z'OCOCzh5 _ -CHzcx?Z'
3 —1\02 H do :C'ZH5 ,'ngc%‘
4 do H do - -CH,CH,CN do
S do --CI-!3 -CN *CH3 | -CH2C}‘12<
~ -{* i -
6 do do Br C, He f C,HH,
7 H do ~CN —CH2CI'120COOC21-IS' 'i-CII‘?CEIZO(
‘S -N-Oz —CH3 -COOCI—I3 —C32CE12COOC211'5 -CHZCHz(
1 .
. ~ 0~CO~ H ~CH -CH
9 do CH3 O-CO i Cl c 3 | Cr3
10 H C113CO—O— ~CN —0212Cf12§OOC3517_ = ,'C§2C*12<

-
EARY



Tonalidad sobre

! i Rs 5 7 fibras de
! poligster
: -CHZC}?ZCN —CH'3 H rojo
| -cazcnzocow3 ~NHCOCH, H azul

do do -OCZHS azul verdoso
| .-CﬁéCH2CN do E | azul
; --CZ‘Hs do H do.
r-czzzc.tzzocoocza5 H H rojo
i ~CH,CH,CN ~CH, H do.

~CH CH S0, NH-~ i rojo
g-cxzcwzcz\f H H do.
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mA3L4 1 (Continuacién)
Ejexﬁ- B )
- plo . .
gr. Rl R2 R3 R/;’._.. R5
1l —N02 —-(3':13 Cl —CH2CH20?H2 _ . . H
H_C~0-CO~CHC? it
3C 0 CQ .(';Ide_,ZC |
12 do -CEHS -~CN -'CQ;I'{S
13 H ~CHy do do |
14 -XO,, do do H .-,
T 2
15 do —NOz _-CI\. —?2'15 i CHZCHzt
16 H do do do "Cﬁz(l:H-(
- OH
-N - E - > A -CH CH
17 I\.02 do COOC2 15 ~CHZ(‘H2C\I 2 C
18 do -CH 3 -CN --cnzcnz—o—coc}-r3 | ;-CH2CH2'
19 do do do -—CHZCHz-—O—CO—Cesﬂ‘El . ‘CHZC!
20 do Br do —CH2CH,)CN -+ Qo




Tonalidad sobre

- R R R fibras de
5 6 7 polidster
1 N2 I3
. L H CH,-0-CONH - H rojo
px B
: -CHZC}120COCH3 H H azul
g}lzCHzO-—CGHS H hot rojo
;»§2$?ICH20CH3 CH3CH2CONH- H do.
- OH
¥CH2cuzcooc2H5 ~NHCOCH H azul
-CHZ?H—CHZOCH3 CH3CH2CONH- H rojo
CH
- . do,
CHZCH2CN: H H
113 rfCHZCHZ—O’COCh:; -NHCOCH3 -OCZHS azul
~ yr -C3 H \ <N 4 [ i do.
"6}'151 C: 2C 2Cx\ Ni COC:I3 OCh3
éo Br H violeta
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R B2 | By Bg - - | 7 Ry

21 | -¥o, -C,H, Br | ~CHCH “6-C H_ H

22 H ’J ~COCH, | ~CN ~CH,CH,GH :-¢hZCH2:f
23 B [p=NO,C i~ do ~CH,,CHsCL- +~CH, CH,C
24 H | p-ClC gy~ do -cﬂzca;g‘x;:‘ -'-CHZCHZ)E
25 H |p-CN-C(H o ~cx, cngb'?gxs --CHécxzo
26 H | HsC.CO-| do -c-zjé-éf , --Cﬁzcazo«
27 -NO, | - -CH, do —CHZCHzocﬁo --Qazcuza
28 | do do rio—coca3 ~CH,CH,CH,CH, _--Cﬂzcnzcx
29 do | o -0-CoC i, -cxzzcr;z—o-cocazcﬂ ~Cit,c-
30 do | do ~0-coc 1, 'CHzCHz’O'COCszL f;CHZCHE
31 ‘| H do -C0-0-C M, - CH, Cii~0-Cocs, Cn, Ciy ”%Iépziz—c
32 | -wo,| <o P=N0,-C, i 4-o-co‘--czf2ca2-o-co-o—c.nz3'_ 'égzézfz-o
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L Tonalidad sobre
. - -t Rs R6 R7 fibr§§ de
polié&ster
~C 3 H -N - azul
Cyils . NHCOCH, 'rocn 3 zu
- EN .

4::HZCH2 K do do rojo
; --CH2c112c1 H H do,
: '—c§2dHZBr H H do.

--C i ! -N i ) .

?3 H cazocr’3 macoczhs H T |do
: -C '

H CH oc6115 H 7 H‘ do.,
HO -'CH2CHZOCHO H ' H do,
oy -C -N . i
ZCh3 N HZCH cuzcn3 _*r HCHO H violeta
= =Ct H,.-0- -N CA - 1
COCHzc}_! C:Izc.lz 0 COCHZCI‘ NHCO ‘IZC;L OC2H5 azu
"coc,uyl eHcren | -wncocH B H violeta
Ocz‘zcnzch3 “?h CH —o—co—c;x CUZCH Jl I H rojo
~CO-0-CHl., -Cigzciz—o-co-O-CE13 -N: 'coca CH 2 oc H azul

A et gt 0



—Illl . .

ofoz +H op ﬁmUOUIOINm UNEUI— m.uUNmUNmUl cp op H I

- — c .
ofox H €aooouN- Sutz- _ Sufo- No- | Fuo- u ov
e3910TA 1 | Su®s%osun- Suloo%Ha® U_ _ Su%o0%uofuo-| to- | Sufo- op o

HO
!

~op H mmUNomel H mmOONEUmUNmUI NO- MENUOUM op (=3
nze 1 [HCootuo’Eo-0-00uN- Su%o- Suts- Zon- op | %on-| &

1o%HgH3-00-0-0"H v.9_| :

; 2z 1 z..2 0=-0D~"H" D}
ofox H H H *¥HD-0-"HO"HD- -NO-d| op H g€
¥ 6
_ . R {09-0-"u%>
nze op| 1o o o0~ | Fuo o-0-co-CuslEn .ﬁwummommowb.o.ouwmmummuw —To-d| op op cc
wmze | SHC00- NO- _ *10-0-00-10° fpn-p-00-“uo’mo~| op op | %on-| e
. M .

ofox u No- [S:%0-0-00~0-CHo%H3 |- |*u%D~0~00-0-CHotio~ | mo- | Emo- H ce

a93sgiTod i .
°p seaqt3 hm wm mm ﬁm mm Nm .mw. o Mz
81q0Ss pepIIEuOL . Ll EM rg

{u9rownurguop) " T VI E V &




-9l =

T ABLA 1. (Continuacién)

Ejem 24 e
plo ) v *
A Ry Ry R Rg
3 - - - - ..-”‘ :' - % | =i -
33 H CH, CN CH,CH, o} cﬁ o C, Hs) - HZCH. '
- - - -
34 No, do | do ~CH,CH,, co- G c.—13 CH ZCdz co
35 do do |p-Cl- E-CH CH co-o—CH’éH CH c;_! CH.CH.~Ct
272 2272 3 2772
C,.H,~-0-CO} A
5 4 ] Yo ot
36 H do p-CN- -CH,CH —O-CHz‘.' H
' -CO~C}
. CegF ) H3C-O-CO~§H}.H2C1
3 -X : - - -
7 NO,, de NO,, Czhs C2H5
38 do [COC.H | -CN —cnlehcrrzocn3 " H
OH
_ - ~CH
39 do C,lg ' cl cnzca oc,H 5 l: ZCH20C22
40 H ~Cli, -CN -C,Hg . ~C,Hg
2 i - H O - Cik -0~
21 H do do CHZCﬂzt_J l CH2 ?2 0-C(
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Tonalidad sobre

Rs Re R7 fibras de
poligéster
S
\,HZCHZ-—O Cco- O—C F 1 -CN H rojo
- azul
CrI -CO~0- CH3 l -CN __(_DCZHS
\" NEX 11
t Ci-x -CO-O-CH2CH2CH3 \H-’CCIJHZCE-IZSZI; do azu
H H H rojo
- ~NE 1
C2H5 NI'CO-O-C*IZCHZOC2H5 H azu
H -NH502CH3 H do.
ZCHZOCZHS NHSOZCZH5 H violeta
-22H5 -NHCOCH3 H rojo
!-22-0~COCH3 do H* rojo
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TABLA 1 (Continuacién)
Fjem :‘.i:‘;
e
42 24 ~CHy ~CN -Cst’.‘)l?z?N
43 K ;o do ‘as”
44 H do do as
15 | -x0, a0 do a9
48 do do do ' do
47 do do ' do -‘Q-,;:'
48 do do do ,do
49 do H do do
50 do | -cH, do -crx;zcuz—o-coms
51 H do do -c*:izc‘:H—o—coczix3
CHy
52 H. do do -CHZCI-Iz-\\F\JN

: =CH

e e e s

=CH

2CH‘

a

2CH
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Tonalidad so-

RS R6 R—, bre f%t:ras;de
- : poliéster
.-CHZCHZCO-O-CH3 -NHC(?CH3 H rojo
do H H do.
H
i =CH -0~ 1 do.
: CPZCH2 o] CC)CH3 H I' o
i do -NHCOCH3 H violeta
: -CnZCHZCOOCH3 do H do.
-Csz_ do H azul
- do.
do NI{302¢H3 H o
do do H do.
3 - : vf'.. _ : a=N\TT o:- d .
| CH,CH, o-cocH, 1\ncoc33 OC?_Hs °
- =CH_Cii-0- - rojo
) C‘I2$u 0 COCH3 NHSOZC2Hs H J
Lh3
H -CH H do.
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TABLA 1 (Continuacién)

Wiem~ i

plo R R ) R R 1 R
Nr. 2 3. 4 , 5
53 H- -CH -CN ~-CH_CH / H V

3 2 2'\N

SA - Y - - - ot Lad _E

G H do do CI‘IZC‘I2 0-CO NhCGHS c2‘H5
55 H do céo —CH2CHz—O-(:.‘=OA::NHC2Hs dO:;
56 it r  do 5 dao —CHZCHZ-O-CO:'NHCZ'I‘.’)‘ do
57 H do do —CHZCH2—0-99T}Q (CH3)' 5 dO?



Tonalidad sobre

| Rs R6 fibras de
poliéster |
H ~NHCOCH, rojo
: ~C,H; ~CH, do.
5 d? do do.
do H do,
J, do H do.
~ :
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TABLA 4
Ejemplo . I
Nr. R Ry Rg Re il Rz
' E
: N e
82." | -NoO, -C K, -C,Hy | ~NHSO,CHy ; :H :
83 do do do -NI—ICdCHB 1T
:"'a:, E
e, ! ;"
84 ao éo- do -NHCOOCH2Q‘H5-O-C2}X£_£ “H
. . § %
5 | -wEcocm. [l-oe H.’
85 do do NHCOCH, ' ngns
86 =N, o do - % | -do
Dy P
i
o=
[——
“
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Tonalidad sobre
7 R23 flbr.:ii de
poliéster

o]

[RUPRIPE, prEseo—

=NO azul

H. Br azul rojizo

i e ——py

Ccl do.

i

'szxé_-

i <

ti-0C: : azul
g 0C2H5 CN

Erdo H do.
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Descrita suficientemente 18 naturaleza del inven-
to, agi como la manera de realizarse en la préética, debe
hacerse congtar que las disposicisnes anteriormente indica-

5. das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no alteren gu principio fundementel. También se hace constar
que el invento corresponde & una solicitud de patente presen
tada en Suiza con el n® 10.356/72 de 11 de julio de 1.972,
acogliéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los

10, Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye
la esencia del referido invento por lo que se solicita Pa-
tente de Invencién por 20 aﬁos'en Espaiia, sobre: PROCEDIMILN
TO PARA LA PROIUCCION Did COMFUESTO3 A4O0ICOS DE POCA SOLUBILI
DAD; caracterizéndose por lo siguiente:

15 1.~ Procedimiento pare la produccién de comvuestos

azéicos de poca solubilidad, de fémula:

Ry R4

en la que R1 significa un 4tomo de hidrbgeno o un grupo
nitro, Ré gignifica un 4tomo de hidrégeno, de cloro o de
20, bromo, un redical nitro, alquilo, alquilcarbonilo, alquil-
carboniloxi, alcoxicarboniio, fenilo o benzoilo o bien un
radical fenilo o benzoilo sugtituidos de hasta por tres sus

tituyentes seleccionados de entre &tomos de cloro y de bromo,

e



5.

10,

15.

20,

(ntééi R5 OH

- 33 -
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grupos ciaﬁo é nitro, conteniendo los radicdles alquilo y
las mitades alquilo y alcoxi en teles radicales de 1 a 4
dtomos de carbono, Ry significa un dtomo de cloro o de bro-
mo, un redical ciano, nitro, alcoxicarbonilo, alquilcarbonil
oxi, benzoiloxi o fenoxicarbonilo o bien un raedical benzoil-
oxi o fenoxicarbonilo sustitu{dos de hasta por tres sustitu-
yentes selecéionados de entre dtomos de cloro y de bromo,
grupos clano y nitro, conteniendo las mitades alquilo y al-
coxl en los citados radicales de 1 a 4 dtomos de carbono,

o R2 y R3 Juntas significan un rad;cal gue corresponde a

la férmula
-CH=CH-CH=CH- ,

8in sustituir o sustituido de hasta por tres sustituyentes
seleccionados de entre &tomos de cloro y de bromo, grupos
ciano y nitro, y ¥ significa un radical 1-( [> ~alcoxicarbo-
nil-alquilamine )-naftilo, 1-((9-acetoxialquilamino)-naftilo,
2- [ -al.coxicarbonil-alquilaminoanisilo o un radical 3-/4-
alcoxicarbonilalquilamino-clorobencilo, conteniendo las mi-
tades alquilo y alcoxi en los eitndos radicales de 1a4
dtomos de carbono, o un redical de las férmulas II, ‘I'If,
VIII ¢ IX, '

R %10 By

N 0 IIT

\\\Rs II

&
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CH
3

C-CON;

3 VIII

en donde Rh y RS’ que pue&en ser ;guales'o,diferentes, sig-
nif;cén, cada una, un &tomo de hidf6géno;;un radigai ‘
alquilo sin sustituir o uﬁ radical glquilo sﬁstituido de
hasta porrdos sustifuyentes seleccionados de entre ﬁtdmog

de cloro v de.bromo,.radicalea hidroxi; ciano, alcéxi, fo-

noxi, alcanoilo, aldanoiloxi, cloroaldanoiloxi, benzoilcxi,

.alcoxicarbonllo, alcoxicarboniloxi, alquilaminocarbonxla,

alquilaminocarboniloxi, dialquilaminocarbon;loxi, fenilamino-
carboniloxi, piridilo y
- 0-?1’12
HBCO-CO-CH
CH2017 ’

contoniendo los citados radicales alquilo, sustituyentes

- alcoxi y mitades alquilo 'y alcoxi ah'tdles sustituyentes de

Fl

la h atomos de carbono, y conteniendo los sustituyentes
alcanoilo Yy las mitades alcanoilo en tales sustituyentés de
la 5 atomos de carbono, con el requisito de que cunndo uno
de los simbolos Rh y R5 significa un &tomo de hidrbgeno, el
otro tiene que tener un aignifieado diferente del de hidré-
geno, R, significa un &tomo de hidrogeno, de cloro o de bro-

mo, un radical ciano, alquilo, formilaﬁinb, alquilsulfonile.

e
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amino,benzoilamino,alquilcarbonilamino,alEoiicarbonilamino,
cianoacetilamino, cloro- o bromoalqgilcarbonilamino o alcoxial-
coxicarhonilamino,conteniendo los citados radicales alquilo'y
las mitades alquilo y alcoxi en los citados radicales de

1 a 4 Atomos de carbono, R7 significa un &tomo de hidrégeno

© un radical alcoxi de 1 a 4 4tomos de carbono, Rg significa
un &tomo de hidrogeno, un radica} alquilamino, dia%quilaminé
o fenilamino, un radical alquilo sin sustituir o ué radical .
Alquilo sustituldo por un radical hidroxi, ciane, élcoxi,
alcanoiloxi o fenilo, conteniendo los citados radi;ales y
mitades alquilo vy los sustituyentes alcoxi en taleé radica-
les de 1 a 4 Atomos de carbono ¥ conteniendo las mitades
Flcanoilo en tales sustituyentes de 1 a 5 Atomos d% carbono,
89 significa un grupo ciano o un radical alquilsulfonilq,'
conteniendo de 1 a 4 dtomos de carbono, RlO signific;,uf‘ra-
dical alquilo de 1 a 4 Atomos de carbono o un radical feni-
lo, siendo los citados compuestos libres de grupos hidro-
solubillizantes; caracterizado porque se diazota una ﬁmina

de la formula IV,

IV,

. RB

en la que Rl’ R2 y R3 son tales como definides més arriba,

Y luego se copula el compuesto de diazonio resultante con

un compuesto de la férmula V,.

we .



H—XK v

en la que K es tal como definida més arriba.

2.= Procedimiento pare la produccién de compues-
tos azbéicos de poca solubilidad, 'tal y como queda sustancial
mente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 36 hojas escritas a mdquina

por una gola cara.

mearia, &6 A6 975
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