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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMFUESTOS AZOTICOS
BABICOS, LIBRES DE GRUPOS ACIDO SULFONICO,

Sotbsitanto: SANDOZ 4.G., entidad sulza, residente en Basiles,

Suiza. ’

Ia presente invencidn se relaciona con la produc—
~ clén de compuestos azbicos bdsicos, libres de grupos dcido

sulfénico, de férmulas

N
Qw0 (?H)x t@ e N m N = K e, (1),

Y
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_- 2
en la que Q se elige entre los resios de fémmulas: :
R ( -
~, ' Ia)
R
(R), :
¥y
{Tp) - -
R
(R),

donde R se elige entre hidrégerno, hidroxilo, haldgeno, nlt:m,
ciesno, itrihalogenoalquilo, restos alguilo y alcoxl de bajo '

peso melecular, tanto sustituidos como insustituidos, restos
cicloalquilo y aralquilc, tento sustituidos como insustitul-
dos, un resto acilo, grupos acilaminc, W-alquilcarbamoilo, '

N,N-dislquilcarbemoilo, N-slguil-N-aril-carbamoilo, N-.al'quilé-

sulfamoilo, N,N-dielquil-sulfamoilo, restos alguilsulfonilo y

arilsulfonilo, restos sroilo, arelcoxi, eriloxi y naftoxi, un

resto carbonato de alquilo, un resto ariloxialquilo y un resto
arilazbéicos R,; se elige entre hidrbgeno y un resto hidroéar'bu-'
.fo, tanto sustitufdo como insustituido; x se elige entre los
m’:meros- 1, 2y 3; ¥ se elige entre los ndmercs 1, 2, 4 y_,‘j;

© es un anién; X significé, el resto de un componente de i;opu-

~ lpeidén libre de grupos gque le hecen soluble en egue y de gru-~

pos ariloxislquilo; % significajel resto de los &tomos o gru-
pos de &tomos necesarios pare la _fomacién de un anillo hetero-

cfclico conteniendo como minimo cinco miembros, insaturedo,
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tanto sustitufdo como insugtitufdo, pero sin embargo gi}&% de
grupos gue le hagan soluble en 2gu2, y el anlllo contiens como
minimo tanto un grupo cuaternmario como Heymario, con e; gaal
pueden estar condensados tento anillos aromdticos como hetero-
elclicos; y los enillos aromdticos B, y/0 By, y/o By puaden
estar ulteriomente sustituides tento por anillos carbocicli-
cos como heterociclicos condensados que estédn libres ée:grupos
catiénicos y que los hagan solubles en agua. o

Ia invencidn comprende especialmente los compuestos

azdicos de formnlas

)
Q-0-~ (CH) ~f @ ¥ =n-x, & (11),
AN
1 l
2

en la que R, se elige entre resfos alquilo y alquenilo, tanto

' suatitufdos como insugtliufidos, y un resto cicloalguilo, tanto
~ pustitufdo como insustituido,' y ¢nando Q significa un grupo

‘de férmule (Ib) R gignifica hidrbégenos

los compuestos azbicos de fémmla

Z!
Q- 0 - ((‘DH)X @>—N =N -k A© (111),
N
R, |
Ry

en la que Z' gignifica el resto de los dtomos o grupos de dto~
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mos necesarios para la formacidén de un anillo heteroctelico

tanto de cinco como de gele miembros, insaturado, en /c:sﬂjso da~-
do sustituildo, pero sin embarge libre de grupos que l,eizluigan
soiuble én ague, y el anillo contiene como minimo un grupo
tanto custernaric como termirio, con el cual pueden estéﬁ con~
densados en caso dado anillos fanto aromiticos como hgj;‘gawrpci-
clicos, y Q significa el resto de un compuesto tanto'dg{£6r~
mula (Ia) como {Ib), donde en el resto del compuesto de"i‘fﬁmu-
la {Tb) R significe hidrdgeno;

Jos compuestog azbicos de fHrmula

Z"
Q. —0—{CH) /@>~n =N-X 8 © (v),
‘ S

TNy

1 !

Ry

en la gue Z" significa el resto de los Atofiog o grupos de 4to-
mos necesarios para la formacidén de un anillo heterociclico

de cinco miembros, insaturaedo, tanto sustituido como insustitui
do, pero libres de grupos que le h2gan soluble en agua, y el
anillo contiene como minimo un grupo tanto cuatermario como
termario, y con el que, en caso dado, puedeh estar condensadps
enillos tento aromdticos comd heterociclicos;

los compuestos azdicos de férmula

AN ) .
& -o-—(?zz)i{ealN “N-% A&° ),
' R N .
R

1
2
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en 1a que Z"' gignifica el vesto de los 4tomos o grupes: de

- dtomos necesarios pere 1a fowmacidn de un anillo hetervelcli-

co de cinco miembros, insaturado, tanto sustituido come Insus-
tituido, pero libre de grupos que le hagan soluble en agua,
mostrando tanto 2 como 3 dtomos de nitrégeno, y el anillo con~-
tiene como minimo un grupo cuaternario, y con el que pﬁbﬁen
egtar condensados en caso dado anillos tanto aromdticos 2omo
heterociclicos: o

los compuestos ezbicos de férmula

uy

-7 p ©
TN - @) G- N - K VI):
Ql”o“‘(?l"x‘(o> . (
! N: /
Rl é
.L&2 e,

en la que Z2"" gignifica el resto de los 4dftomos o grupos de
dtomos necesarios pare ls form2eidn de nn snillo heterocfcli-
co de cinco miembros, insaturado, tanto sustituido como in-
sustituido, pero libre de grupos que le hagan soluble en aguse,
mostrendo un dtomo de azufre y/o un dtomo de oxigeno y uno o

dog 4dtomos de nitrégeno, y el anillo contiene como minimo un

. grupo cuaternaric, y con el cual se pueden haber condensado

en caso dado anillos tanto aromfticos como heterociclicos;

los compuestos 2zéicos de férmula

Z3 °
Q, --o--(cl:n)X ®—-FN=N-K A (ViI),
Ry N
: R

2
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en la que %, significa el resto de los &tomos o grupos: de” dto-
mos necesarios para la fomsacidén de un anlllo heterocislico,
de seis miembros, insaturado, fento sustituldo como insugiitui
5. do de uno & tres &tomos de nitrégeno, y el anillo contiene
como minimo un grupo cuatemario, ¥y al gue, en caso dado, ‘se

le pueden haber condensado @nillos tanto arométicos cemg hete—

v

§ 07

rociclicos; los compuestos de férmula
~ i

7 'ifft
a, ~0— (CH)X—{@LN ~w -1k A9 (vrzmy,
- R,
R

2
4
10, en la que By se elige entre hidrbgeno, un resfo alquilo de

bajo peso molecular, tanto sustituido como insustituldo, ¥y
restos arilo y ciclohexilo, “anto sustliwidos como insustitui-

dos; los compuestos azbicos de férmula

R .
2 : '
N - c—N =N -K A © (1),
I @ |
Hs-—.c' N
\\¥//
Ry
5. respectivamente una de las formas isémeras
R, : o o
e - = X
N-_l.._ﬁ‘ Nt— N ~ }‘\ A ( )’.
Lo
i, U N
SN /N



donde R4 se elige entre un reste alquilo, alguenilo, az‘tll-é‘ y
cicloalquilo, tento sustituldo como insugtituido, ¥ RSiéigﬁin

fica un grupe de férmula
|

i

Q - 0 = (cH), -

5, ,
By

los compuestos azdicos de Lhdrmwla

R
I 2
“6\C In\'
L@ ©
N C-N=N-XK A (X11)
/ 2
By, \N/

regpectivamente una de las férmas isomeras

N~ C-N=N-X. A® - (xII), .

Rg
g
10. - N f-N¥=N-K ~a® (xIv),
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15,

" . antes.mencionadas

w3
-

v s
w3

donde R se elige entre hidrbgeno y un resto alquilo,,'j:%’;‘f‘éueni-.
lo, arilo y cicloalquile, tento sustituido como insustituido,
Y R5 significa un grupo de férmula o an
Q =0~ (c‘m)x -

iy

los compuestos azbicog de fémmula, o resnectlvamente de; u.na. de

e

las formas isémeras (IX) s (XI) antes mencionades

| N—L—g-}r:N.@_ﬁ;/? 'A‘:é
Qy —0— (c‘;~b @y g
R N,
I\ .
? x
R

(xv),
Y .

donde los resios 1?7 y Rg, en cada caso, se eligen entr_ezlhi- ,
flrégeno y un resto hidrocarbure, t@nto sustituido como iﬁsus’-
"'bi'huido, el anillo aromdtico D, con excepeidn de con grupos
que le hagen soluble en agua, puede estBr ulteriormente sus~

tituldo por grupos catidnicos y grupos ariloxielquilo, y los

restos Ry y Rg, junto con el dtomo de nitrbgeno enlazado a
es-bos restos, pueden formar vn heterociclo tanto saturado
como parcla_men*be saturado; los compuesios azbicos de fému.la,

respectivamente de una de las formas isémeres (IX) a (XI)

Ry - | R,
2 Vi SRR

N g =N @@ N a®

Q, —0 4CH)C @ N Npg

Ny , ,
R N _ ;
2 oo,
h - i .



10,

15«

donde los restos R7 ¥y Rg tienen los gignificados anteg‘i'£§h~
cionados y los anillos aromdFicos 21 v/o Z, pueden esté.i‘f ulte~
ricrmente sustituldos: | 7

los compuestos azbéicos de férmula, respectivamente de uus ‘de

las formas isémeras (IX) a (XI) antes mencionades,

R .
2 /B
N B (Z1)—N
[l @ i \ ©
Q,—0-(CH)—C N @ Rg A
XN
RB N
!
R4 (XVII»—);'

los compuestos azbicos de fémmula, respectivamente de un2 de

las formes isémeras (IX) a (XI) entes mencionadas,

Ry
I"[T—L— %,—- N = N—-(HZ ()
e W R
Q% ~O~(C1:H)x C\ /N, /C\ Ay@
" R NT R N
3 | 9 ! -

en la que Rg gignifica un resto hidrocarburo, tanto sustitul-

- do como insustituido, ¥y Ry 86 elige entre hidrbgeno y un res-

o hidi'ocarbum, tanto sustituido como insustituido, y el ani-

7110 aromético Z3, con excepcién e con grupos que le hagan

i%oluble en a;g«zé,, puede estar ulteriormente sustitufdo por gru~
pos ca.tié_nicos ¥y por grupos ariloxialquilo;
los compuestos azdicos de férmula, respectivamente una de las

formas lsémeras (XII} a (XIV) antes mencionedas,
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Re R,

~ - ¥
i JRg °© .

Q, — 0—(CH) N @ c-N=N-®_w '

L N7 N

R N Ry

-3 ‘.J

los compuestos azéicos de féxrmula, respectivamente una Je. -

las formas isbmeras (XIT) a (XIV) entes mencionadas, 3

R .
- R6\c =Li N R ;
&y ~-O~(<,3H)x_ P’I\ @/é_N=br 7 N/ ! A @ I
. " v 8 \Hs
| (x1x),
5. los compuestos azdicos de férmula, respectivamente una de las

formas isémeras (XII) a (XIV) entes mencionadas,

"R,

R 2
O\CI: oo }iI
Q —0 — (?H)x--N\@ o NN *
N ¢ (R)
D
los compuestos azdéicos de férmula R;Lo
: ' ' (Xx)s
' Rip : A © ' B .
O“(CH):,{ -® NeN-K (x&2)
Rys* | \x "
11 !
( R2

10. en la'que Ryy se elige entre hidrégeno y un resto alquilo de




5. .

10,

15.

+-417381

bajo peso molecular, R4, y Rqq. en cada caso, se eligen” entre

P
PSE IR

hidrégeno, restos algquilo y aleoxi Ce wajo peso molecu:i_.:ar,
halégeno, nitxo, cisno, Lrifiuormetilo, restos benciloxi-y fe-
noxi, wa grupo de férmula ~CO0- R,,, ..g.o.,.ﬂ,i as =305=Rqpa. -

0 :
~S0,-NE-Ry,, =SO0p=(Ryy)p, ~WH-G-Ry, y ~CO-NH-Riy, Ry, g6 'sli-
ge entre un resto alquilo de bajo peso molecular y un ‘.r.gjétd
arilo, tento sustituido como insustituido;
los compuestos azbicos de férmula, respectivamente de una de

1lag formas isémeras (IX) a (XI) antes mencionadss,

Rl9 /thr
N——LC—N:D%—- p Y—n{
Rle\m .. —~ TRy
B >—-0-(CH) ~C_@ N
RW (; )x N fi6 2 (XXTI),
1 . Rll |
Rys

en la que R15 se elige entre un resto alguilo de bajo peso
molecular, y restos fenilo, benello y ciclohexilo, R16 ge eli-
ge entre hidrééeno, haldgeno y restog alquilo y alcoxi de bajo
peso molecuiar, R17 ¥ Rqg se eligen, en cada casgo, entre hi-

drbgeno, un resto a&lquilo de bajo peso molecular, un resto

'benci:lo, 2-hidroxietilo, 2-cloroetilo, 2-alcoxietilo, 2-fenoxi-

etilo, 2-acetoxietilo, 2-benzoiloxietilo, 2-cianetilo, 2-car-

bvalecoxietilo, 2~dialquilcarbamolloxietilo y fenilo, R19 se eli-
i '
ge entre un regto alquilo de bajo pese molecular, un resto ben-

i
1



Voaw

)

eilo, alguenilo, 2-hidroxietilic, 2-hidrexipropilo ¥y 2«cag:bo:d.—
amidoetilo, y los restos By, y Ryg junito con el étomo,'ée:’ nitrd
geno enlazado con R17 pueden formar vn heterociclo, per.9jem-
plo N-fenilmorfolina, N~fenilpiperazins y N—-:t‘enilpipe%%na;
5e 1los compu'es‘tos azbéicos de formula, respectivamente de ?P?" de

lag formes isémeras (IX) a2 (XI) antes mencionsdas,

L Big
R Ned—C - N=1N -
12 ) I 1 c,\ P‘za %
B 0~(CH) ~C_@ ) \]
D— L r N o (xun
R Ryp | 20 Ry
Rig

donde Hyq se elige entre un resto alquilo de bajo peéo mole-

cular y restos fenilo y bencilo, Ry, se elige entre hidnﬁgenb,
10, un resto algquilo de bajo peso molecular y un resfo bencilo y

322 .se elige entre hidrdgeno, haldgeno y restos algquilo ¥y

é.lco:cl de bajo peso molecular;

los compuestos azbicos de fémula, regpectivamente de una de

las fozmas isbmeras (XII) a (XIV) antes mencionadas,

' -

Rig
\c Ly

15. Rz i l ! | ’ et
: e -{CH) -N C-N=N N (XxIv),
?@:‘0 (([: x \?q)/ - 9 \318 '

R 1 H
1% Ryy Rig

on 1 que Ry 3 8o elige entre hidrégeno, un resto slquilo de
ajo pego moleculer y restos fenilo, bencilo y ciclohexilo;

los compuestos azéicos de férmule, respectivamente de una de
‘ T



las formas isémeras (IX) s (XI) antes mencionadas, - -

R .
Rig .
Iﬂx‘——}— c-N=N____/FD—\_N< 17

0-(CH) -C @ zl!r g "

; m \N Ri6

(Rog )y Hoy | (kxvy, -
Ri5

en la que R24 ge elige entre hidrdgeno y metilo, R25 selélige

-entre hidrégeno y halégeno, m se elige entre 1y 2 yn slaféli-
5o ' ge entre 1, 2, 3, 4 ¥ 53 1

los compuestos azdicos de férmula, respectivamente de una de

las formas isémeras {IX) a (XI) correspondientes antes mencio=-

nsdas,
R . R
19 e
N ool —{ 7, YN
' zc‘:——c{)zq' A 2
-(cH) -C. & 4
Lot e, 2
(Ro5)p Ry | (XXVI);
10, ~ los compuestos azéicos de férmula, respectivamente de una de

lag formas isémeras (IX) a (XI) correspondientes antes mencio-

nadas,

' . i " '
e Q={CH) -C_ & N -

. _ 1 LT N R

(RQ ' N 20 |

.25'n . R24 ! RQ]



2
los compuestos azbicos de férmula, respectivamente de-una.de

les formas isémeres (XTI) a (XIV} correspondientes antes-men-

cionades, N
R R
23 19
s o
/LT o
-(CH} -N C-N=N N
0-( )m \® V% \R P
(R,,5 n & N 18 o
) > fle e (e
5. ‘ Tos compuestos azbicos de férmula (I) se ob‘b‘};e;_:.é_;ﬁé
si un compuesto azbico de fémmula N
)
Q-0 -~ (?H)x : y; N=N-K (xx1%),
R1 N

en la que %, significa el resto de los étomos o grupos de dto-
mos necesarios pare la fomscién de un anillo, conteniendo éo-
10. mo minimo cinco miembros, insaturado, tantc sustituido como in-
- sustitufdo, pero libre de grupos gue le hagan sbluble én agua,
¥ el anillo contiene como mfnimo un grupo t@nto cuatermizeble
: comc; j;émizable, con el cu_é.l, en caso dédo, pu.ede:i estar con-
densadgs anillos tanto aromdticos como heterociclicos y el N
15e. anillo B puede estar ulteriommente sustituido, por ejemplo,
gor enillos fanto carbociclicos como heterociclicos que estén.

libres de,grpos catiénicos y que le hagan soluble en agua, se

cuaternizae cuanto se fernigd correspondiendo 8 cada grupo ca-
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$iénico un grupo anibnico, vor ejemplo, con un compuegtg"de

férmuia-

By - 4 (xxx)
en la que A gsignifica un resto transformable en un anidngﬁz
por ejemplo, el resto dcido de un éster. A

Los compuestos azbicos de férmula (XXIX) son sonoecl-
dos o se pueden obiener segin métodos en si conocidos. 7-;
Tos compuestos azbicos de férmula (VII) se pueder

obtener si el compuesto diazgoico de una amina de férmu¢a

. 51
Q-0 - (0m), /@ ) m, A2 (zm)
- R, i

se copula con un componente de copulacién de £émula

H-K (XXX11)

Los componentes de copulaclén pueden ser de las se=-
ries bencénica, neftalénica y heterocfclica o, siempre que con-

tengan un grupo metileno capaz de copulacidn, de la serie ali-

!ﬁd los compuestos catiénicos se puede intercambiar
el anién {1@ por otros anidnes, por ejemplo, con ayuda de un
1ntercamblador de iones, as{ como por reaccién tanto con g8les

como con écﬁdos, en caso dado en varias etapas, por ejemplo,
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tanto a8 través del hidréxido como 2 través del bicarbgiié; .
" Bajo aniones EC ge han de entender tanto 1os':f:i.3nes
orgénicos como los inorgdnicos, tales como pox ejempld—,‘«f'?z.;és
iones halogenuro, tales como cloruro, bromuro y yoduro;:rsﬁlfa—
o, disulfato, metilsulfato, aminosulfonato, perclozatoi’,é. carbo~-
nato, bicarbonato, fosfato, fosforomolibdato, fosforohwigste—
nato, fosforotungstenmolibdeto, bencenosulfonato, naft?;fi_é::ﬁéul—
fonato, 4-clorobencenosulfonafo, oxalato, meleinsto, aeéj:&fl;'n,
propionato, lactato, succinate, clorcacetato, tartrate, i;fn:ig:iato,

metanosulfonato y benzoato, asi como los aniones complejos,

tales como los de las sales dobles de clorozinc.

.Los compuestos de férmula (I) estén libres de grupos
aniénicos que le hagen soluble en @gua, especisimente de gmpoé
écido sulfénico, | _

_ Bajo halbgeno se ha de entender en todos los casos
bromo, fluwor y yodo, especialmente cloro., |

Los restos hidrocarburo son especialmente los restos
alquilo, cialoalquilo, fenile y naftilo, tanto sustituidos co-
mo insustitufdos. .

.Laé restos alquilo, alquenilo y alquenileno pu.éden
ser tanto i-c.iefg::a.crflena recta como ramificada y contener 1 a 18,
reslnlecti';ra‘.meri).’ce 1 2 12, y preferentemente 1 & 6 é.tqmos de car—
bono; log restos de algquilo de bajo peso molecular contienen,
en la mayoria de los casos, de 1 a 4 dtomos de carbono, los
res’aos*alcoii contienen principa_.l_mente de 1 a'3 atomos dé éa.r—

bono en el resto alguilo,

i

A
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En caso de estar estos restos sustitufdos, 'éqg'isz_en-
drén, es;pe.cialmen'be, sustituyentes elegidos entre un gii:y.po
hidroxilo, un &tomo de halégeno, el grupo ciano y un g_xfngpn
arilo, "'y élg_uilo puede significar en tales cesos un resio.
aralguilo, por ejemplo, un resto bencilo. .

Log restos cicloalquilo contienen, por ejempl_bﬁ,.‘s a
7 Adtomos de carbono y significan ventajosamente restdswt:!:%,;;?.o-
hexilo que en la mayorfa de los casos pueden estar sustﬁf‘bx;.i;-
dos por grupos elegidos entre alquilo, alcoxi y halégeno‘; :I{bs
reé*bos arilo significan prinecipelmente restosg fenilo eﬁ cago
dado sustituldos; pero también pueden signifioar restos nafti-
lo.

Los restos 1?7 y Rg asi como Ry7 ¥ Rygy pueden formaer,

~Junto con.los dtomos de nitrdgeno enlazados con estos restos,

un heterociclo tanto de 5 como de 6 miembros, tanto saturado

" como parcialmente saturedo, esto es, por ejemplo, anillos pi-

, x‘ré.'gidino, piperidino, morfolino y piperezino.

’ Los componentes de copulacidn pertenecen por ejemplo
a‘; larserie aromdtica, por ej‘emplo a las geries bencénice y
naftalénice que llevan un sustituyente que permita le susti-tu-
cidn, por ejemplo, amino e hidro:d.bencénos, amino- e hidroxi-

naftalenos; pero tembién los componéntes de copulacibn de la

serie heterociclica, tales como los de las series pirezolons

¥y aminopirezol, de la serie indol, tales como fenilindol y

carb‘azo.l, 'dc-';'lg; serie del &cido bvarbitirico, de la serie car-
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ﬁazol, asi como los componentes de copulacidén de la sé!&e:ali-
fdtica, por ejemplo, de las series alcano, algueno ¥ aiéﬁino
con un grupo metileno capaz de copulecidn, por ejemplo;:aéil—
acetoarilamidas, acilacetoalqailami&as, derivados del 42ido
malénico, malononitrilo, efc, v Jié-

- Todos los restos de cardcter aromdtico, por ejamplo,
los restos carbociclicos aromdticos, i2les como los ani’los B,
¥/ By, /0 Byy y/o D, y/o 24y ¥/0 Zg, y/0 Zy 0 los restos.he-
terociclicos, por ejemplo, los restos heteroelclicos a~cmdticos
pueden llevar, en cada caso, sustituyentes, especialmente sus-
tituyenites que no los hegan solubles en agua, por ejemplo, ato-
mos de haldgeno, grupes nitro, amino, ciano, rodano, hidroxilo,
alquilo, aléoxi, trifluorelauile, tri c‘f.oroalquiio, fenilo,
feniloxi, alquilamino, dialquilamino, acilo, aCIIOXi, acil-~ -

apino, -tales;como por ejemplo, los grupos uretano, alquilsulfb- E

“nilo, arilsulfonilo, sulfonamide, slquilsulfonamida, dialquil-

' gulfbnam;da, arilsulfonamida, arilezo, por ejemplo, feﬁilazo,

difepilazo, yaftilazo, etc.

| Lds heteroanilloé, que por ejemplo corresponden al

grupo Z\\\fQ—’/IN_, gue contienen como minimo cinco miembros,

son, por ejemple, tiazol, tlaaiazal, triazol, imldazol, inda-
zol, oxagol, piridina, plrimidlna, piridezina, pirezine, ben~
zotiazol, oxadiazol, quinoxalina, quinazolina, quinolina,

$alaz 1nq, pirazol, indolenina, efc. ¥y sus derivados.

Ia cuaternizacidn se puede efectuar segin métodos
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10.

15.

20,

25,

usuales, por ejemplo, t2nto e¢n un disolvente inerte o,i;eﬁ caso
dado, en suypensién acucsa, cowo sin disolvente en un exceso
del agente de custermizacidn, =l es nsceserio a 'bemperatura
mis elevada y, en caso dadec, en medio amortiguado. Tos an-entes
de cuatemiyaeién son, por ejemplo, los alcuilhaluros, por
ejemplo, cloruro, bromuro y yoduro tanto de metilo como de
etilo, los alquilsulfa‘cou, tales como el dmetilsulfato, e.’l
cloruro bencilico, acrilemida/nidrohalurcs, por egemplo,
CHy=CH-CO-NH,/HC1, cloroacetoamida, los epbxidos, tales oomd
éxido etllénico, 6xido propilénico, epiclorohidrine, etc,

Los agentes de cuatermizacién son, por ejemplo, los
compuestos de férmula Ry - A, donde A significa un resto trang
formable en un anién © . '

La reaceidn de copulacién se puede efectuar segin
nétodos en si conocidos, por ejemplo, en médio acuoso y a tem-

peratuz"as.de ~102 a +202C, en caso dado en medio amortiguado,

- en medio écido, neutro o alcalino,

Los nuevos compuestos se pueden transformar en pre~
!

paredos para el tefiido. La elaboracién por ejemplo, & prepare-

~dos ;de fefiidp estables, liquidos o sbélidos, se puede efectuar

en forma' en' geheml conocida, por ejemplo, tanto po'r moliure~
cibn cémoipor granulacién, asi como también por disolucién en
disolv’ente; adecuados, en caso dado, bajo adicién de un agente
au:dlv ar, por ejemplo, de un este bwlizador. ;

i
Los nuevos compuestos 31rven tanto pare tefiir como
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pare estempar fidras, hilos ¥ %extiles preperados de éijoé,
que se componen o que contienen howo- y copolimeros déi?écrilo-
nitrilo § as.~-dicianetileno, 7 . S

También se pueden tefiir y estempar poliamidss‘éfnﬁé-
ticas y pollésteres sintbéticos gue han sido modificadosféér
grupos dcidos. Los compuestos sirven también para teﬂirdmiéas
de materiales sintéticos, cuero y papel. Con especial ?gﬁﬁéja
se -tifle en medio acuoso, tento neutro como dcido, & temﬁaﬁétu-
ras desde 602C a la temperatura de eWllicidn, asi comd % tem=-
perataras superiores & 1002C bajo presién,

Se obtienen unos tefildos iguaslados de buena solidesz
& la luz y buenas solideces al mojado, por ejemplo, buens so=-
lidez al mojado, al sudor, @ la sublimscién, al plisado, &l
decapado, &l planchado, al vaporizado, &l agua, &l ague de mar,
a iarlimpieza en seco, al sobretefiido y a los disolvqnﬁes; N

ademés muestren una buens compatibilidad con la sal j'sé A~

© suelven hien; especialmenﬁe en agua, ademés, los colorantes _
' poseen una bgena solidez al hervor, una buena estabilidad de
: tpr - res$rvan en parte fibras extraﬁas, asimismo poseen una

'20;7;5 1~r-buena,estabilidad a la temperatura de ebullicidn yrpenet:an f:

con repidez en combinacidén con otros colorentes bdsicos,
Aquellos compuestos que poseen uns buena solubili-
[
dad ‘en. disolventes orsinicen so pueden enplear también phra

Torlr wasus pldstlious usiurules y nusas ds material sintétioco,

-resinas sintéticas y resinas naturales tanto disueltas como
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sin disolver. Algvmos de 1os nuevos compuestos se pueden em— -
plear, por ejemplo, para tefiir el algodén tanizado ¥y Ié“celulo-
sa regenerada, T

Se ne demostrade que también se pueden emplesr von
venitaja mezclas de dos ¢ mAs de lod nuevos compuestos OEMezclas
con otros colorantes catibnicos. ‘

En los ejemplos dados a continuacidn las partgﬁtsig-
nifican partes en peso, los porcientos son porcientos’eﬁjbeso
¥y las temperaturas se indican en gredos centigrados.

EJENMPLO 1

19 pertes de 3-fenoximetil-S~amino~1,2,4~triazol ge
disuelven, & 702C, en 150 partes de dcido acético glacial ¥y
se diluye con 10 partes de dcido propidnico y 18 partes de

dcido fosférico. Se enfria a -52 2 Q¢ y, gote a gote, se agre-~

‘gan 21 partes de solucién de nitrito sédico 4-n, Ia solueidn

diazéica se gotea, en el plazo de 30 minutos, a una soluveién

compuegte de 15 partes de dietileniliné, 5 partes de 4cido
aminosulfbnico, 50 partes de deido acético glaocial y 25 partes

de agua, .
Al mismo tiempo se agregan 100 partes de hielo pare

mentener la ftemperatura entre 0 y 52, Ia solucidén de eoloren~

te se diluye con 160 partes de isopropanol y 100 partes de

hielo y elrpH gse ajuste a 5 mediante adicién de 110 partes de
acetato de sodio. Al segulr agitando cristalize el colorante,

Bate se separa por sucelén, se leva dos veces, cada un  con
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150

20.

100 partes de agua y se seca en vacio a 50¢, 30,5 par%§§§del
colorente secado y molturado finamente se asgiten en 300 _partes
de butenol, se.mezcla con 3,5 partes de Oxido de megnesiy y

25 partes de sulfato dimetiiico y 1la suspensibn se agite duren-
te 3 horas a 454509. Después de enfriar a tempereture aabiente

se agita la soluciln del colorante dos veces, cada una con.’

P el

150 partes de salmuere al 26 % y se concentre por evarosteién -

en vaclo a 50-602C, El residuo se disuelve en 300 pari-esde
ague de 802, se mezcla con 15 paries de Hyflo y 10 par'_téﬁfcﬁ'a
Norit Supra y después de 15 minutos se filtra & travéds d:—e."un
filtro de talco. Se lava uiﬁerioxmente con 750 partes de ague
de 502 y el colorante se prrecipita como sal con 15 partes de
cloruro de zinc y 55 partes de cloruro sbédico. Se sigue agﬁ..-

tando durante la noche, el colorente cristalino se separa,por

© ‘suceibn y se lava con un total de 100 partes de solucidn de éé,J_.

comin 8l 5 %, Después de secar en vacio a 40¢ se obtienen 30,8

pertes de colorante de férmula

. CH
. N N ‘ 7
| - e
<::j>——o-CH2—C\\QL/C7N=N-—- N(C2H5)2 ZnClj -
’CH ’ - "
5 . : l _ R

- gue tifie lag fibras de poliacrilonitrilo y poliéster, acida-

i _
mente modificadas, en tonalidades rojas tipando & azil,
ETEMPLO 2

Sustituyendo el 3-fenoxime$il-5-~amino-1,2,4-triazol
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, enrel ejemplo 1 por 3= o(-naftmdmetil—5-amino-1,2,4-1::?@”&01
'  _ y'proce'diendo en igual forma se obtlene un colorante sﬁnilar—

 mente bueno de £érmule

CH,
0-CH,-C N
| | y _ ©
N @& C-N= -O—— N oHslo C
N
b -
3
5, ‘que tifie las fibras de poliscrilonitrilo y de poliéster, ‘Gci~

damente modificadas, asimismo en tonalidades rojas tirendo a
azil, | ,
B El 3-fenoximetil-5-amino-1,2,4~triazol se puede ob- i
Vten'er como sigues , ' .
10. e _ , 69,5 partes de aminoguenidina-bicerbonato y 91,4 -_
| partes de doido fenoxiecético se funden conjuntemente a 180~
19079 du.r'an‘te_ 2 horas. Después de enfriar a 1302 se mezcla la
masa de reaccidén con 400 partes de celosolve y 400 partes de
édcido clorhidrico concentrado, la mezcla se hierve bajo re-
5. . flujo durente 12 hovas y se deja enfriar. El producto preci~
pi*ba.do ge separe por succién y se lava ulteriormente con un |

: poco de celosolve,
) Se obtianon 108 partes del producto deseado. Median-
"rje recristalizacidn en una soluaién de acetons y tetrecloro-—

20. darbcno ge obtiene el 3—feﬁommetil~5~amino-1,2,4—1::-5.6.201 con
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wn punto de fusién de 185-1862. £

En la tabla I, e continuacibén, se indice la ceuneti-
tueibn estructural de ulteriores colorxantes que se pueder "ob~
tener segin las indicacicnes en los ejemplos 1 y-2. Bstos

corresponden a la f£6rmmula

R, s

-} b I ~ "-l-:i;_‘— :;
~—0-(CH)_~C~——N T
Rip Ry N\(j/c-h.—:N-—j r— N\R w :

10
i Rg
Rg

donde By, Ryy Rg-By, Ryp ~ Byp ¥ X tienen los significados in-
digados en 12 tabla, Como anién 4O entran en consideracién los

" mencionados ep la descripeién.
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TABLA I
Ejemplo) By | F5 | Rg | Ry Ry Ri 2| B | R
3 | Hy -cHy| E | E | @ B | =OgH5 | ~Col
4 LN B | B | -CH, H : '-n "
5 | on E | B | ~0CH; H e
6 W ow 5| H ~NO,, I S
7 " n H H —CF3 il | " "
8 wofow I | H | ~COCHy | H " "
g n " H H -CN H " "
10 " n " q ~0-0C,Hy H n "
0
11 moogw E | B | -0C H n "
"
12 woo|w H | H | =S0p-CH| H " "
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Rojo tirendo & azil
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TABLA I (Continuacién)
13
Ejgmolor By o R | Rg| Ry B1 Rjpl 1
Al i ‘V_\. : :- H'_
13 ~CHy | -CHy HopH |-S0,-N(CH,), | H Cilg
14 n n E | H —osoaﬁ(c:-'zﬁ')z H "
15 " " H | H ~NHE{ ) y "
: -0
16 " u H | H -CONH) H !
n
17 " n 5 | H -50,4{) H
18 " " H | H -¢ H "
19 n 5 H H 'CHQO H "
20 n ] 124 H o n
21 n " H H -O-O H "
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e
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TABLA I (Continuacién)

Bgaplol r | Bs | R | Ry RByy B | By R0
25 | -Gy |-Gy | H | H | -0p-NH-C My | H | -C iy O H
24 " " H | H -og-g}{_‘) H " -

>

25 " " H | H (-0-cH,- H ", "
26 " " B8 | (O-N=N- Cow "
27 " " HIH H H " -0221400(3
08 n " H1H H H r " -02}i409-

: § 0
29 " " H|H H H n.o =~CoH, 0
30 " " Hi{H H R
31 A "ol ouH H H n, =CHH)-
52 " " H | H H B | -CHy ~CHp(
%3 " " HH H B} om. ~CoHC
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TABLA I (Continuacién)
Bj §mplo By Rg Rg Ry | By Rs Ry
O, v
- - O ~CH..
3l CH, CH3 H q Vd H | 3
35 o H I H E: "
%6 " " H H H H -c255 ~(
37 n ] -CHy E | c1 -c1i "
38 0 " -0CH,, H H H | ~CHs
59 " " -Cl}{ H | H gl
i} i : c.H
40 C2H5 CoHg H H B B -Cflg
T
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v v n
42 -CH 5~ S-OH -CHg—gg—OH H H H H
3 3 .
" - n
43 ~C_H, CONH,, | -C_H, CONH,, H H H H
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PTABL A I (CGontinumseién)
Bj I%mplo By R5 Rg R3 :Ryq Rio R7
O. .
P -CH, {-Ct 1 ; oo -
15 CHy | =CHy- ) A H H Ho -GuH,
4 - 1 - V ‘ T 4 - I
6 N C"I3 H CH} H H c {'j
u7 " n H u H H -C2H5
18 " u B " H E ",
19 1 o H ", H H -CH3 E
50 " " H H -Cl -C1 ,02H5
51 " " H -Cﬁj H H —Cﬁj
52 n " B v, H H -CBHS
53 " " H u. H H "
s4 " " —-CH3 -CHB H H "
.55 1t ® H H H H "
—— e
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T ABLA T {Continuscién)

5 - ~CH, 1 H H H -CH
56 CH3 k.,HJ B Ch:
57 1 # H H H H "
58 n v H | H B H o -Cp
59 W " H H H H -CH,
60 0 n H H -3l | -Cl -Gt
61 " f --CH5 H H H "
62 u n H H H H w,
63 " u H H H H -CH.j
B Junt
“ H s - F
6L " f H H H . bgr‘l u
65 " " H H H H -
66 w " H H H . Y —-CPH)_
i
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67. Cl oH Tonalidud del
/ : !"‘5 ® teflido” sobre
Cl — 0-CHy-C N clL poliacrilo-
i ni trido
— \ 3
Cl N Nl H(CHe)
N
rojo tirando
CH r g@l
68. : .
¢l Ch s
—0- tr1~c —,L N
c1 CHj \f ® N-N—-—O—— N(CHS), 91@
(l,‘H
5
69. i}
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C
CH,
70+ : ,
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- >
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| ,
Cl,
T4, "
" CH
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En la tabla IT, a continuacién, se indica la cons-
tituoidn estructural de ulteriores colorantes, gque sé "pueden
obtener segin las indicaciones en los ejemplos 1 y 2. ~E&Vt:os '

corresponden & la férmula

R
L NCE
11—\ _o- <cm G § ?
5. —_— g @ -~ ~F13 ),

R
Rz 75 -/ 4

) RS,

donde Ryy Ry Bg, I-L“-R”r ¥y X tienen los significac‘fu.-;s indica=~
dos en la tabla II. En la ulterior columna I se indica la to-
nalidad de color del tefiido sobre poliacrilonitrilo, fibres
de poliéster y poliamide sintéticas, acidamente modificadas.

10. 7 Como anién £ entren en considerscién los mencionados en la

descripcidn,

Tabla IT

IOl Ry Ry Ry | Rp| X Ry | Ry | By 1
75 |-Hy |~cH, |E |E | 1 |H ~CH, | -0H; |violeta %i-
! rando & azil
76 | | v |® |® |1|=H " ~CoHg "
77 " " i q 11" " ~GEI-{400002H5 "
2 R T RO " |=0,H,000C,Hy ¥

79 - " I H 1 —CH3 " M n




Ejemplo ‘

No. | B Ry Rip | Pag | T By | By3p By | 1

a azfl

81 :‘l n H H 1 B L -CZHA(COOC »4’H9 n

82 _GH3 ' 11 _cl H l 4 ~CH3 _CH3" 1] 1l

83 " " n o1 1 t n " u
g4 | w ~cH, | ® |H 2 |m v | ~oH, violeta
+i reando

a rojo

85 | " H H 2 |H " GoH, "
86 —-CH3 —-CH3 H H 2 H -—GH3 —02H4_COOC4_H9 "
87 " " ~C1 ~G1 1 H " " " violeta
tirendo

a azid

h 88 n 1 " 1] 2 H 1 1] n

En }g tabla III, 2 continuacién, se indica la cons-

=

T ' titucién estructurel de ulteriores colorantes que se pueden
obtener segin las indicaciones en los ejemplos 1 y 2. Estos

5. - corresponden 2 la férmula

R
fj 1t
O- (CH) -"C“r“s\:’
! 1’? : 1![ é~m=m-—n B © (c)
3 ”\%)/ i
]

Ry

en 1u que R, By, Ryy By v X tienen los significados indicados

en la favia ITT.



En la ulterior columna I se menciona la fonalidad del wolonr

del tefiido sobre poliacrilonitrile, fibras de poliéstér y
\ ¢ N

olismide sintéticas, acidamente modificadas. Como anién A ©
b ' .

entren en consideracidn los mencionados en la descripelén.

5e Tabla III
Ejemplo -
ool B | B R B3 .
89 ~CHy | ~CHy —Cf H amarillo
; tixendo a
O/C\N - 7330
; CH3
90 n n 1] H "
92 ] R " "
9 CH. N .7
3 - ~OH : ~CH rojo tiran
3 3 N 3 doj.a merrdnl -
| _
\ Colly
94 ] " ] - H " '
fHy
N
95 " n \C[ H rojo tiren-
; N do a azdl -
CH3 '
D SR ! i "
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10y} 1?7%1,310 Rl R5 X R R3 I
HO
97 |-CH; | -CHy | 1 o H escaXlata
@,
98 " n 2 . [ ] H o
01
99 1 " 1 H namﬂj a
100 u n 2 no it n
0 o
f CH3
101 " " 1 JaNt= i amarillo
' HO tirando
a verde
102 " " 2 i H n
, cH
. 3
103 | : v S~ AN i amerillo
: ! ! tirendo
H I}T 0 a rojo
CH 3
1 O 4 11 n ?_ N H "
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Ejemplo ; R R I
No. Rl ‘?5 3
105 | —cH oH iy o o aniei11o
3 SN 3 i zando
L j a8 rojo
NN \\o ’
l
(cHy) 3-o01,
106 " " u H '.
H2N '
107 " 1 ~CH3 escarlata
108 | » " " H N
109 | " 15) | H rojo tiren
7 v - do a -azil
110 | ® u " H M
111 n ll H | " .
A oH,
T B
L
; &y
12 | v ) " H "




Ej leqzcl’i?lo Ri RS -X R | R3 I
1128 | -0Hy | ~0H; | 1 | H | rojo titérdo
e azil- --
N N
i
H
- - . B . . 7 l - .
112b " - ] l N H 1] o
|
cH,
112¢ | v | 1 e)’\ ,'O S
| | | o |
o i
il | v | 1 N\(}/(}11[3 . H "
| BC—CHy \
] B O
’ 3

:
En la tabla IV, a2 continuacién, se indica la consti-

“tucidén estructurael de ulteriores colorentes que se pueden ob-

tener segin las indicaciones en los ejemplos 1 y 2. Estos co=-

5 o rresponden a la férmula
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R
1l

2'-0~(CH) C-—L—-N

X ~ ,
ﬁ §®CNN AO (d), "
, 3 \N / ‘\ : -),d ]

!
R

donde Z',.Rl, Ryy Bs, Rg By, Ryp ¥ X tlenen los significados

indicados en la tabla IV, En la ulterior columna I se indica

1a tonslidad de color del befiido sobre poliserilonitrilo, fi-
Be bras de poliéster y poliamida, acidamente modificadas;‘.floiémo

anién &2 entren en consideracidn los mencionados en la- des—

cripoibn.




" - a " 1 H 2| W) | 61T

u u n L H H n " 8TT

" " SnZp- " b B H| w| w| LT

" u u 8/ L H H " u 9TT

n ONNOl wi " 4 H H [ " STT

" " u I H H u ul| PTT

Toze
B ojUuswesaont m. € M ﬂ
opuexTs ofox HO- Fo— 3 H H|*HO- ["HO—| €TIT
» soN
I 0%y by, 'z X %1 | %u| S| Tu|ordwers

AT VIV S

L8SLLY
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p

il

&

0
s

TABLA

IV

T gl

Bj quzg;:lo By R5 R3 4t R7
113 |-CH,| -CH,| H m Gy
114 " 0 H ~ "
115 " n H L "
116 L] n H f
117 n " H n .'CZHB
118 i " B n
119 f " H n h
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,.
e

do

1ran

jo %
uertementes a

10
-,
Lo
azdl

"

t

"021{5

~CoHy

"

L1}




u L H ..m n u ST AN
u [ ", L 2! " u 0 ¢Zi
o " " * : n 3 H mﬂci “ " el

. , i
» " n 8/ L " H o n 1343

ThzE

e ojusw

—3gI0nI Op
~us1t} ofox mmNUI mmHNUI [l 8 Mmbl H u u gl
o ... " n " l H MH.HG " » Lelb
i Fanx O! | €m0~ @ ' H B | fmo- | fmo- o2t
o , 1 ; , .oz

- I OTg.:.| 4. 3z x| %u| & Sy Ty | ordwets
seo.. (UQTOEMUTIUOD) AT V L L V &

L=ty -

TITAL A
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TABLA IV (Continusoidén)
Ejﬁzgx:lo Rl R5 R3 RG X 2t R7 |
120 ~CH, ~cH; | EH H 1 O ~CH,
C
" 1] a

121 CI‘I3 H 1 \l/ "
122 n " H -CH3 1 " Q0 2H5
1 23 111 n H 1 1 \@ 1)
124 " " -GH3 H 1 n H
1 25 1 : 14 H I—I 1 Hi

i

!

|

3 N
126 it ; 1 f " 1 " %nn-.»,

5 I




/

st

.
¥

bl

rojo tiran-
do fuerte-
mente a
azil

4]

"

n




u H H n n tr L
! ' n i H B 0 n 2tL
o H H " Lo (RN
07e &
opuexiT} ofor H . H u " octL
: o H " [ u 62l
... “ . .. o H u n n gel
.. . nze :
: _®B ojuswes. : H I
Tony opusx
e _ A4 el Ommo: . Suo~ L H fmo- | fmo-| fmo- | Lat
; , o TR o
I Obg | « Ly | 1z X % x Sy by |ordwerx

(opmoBvnUTaUOp) AT V1 & ¥V &

18ELLY, o T 8ELLY
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T ABLA IV (Continuacién)
me] B | % | % | % | % w0 M
& ~CpH
128 | ® n " H 1 ~cH,
129 " " " " 1 u
130 n " H " 2 m l—GH3
;131 " n T I o n
132 " H H H 2 " 1 n
n
133 | " " H i 2 \[Yj
| T
i i o “—-—-——-




& ]
o @
:
Pk ?
o3 O ..W_ -
el = = o N = = =
h
- O .
0
A E/_ = = H3 = n..m/_ =
. L] g [ &} | &
8 P 1
-. 5
o5 Y ! Y
| % g g . : :

U S



u " g i “ L H H " mH.HNOI ovtL

" _ n o " 2| = H| u Smoo’nloy 6t

. N " - “ 2 u | %C%-| Sulo- | g1

2 H H " " LEL

"
e " 2| = H, ° T ofL

| " 2| = B Swo-| Smo- | cer
..... .

~uBITy ofox 2 H | €ro-|  Exo- PeL

, ”.n ki .Sm.._*_._ﬁ um .u BERR €y by by |ordubry

(ugvommuriuop) AT VI E V &

- v - rmmnFq
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P ABL A IV (Continuacién)
Bjemplo| R 2 A B 4!
e B 3 5 'y

. \ N
134 -GH3 -QH3 H H -02H5
1 35 " " i H H :n "
1 37 1 n H H \@ in
1 39 '02H4GONH2 " H H " "
140 | 0,5, | " | & B " "




IE2®
e

—02H5

rojo tiren-—
do a azul

"




: A 4] ) |
, 1 i
" " T w u 1 H H o | HO~HO HDH  AbL ,
1
:. n ‘w u - 5 H H u mONmHUleU!. ot
u n . :. n L H H u n (428
n ) n [ . b H M n WMHZOU.JNNUI a4
“.... a T a - \/U/ L H u u u 15435
e n e " a 1 B | ®mo- " w | e
. Toze © op|
N FuBIT) ofox ! H 1| Smlo- Sglo- 1yL
e R _ *oy
I Obg” | oz X 9% 2 &g by jordwely
vt -.. - Y » \
O ¢

(upoenurTauop) AT VI GV @

18SLLY

LBELLY.
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TABLA IV (Continuscién)

»

S—
e
h

ere T BB | R z g
/ -

141 ~02H5 ~Coly | H H o ~OpHy
142 " " -CH, | H | " "
143 n " " " \C O .
144 | -02H4_CON'H2 " " H W a
145 " u H H " "
146 ~CH,-CH,0H " q H " .
147 -CR.0H-08 , ¢ i B 5] u "

i ’ ) t

b e | il

PRGNS DS —————— -”,




Wl

un

;]

it

<]

rojo tiran-
do a2 azyl

i




En la tabla V, a continuacidn, se indieca 1a constitu=

cién estructural de ulteriores colorantes gue se obfienen segin

las indicaciones en los ejemplos -1 ¥y 2. Estos correspondeg a

la férmule
il
z'-o-(c‘:H)X—g—*N
9e R, O/l._\z w-r a0 (e),
I
R
oD
donde &', R, R1, R3, By y X tienen los significados indicados
en la tabla V. BEn una ulterior columna I se indica la tonalidad
de color del tefiido sobre poliscrilonitrilo, fibras de pol:l.éstez
y poliamida sintéticas, acidamente modificadas. 7
10. . Como anién Aeentmn en consideracidén los nféﬁciona-
dos en 12 descripelén. |
Tabla v
Ejemgl..o R1 _ R5 ' R3 X A | R I .
148 | -CH, | -cH (B |1 | O | T amarillo
N tireando a -
' | rojo
149 n u ) H 2 [} " [} 7
I
150 ‘n " H 1 ] N n
. I A
CH3
t
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Ejemplo| By R | By | X zt R I
o tirando
& 1030
| '152" Cn 'n " 2 u n ":
153 it’r " H 1 " u
1‘547-.' ", " —GH3 1 u " amaﬁllo
' tirando
2 rojo
: 155 W n o H 2| " " ™ |
R <2 R
156 | v " H 1p v \ violeta
13 R - CH3 | tirendo
a azul
157‘ n L H 1 \O:j " n
o4 =000C, g
.V V N\
158 |.» " H 1 " CH, n A
159 " ] ...GH3 1 n n "
T i
460 " " g 2;' ‘n n "
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15

20,

25,
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EJEMPLO 161

27 partes de 2-amino-5-fenoximetil-6-metoxi-benzo-
tiazol se disuelven en 100 partes de dcido acético glacial y
bajo enfriemiento con hielo se mezcla con 90 partes de dcido
suifdrico de manere que 12 temperature no sobrepase los 35 -
409¢. A con¥inuacién se agregan 100 partes de hielo y & 58
02 se gotea une solucidén compuesta de 7,3 partes de niffito
sbdico y 25 partes de agua. La mezcla se sigue agitando'bajo
enfriamiento durante 1 hore y seguidamente se mezcla con una
golucién compuesta de 14,9 parites de dietilaniline en 25 par-~
tes de dcido acético glacial, Ia mesa de reaccidén se agita
durante 3 horas a temperatura ambiente ¥y después se ajugta
con 170 partes de uns solucién acuosa al 30 % de nidréxido 86—
dico a un pH de 3, manteniléndose la femperatura mediante en-—
Priemiento en 352, El colorente precipitado se filtra y se
lava bien con 100 partes de ague y se sSeca & 502C en vacio.
: El componente diszbéien de arriba se puede obtener,
por ejemplo, de 3~fenoxlmetil-p-enisldina segin la gintesis
de benzotiazol de Hugershoff, 21,5 partes del colorente seca-
do y molturedo se agitan en 200 partes de dcido acético gla-
cial y se mezcla con 2,2 partes de 6xido de magnesio, Ia mez-—
cla se calienta a 60-702C, En el trenscurso de 15 minutos se

gotean 13,9 partes de sulfato dimetflico y & continuacién se

agita durente 3 horas a 70~752, Ia mezela de reaceidn se dilu~

ye con 2000 partes de agua y el colorante se precipita como
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sal medianie adiocién de 14 parﬁes de cloxruro de zinec y 100
partes de cloruro de sodio., El colorente se filfre, se lave
con una golucidn al 5 % de cloxuro de Sodio y se seca en -va~

clo @ 5020, Se obtienen 25,6 partes de colorente de fémula

0-CH, CH .
5 O T
~N-\f<<~’\__m(czns)2 ZnCl, ©
que tiffe las fibras de poliacrilonitrilo y poliéster, acida-~
mente modificadas, en tonalidades azules.
 BEjemplo Tonalidad del
' tefiido sobre 1
poligcrilonitrilo
CH3 .
162 H-C—l*N Rojo tirendo &
gr)g N=N N(C.H_) e aatl
D C-N=N— )1
: . - — rg
o)
163 H-C--—N J
b ®doyen N 3 e
C2H4—OW<\ >
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Ejemplo Tonalided del
tefiido sobre
poliacrilonit;_td.lo
bk
164 H"% r*ﬁ . , o Rubi
N @ C-N=N. Non cl
N’ /7 < >
_— CH
02}14—o.< \ 3
./
CH.O o
165 3 S Azul tirendo
s RN /‘—"‘ /C2H4OH e & verde .
® C- c1 E
'< O |
}0 C'H2 CH3 7 25

o
166 | (cHy) jN-50, \,MC-N'N_.< UEyEg),  CL7 Violeta
[ ' CH

167 SESRIUN Lo Nomeea N }-—N—{D AZLil

Ingtrucciones de +4efiido A

20 partes de la sal de colorante descrita en el
ejemplo 1 y 80 partes de dextrina se molturan durente 4 horas

5 en un molino de polvo. L& misme mezcla de colorante se ipuede



5e

10.

15.

20.

25,

obtener mediante amessmiento en 100 parfes de agua y sscado
por pulverizacién a continuacidn. 1 perte del preparade, asi
obtenido, se amesa con 1 parie de dcido acético al 40 %, la
pagta se recubre con éOO partes de agua desminezgliza@a‘y gse
hierxve brevemente. Se.diluye con 7000 partes de agua deémine-
ralizada, se agregan 2 par%es de dcido acético glaciai:y a
602C se introducen en el bafio 100 partes de tejido de poli-
acrilonitrilo. El material se puede trater previamente duran—
te 10-15 minutos & 602 en un bafio compuesto de 8000 partes de
agua y 2 pvartes de dcido acético glacial,

Se calienta en el plawo de 30 minutos a 98-1002,

se hlerve durante 1% hora y se enjuaga. Se obtiene uﬁ veiido

rojo tirendo a2 azdl con buena solidez 2 la luz y baenas'soli-r
deces al mojado.

- 10 partes del oqlbrﬁnte mencionado en el ejemplo 1
se disuelyen en 607partesidé gcido acético glacial y 30 partes
de agua. Se obtiene una solucién concentrada, estable, del co- |
lorente con un contenido en colorante de aproximadamente un
10.% que, éegﬁn las instrucciones de tefiido de arriba, se pue-

de emplegsy pare tefiir poliacrilonitrilo.

Instrucciones de tefiido B

éO partes del colorente del ejemplo 1 se mezclan

gon 80 pertes de dextrine en un nolino de bolas durante 48 ho-

"éas;'una parfe del preperado aéisabtenido se amasa con f parte

de dcido acético al 40 %, la pastae se recubre con 200 partes



D

10.

154

20.

25,

417381

5

de ague desminerslizada y ge hierve brevemente. Con esta solu-—
cién bAsica gse tifie como migue:

a) Se diluye con 7000 partes de agua desmineralizada,
se agregen 21 partes de sulfato de sodlo calcinado, 14 partes
de sulfato aménico, 14 pertes de dcido férmico y 15 partes de |
pn ecarrier & base de productos de reaccidn de éxido eti;énioo
con diclorofencles y & 602C se introducen en el bafio 100 partes
de tejido de polidster que se he modificado por grupos &cidos.
7 material se puede tratar previasmente durente 10 ~ 15 minu-
tos & 60¢C en un bveflo compuesto de 8000 partes de agua y 2 par=-
tes de dcido ecético glacial. :

Se calienta en el plazo de 30 minutos a 98—109?0, se
hierve duxante un2 hora y se enjuaga. Se obtiene un %efiido rojo
tirendo 2 azd&, 1gualado, con buenss solideces al mojado.

b) SP ‘dluye con 3000 paries de agua desmlneralizada,
gse agrégan 18 nartes de sulfato de sodio calcinado asi como,
en cada caso, 6 partes de sulfato ambénico y &cido féxmico ¥y a
602C se introducen en el bafio 100 partes de tejido de poliéster
que se ha modificado por grupos 4cidos. Se calienta en un reci-
piente cerrédo en el plazo de 45 minutos & 1102, la temperetu-
r? se mantiene bajo agitadién-durante une hore, se enfria des-
pués en el plazo de 25 minutos & 60¢C y el material tefiido se
enjuaga. Se obtiene un tefildo rojo tirvendo & azil, igualado
con buenas solideces 2l mojado.

¢) Se procede como bajo b) pero el recipiente cerrado

ge ecalienta durente 1 hoxs a 1202,
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Descrita suficientemente 18 naturelezs del invento,
agi como la menere de realizarse en la préctica, debe hacer-
se consiar que las disposiciones anteriormente indicadas son
suseceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-

5, .~ rven su principio fundemental. También se hace constar que el
| invento corresponde 2 ires solieitudes de patente prasentt-
das en Suiza con los nos y fechas siguientes: 11.354/’}2 de
31 do julio de 1.972; 17.824/72 de 7 de dlciembre de 5,972
¥y 1.618/73 de 5 de febrexo de 1.973, acogléndose por lo
10. tanto a los beneficios que ;:cpnceden los Convenios Izi'te-:;\na-
eionales en vigor, siendo lo que consiituye la esencia del
referido invento por 1lo que sSe solicite Patente de inv?noién
pdr 20 afios en Espafin, sobres PROCEDIMIENTO PARA LA OSTENCION
DE GOMPUESTOS AZ0ICOS BASICOS; caracterizéndose po.r 1o sl=

15, guientes -

' -
1.~ Procedimiento psra le obtencidén de compuestos

azéicos béeicos, libres de grupos 4cido sulfénico, de fér-

malas N

3

e

" -

b2
Q-0 - (cH) \ N=N-XK AG (1),
}

T ®
20, | Y KN/

en la que Q se elige entre los restos de férmulaess

(I2) ¥y @ (Iv)
(R)y @’

(R)y
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10,

15.

20,

25.

~compuesto azdico de férmula

- ~5-4173815

donde R se elige endre hidrfgzeno, hidroxilo, halégeno,

nitro, ciano, trihalogencelguilo, restos alquilo y alcoxl

de bajo peso molecular, tanto susitituldos como insustituf-
dos, vun resto acile, grupos acilamino, N-alguilcarbamoilo,

N, N-dislquilcarbamoilo, N-alquil-N-aril-carbemoilo, N-alquil-
sulfamoilo, N,N-dialquil-sulfamoilo, restos alquilsulfonilo y
arilsulfonilo, resios aroilo, &rxelcoxl, ariloxi y nafloxi, un
regto carbonato de alguilo, un resto azd.lo:d.alguilo -Yyiun reg-
to arilazoj.co; R1 ge elige entre hidrfgeno y un restu )hi-
drocarburo, tanto sustituido como insustituido; x se elige
eﬁtre.lo_s némeros 1; 2y 33 y se ellge entre los mﬁ.mezfoa
1,2,4 Yy 53 A@es un anién; K significa el resto de u.n CODi=
ponente de copulacién libre de grupos gque le hacen éoiu.ble

en sgua y de grupos a.rd.loxi‘:alquilo; Z glgnifica el resto de
los &tomos o grupos de dtomos necesarios pare la fqim'é,éién

de un anillo heterociclico conteniendo como minimo cinco
miembros, insaturado, tanto sustltuido como insustiiuido,
pero sin embargo libre de grupos que le hagan soluble en agﬁa,

"y el anillo contiene como minimo tanto un grupo custernario

como ternerio, con el cual pueden estar condensados, tanto
aaillos laromé.ticos como heterociciicos; y log anillos aro=--
méticos B, y/0 By, y/o By pueden esfar ulteriomente sus-
titufdos tento por anillos carbociclicos como heterocicli-
cos conde;aéados gue estédn 1ibres de grupos catldénicos y

que los hagan solubles en agua, caracterizado porque un

: Zé ' ,
Q-o-(m{)xé }‘N=N-K (xxxx)
: N




‘en la que 2, significa ol rseto de los Atomos o grupos
de 4tomos necesarios pare 1a formmeidén de un anillo, con=-
teniendo ocomo minimo cineco miembros, insaturado, tanto sug-
tituldo come insustituido, pero libre de grupos que le ha-
5. "+ gen soluble en agua, y el enille contiens como minimo un
grupo tanto cualternizable como ternizable, con el cual, en
cago dado, pueden estar condensados anillos tento arcomdti-
cos como heterociclicos y el anillo B puede sstar uiterior-
mente sustituido, por ejemplo, por anillos tento carhoci-
10. clicos como heterociclicos que estén libres de grupos catif
nicos y que le hagan soluble en agua, se cuaternize cuanto
se temiza correspondiendo @ cade grupo catiénlco un grupo
aniénico.
2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 4, oa-
15. racterizado porque un compuesto de férmula (XXIX) se cua~

fermiza con un compuegto de £foHrmula 7
Ry =4 (xxx)
donde A significa un resto transfommeble en un anién A@.
3e= Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

20, - racterizado porque el compussto dlezbéico de une smina de

Pérmunla

2,.1- ,
Q=0 -~ (CH)X—-< + >——NH2 4@ - (xxET)
r't,‘ N '

se copule con un componente de copulacién de fémule

H-K (xxxXIT)
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Q&;:m::‘ _

- 55 —41 738 ‘i‘i ; ; .

4.~ Procedimiento pare la obitencién de compues—

tos 2zélcos bheicos, libres de grupos #cido sulfénico, tal

y como gueda sustancialmente descrito en la presente Memo-

rig,

Este Memoria consta de 55 hojas escritas a médqui-

ne& por une sola cara,

ledzrid, 4w MOV, 1975

SANDOZ A.G.
L ACEBD Y favuEl

. ML Gusta Forninden
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