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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUXSTOS AZOICOS -
BASICOS, LIBRES DE GRUPOS ACIDO SULFONICO.

Soticilants: SANDOZ A.G., entidaed suiza, residente en Basilea,

Suiza.

Ia presente invencién se relaciona con 12 produc-

cidn de compuestos azéicos bhsicos, libres de grupos &cido
sulfénico, de féxmula:
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en la que-Q se elige entre un resto de férmula

—‘ (Ia)
e (R)y Ia

(1Iv),

(R), |
R se elige entre hidrégeno, hidrdxilo,nhalééeno.y tanto un
resto alquilo como alcoxi, de bajo peseo molecular, tanto sus-
tituidos, como insustituidos, un resto cicloalquild 0 aral-
quilo tanto sustituido como insustituido, nitro, ciano, un
resto trihaldgenoalouilo, un resto arilo, un grupo acila-
mine, un rcsto N-alquilcarbamoilo, un resto N,N-dialquilcar-
bamoilo, un resto N—alqui1-N—arilcarbamoilo, un resto N,N-
dialquilsulfamoilo, restos alquilsulfonilo y arilsulfonilo,
tanto cusiituido como insustituido, un resto aroil- o arilo-
xi, un resto carboxilalquilo, restos ariloxialquilo y restos
arilazoicos, Ri Yy Rz, en cada caso, se eligen entre hidrége-~
no y un reste hidrocarburo en caso dado sustiﬁuido, R3 se
elige entre hidrégeno y un resto hidrocarburo tanto susti-
tuido como insustituido, Z se elige entre ei resto de los
étomos ¥ grupos de dtomos necesarios para 1z formacidn de

un anillo heterociclico, conteniendo como minimo 5 miembros,



insaturado, tanto sustituido como insustituido, pero sin
embargo libre de grupos ariloxialquile y grupos que 1o hagan
; salubles en agua, y el anillo contiene como minimo tanto un
grupoe cuaternario como ternario, con el cual pueden estar
5. condensados’ tanto anillos aromdticos como heterociclicos,
19 esun anidh, y se elige entre los ndmeros 1, 2;'3; 4y
5y % se elige entre los mimeros 1, 2 ¥ 3, pudiendo -ios ani-
llos aromdticos B, y D, ¥ Zyy ¥ 2, estar ulteriormente sus-
‘ tituidos, excepto por grupes catidnicos y grupos que los ha-
10. gan solubles en agua, pudiendo el anillo aromdtico B estar
ulteriormente sustituido tanto por enillos carboeiclicos co-
mo heterociclicos condensados, que estén libres de grupos
catidnicos y que los hagan solubies én agusa.
Ia invenci&n comprende especialmente los cclo-~

15. rantes azoicos de férmula

A ©

CE-(0H), -0 —— @y (11);
Ry Ry

A : N/R—”
® L——N:N——{ :>—~—

i \1
R

L

en la que R4 se elige entre restos alquilo, alcoxi, arilo y
alquenilo, tanto sustituidos como insustituidos, y un resto

cicloalquilo tante sustituido como insustituido ¥ Q es tanto



el resto de un compuesto de fdrmula (Ia) come (Ib), estando
en el resto del compuesto de férmula (Ib) R por hidrdgeno;

los compuestos azoicos de férmula

YAl R : A
-3
® N=N—-<: —. ,
< ) \CIIH—(‘CH)X-O—-‘Q1 - (111),

|
R, R
R4 2 "
5 em la que Z2' significa €l resto de dtomos o grupos de 4tomos

necesarios para la formacidén de un anilio heterocfelico de
cineco a geis miembros, insaturado, tanto sustituido como in-
sustltuldo, rere sin embargo llb#e de grupos ariloxiuiquilo
Y &runce que los haéﬁn solubles en agua, y el anillo contie-~
10. ne como minimo un grupo cuaternario o ternario, con el cual,

pieden estar condensados tanto anillos aromdticos coms hete-

rociélicos; los compuestos azoicos de férmila

Z" e
) A
<@ NhN——.‘ CH (CH) o———Q (1v),

N

!

donde 2" significa el resto de dtomos o grupos de dtomos

4 Re Rl

15. necesarios para la formacidn de un anillo heterociclico de

cinco miembros, insaturado, tanto sustituido como insustitui-
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do, pero libre de grupos ariloxialquilo y grupbs que los
hagan solubles en agua, y el anillo contiene como minimo un
grupo cuaternario o ternario, y con el cual pueden estar
condensados, tanto, enilles aromdticos como heterociclicos;

los compuestos azoicos de férmula

| .
<f)— a NzN“@*KI%(IH )00y (1),

|
Ry 2 M1

!
donde Z"' significa el resto de dtomcs o grupos de 4tomos ne—.
cesarios para la formacidn de un &nillo heterociclico de
cinco miembros, insaturado, tanto sustituido como Zusustitui-
do, nero libre de grupos ariloxialquile y grupos gue los ha-
gan solubles en agua, conteniendo tarto 2 comé 3 4tomos de
nitrégeno, y el anillo contiene como minimo un grupo cuater-
nario y con el que pueden estar condensados tanto anillos aro-

mdticos como heterociclicos; los compuestos azoicos de fdr-

" R
/3 o
T

CH=(CH ), -0 —0Q;
l -
By Ry Fq

mula
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donde 7Z"" significa el resto de dtomos o grupos de dtomos
necesarios para la formacién de un anillo heterociclico de

cinco miembros, insaturado, tanto sustituido cdmo insustitui-

' do, pero libre de grupos ariloxialquilo ¥y grupos que los ha-

' gan solubles en agua, mostrandoe tanto un dtomo de azufre como

un dtomo de oxigeno y uno o dos dtomos de nitrégeno, y el
anillo contiene como minime un grupo cuaternario y pudiendo
estar condensados, tanto, anillos aromdticos como heteroeci-
clicos; los compuestos azoicos de férmula

-

2 .

TR OL IR

: ? C{H—(CH)X-O—--—Q1 (viz),

By Ry Ry

en donde Zi significa el resto de dtomos o grupos de dtomos
necesarios para le formacidn de un anillo heterociclico de
seis miembros, insaturado, tanto sustituido como insustitui-
do, pero libre de grupos ariloxialquilo y grupos que los
hegan solubles en agua, conteniendo tanto uno, como dos y
tres 4dtomos de hitrégeno, vy el anillo contiene como minimo
un grupo cuaternario, y con el qée, pueden estar condense-
dos tanto anillos aromdticos como heterociclicos; los com-’

puestos azoicos de fdrmula

oY (5 )l £
\\TH-(TH)X-0~—~Q1 (VIII),

N/

|

R Ry Eg

4
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donde R5 ¥ R6 se eligen entre hidfégEno, un resto alquilo de
bajo peso molecular, tanto sustituido como insustituido, y
tanto un resto arilo como cialoalquilo, en caso dado sustitui-

do, por ejemplo, ciclohexilo; los compuestos mzoicos de fér-

mule
' %)
A

Xz\ — Ry -
O RN NN
N/ (IJH-(TH)x—O — (IX),
I
34 R5 Ré

donde X2 significa el resto de los dtomos 0 grupos de dtomos
necesarios para la formacidén de un anillo heterociclico de
cinco miembros, insaturados, tanto sustituido como insusti-
tuido, pero libre de grupes ariloxialquilc y grupos qﬁe los
hagan solubles en agua, conteniendo como minimo tanto un 4to-
mo de azufre como adicionalmente un dtomo de nitrdgeno, que
contiene como minimo un grupo cuaternmario, y'pudiendo estar
el anillo aromdtico E ulteriormente sustituido, excepto por
grupos catidnicos y que los hagan solubles en agua; los com-—

puestos azoicos de férmula

- ©
N Ry . A

@ _C-N=N N< X
_Z oE-(cH)-0—q,  (X)s

| R
R, R
R, 7 5 Hg
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en la que R7 se elige entre hidrdgeno, helédgeno, alquilo y
alcoxi de bajo peso molecular, en caso dado sustituido; los

compuestos azoicos de férmula

® )
Dy -N=¥ TG (x1),
| \TH-(cﬂ)x—o —0, :
R
7 s Rg

donde Dy significa un resto de férmula

Rg Rg R\g Rg |
107 © Ho” 10— .
\N/ N\ /\Rg \N//

Yy RB se elige emtre un resto algquilo y alquenilo de hajo pe-
so molecular, tanto sustituido como insustituido, un resto
cicloélquilo, tanto sustituido como insustituido, R9 ge eli-
ge entre un resto alquilo de bajo peso molecular, tanto sus-
tituido como insustituido, y tanto un resto arilo como cial-
oalguilo, tanto sustituido como insustituido y RlO se elige
entre hidrégeno y un resto hidrocarburo, tanto sustituido
como insustituido, tales como, un resto alquilo, cicloalqui-
lo y arilo, tanto sustituido como insustituido; los compues-

tog azoicos de férmula



R _ ©
3 A
o N - (XII)
é THF(?H)x"O 9 ’
11 R, k3 |

erd la que le se elige entre un resto alquilo, aléueﬁilo vy
alcoxi de bajo peso molecular, tanto sustithido coﬁc insusti-
tuido, y un resto arilo, tanto sustituido como insugtituido,
5. R12 se elige entre hidrdégerno, haldgeno, un resto alguilo y
alcoxi, tanto sustituido como insustituido, nitro y ciano y

Xl se elige entre 1 y 2; los compuestos azoicos de fdrmula

A ©
C =N
&S *9 >/.__> \CH-(CH) -o—-—c,1 (XIII),
Rl

3

en la que R13 se elige entre hidrdgeno y un resto alquilo y
10. cicloalquilo tanto sustituido como insustituido, y el anillo

aromdtico El puede estar ulteriormente sustituido con excep-

cién de por grupos catidnicos y grupos que los hagan solubles

en agua; los compuestos azoicos de férmula

e A®

AN
| CH—(CH)X—O —Q (X1V),
R4 R7 R

5 T
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en la que Rl4 gse €lige entre hidrdgeno, halégeno, nitro,
ciano, trifluormetilo, alquil y arilsulfonilo, Ry se eli-

ge entre un resto alquilo, arilo y cicloalquilo, tanto sus-
$ituido como insustituidé, N'g e;.anillo aromético E2 puede es-
tar ulteriormente sustituido con excepcidn de-por grupos ca-
tidnicos ¥y que 1los hagan solubles en agua; los compuestos

azoicos de férmula

7! R 2©
16 : A
® )‘*‘NﬁN‘j’I'>—-N
9 \ﬁﬂ -CH=0 vy,
N 2 z |
: 7 B17 Fig - _
4 _ Rog

donde R16 se elige entre hidrdgeno, un resto alquilo'de bajo
peso molecular, tanto sustituido como insustituido, un resto
bencilo, tanto sustituido como insustituido, un reéto 2-hi-

droxietilo, 2-halogenoetilo, 2-alcoxietilo, 2-fenoxietilo,

- 2-gcetoxietilo, 2~benzoiloxietilo, 2-ciametilo, 2-narbalco-

xietilo y 2-N,N~dialquilcarbamoilotilo, R17 vy R18’ en cada
caso, se eligen entre hidrégeno, fenilo ciclohexilo y un res-
to alquilo de bajo peso molecular, R19 y RZO en cada caso

se eligen entre hidrdgeno, halégeno, nitre, ciano, trihaloge-
nometilo, un resto alquilo y alcoxi de bajo pesoc molecular,'
tanto sustituido como insustituido, un resto benciloxi y fe-
noxi, tanto sustituido como insustituido y un resto de fdér-
mula -CO-Byq, =C-ORpy =S05-Rpqs ~50,=NH-Rp -802-N(R21)2,

11

0

~CO-NH-Ry1 5 —CO—N(RZl)Z, ~NH-CO-R,, 8 -SOZ-N: H >
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y RZl se elige entre un resto alquilo y fenilo de bajo pe—,_.
80 molecular, y los restos ng y RZO junto con el dtomo de
carbono enlazado con ellos pueden formar un anillo aromdti-

co; los compuestos azoicos de férmula

Rpo A@
——l—— c N.NP
CH -cH -0
R -c
. o
\ Rl? 18 /(XVI),
(
Ry,

donde R22 ge elige entre un resto aléuilo de bajo peso mole-
cular, un resto ciclohexilo ¥y bencilo tanto sustitnido como
insustituido, un resto alquilo tanto sustituido como insus~
tituido, un resto 2-hidroxietilo, 2-hidroxipropilo y 2-carbo-
xiamidoetilo, R23 se elige entre hidrdgeno, un resto alquilo
de bajo peso molecular, un resto ciclohexilo, fenilo y benci-
1o, tanto sustituido como insustituido .y R24 se elige entre
un resto alquilo de bajo peso molecular y un resto de feni-
lo, bencilo;y ciclohexilo, tento sustituido como insustitui-

do; los compuestos azoicos de¢ férmula
A ©

)—— —N——<} :>—N\CH2_CH_ @ (XVII),

4

en la que st se elige entre hidrégeno y un resto alquile de
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bejo peso molecular, y los anillos Zl y 22 aromdticon astdn

Bin sustituir; los compuestos azoicos de férmula

g S: > H/st -
CHé-CH—O"Ez:]é;:]

4

donde B26 se elige entre hidrégeno y un resto alguilo de ba-

4 ©

(xvIIz),

5. Jjo peso molecular, tanto sustituido como insustituido; los

compuestos azoicos de férmula

los compuestos azoicos de férmula

e
~Bog X
—# G-N=N — v
|| CHZ-CIH—O
R -c
23
a %7 Rps
| (xx),

Ry

10. los compuestos azoicos de férmula



2 g ’
Ryg @> C~N=N ) N<R16 ~Ryg
x> ?H‘-?H -0
\ Ram R
Roq R, 1 18 Bag

(XXI),
donde R27 Yy ﬁ28’ en cada caso, se eligen entre hidrdgeno,

haldgeno, un resto alquilo y alcoxi de bajo peSo'molacular,

o= tanto sugtltuldo como 1nsust1tu1do, un resto bencllox1 )
5. fenoxi y wn resto de férmula ~C0~Ryq, 'F'O'R2l' -NH--SO2 ’
0

Ryqs =CO-NH=Ryq, =CO-N(Ryq)p, ~NHCO-Ry, =SO,=Ry, ~80,-NH-R,
-SOZ—N(RQI)Q y R29 se elige entre un resto alquilo y alilo

de bajo peso moleéular, tanto sustituide come insugtituido,
un resto ciclohexilo y bencilo, un resto 2-hidroxietilo,

10. 0 2-hidroxipropilo y 2-carboxamidoetilo, y el anille aromd-
tico E puede estar sustituido por un anillo aromdtico conden—

sado; los compuestos azoicos de férmula

Ryn =0 ' ' o
3 \g\/s\ , .- F26 ;

donde R3O se elige entre un resto alquilo de bajo peso mole-
15. cular, tanto sustituido como insustituide, y un resto fenilo,

tanto sustituido como insustituido,lR31 y R32 en cada caso
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. se eligen entre hidrdégeno, haldgeno y un resto alquilo y al-

coxi de bajo peso molecular, tanto sustituido como insustitui-
do.
Log compuestos azoicos de férmula (I) se pueden

obtener si un compuesto azoico de férmula

/%2 NeN—~<:::>-“Ni:;R3

N FH—(CH)x-O‘—-‘Q (X111

By, By
en donde Z, significa el resto de los dtomos o grupos de dto-
mos necesarios para la formacién de un anillo héterocfclico
como minimo de einco miembros, insaturado, tanto susitituido
como insustituido pero libre de grupos ariloxialquilo vy
grupos querlos hagan solubles en agua y el anillo contiene
como minimo un grupo tanto cuaternizable como ternizable y
con el gue pueden estar condensados, tanto, anillos aromd-
ticos como heterociclicos, tanto se cuaterniza como terniza,
correspondiendo por cada grupo cabtionico un grupe anidnico;
por ejemplo, se cuaterniza con un compuesto de férmula
R4 - A (XXIV)

donde A sigmifica un resto transformable én un anidn A‘a,
por ejemplo, el resto 4cido de un éster.

Los compuestos azoicos de férmula (XXIII) son co-
nocidos y se pueden obtener segin métodos en si conocidos.

En los compueétos catidnicos se puedeh intercam—

biar el anidn A © por otros aniones, per ejemplo, tanto con
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ayuda de un intercambiador de iones como por reaccidn con

sales y dcidos, en caso dado en varias etapas, por ejemplo,
tento a través del hidrdxido como a través del bicarbonato.

Bajo aniones A © ge han de entender tanto los io-
nes orgdnicos come inorgdnicos, tales como, por ejemplb,
los iones de haldgeno, tales como de cloruro, bromury o
ioduro, sulfato, disulfato, metilsﬁlfato, aminosulfgnato,
perclorato, carbonato, bicarbonato, fosfato, fosforomolib-
dato, fosforotungstenato, fosforotungstenmolibdato, bence-
nosulfonato, naftalinsulfonate, 4—clorobencenosulfqnato,
oxalato, maleinato, acetato, propiona.to, lactatd, succinato,
cloroacetato, tartrato, malato, metanosulfonate o benzoato o
los aniones complejos, tales como los de las sales dobles
de clorozinc,

ILos compuestos de férmula (I) estdn libres de gru-
pos anidnicos que los hagan solubles en agua.

Bajo haldgeno se entiende, en todos los casos, tan-
to bromo, fluor como iodo, especialmente cloro.

Ios restos hidrocarburo son especialmente los res-
tos tanto de alguile, cicloalquilo, fenilo como naftilo, tan~
to sustituidos como insustituidos. |

Ios restos alquilo, alouenilo y alguenileno pue-
den ser de cadena recta o ramificada y contener 1 a 18,

0 bién 1 a 12 y preferentemente 1 2 6 dtomos de carbono;

los restos algquilo de bajo peso molecular contienen en la
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mayoria de los casos 1, 2, 3 6 4 dtomos de carbono. Los
restos alcoxi contienen principalmente 1, 2 ¢ 3 dtomos de
carbono en el resto alquile. -

En el caso de que estos restos estén sustituides
confendrén especialmente un grupo hidroxilo, un dtomo de
haldgeno, el grupe ciano 6 un grupo arilo; alquile pue—
de estar en tales casos por un resto aralquilo, por. e jemplo,
un resto bencilo. Los restes cicloalquilo contienenipor e jem=—
plo 5 a 7 dtomos de carbono y estdn preferentemente por res-
tos ciclohexilo que en la mayorfa de los casos pueder es—
tar sustituidos por grupos algquilo o alcoxi o haldégeno,

Los restos arilo estdn principalmente por restos
fenilo tanto sustituidos como insus%ituidos; pero tumbién
pueden estar npor restos naftilo. 7

Todos los restos de cardcter aromdtico, POT ejem=
plo, los restos aromdticos carbociclicos, tales como los
anilles B, y/o U, ¥/o By, v/o Zy s v/o Zoy 6 los restos hete-
rociclicos, por ejemplo, los restos aromdticos heterocicii—
cos, pueden llevar en cada caso sustituyentes, especialmen-
te sustituyentes que no los hagen solubles en agua, Dpor e jem=
plo, dtomos de haldgeno, grupos nitro, amino, ciano, rodano,
hidroxilo, alquilo, aleoxi, trifluoralquilo, tricloroalqui-
lo, fenilo, feniloxi, alquilamino, dialquilamino, acilo,
aciloxi, acilamino, tales como por ejemplo, grupos uretano,
alquilsulfonilo, arilsulfonilo, sulfonamide, alquilsulfona-

mida, dialquilsulfonamida, arilsulfonamida, arilazo, per ejem-—
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plo, fonilure, Jdifenilave, naftilavo, atao.

Los hetercanillos, que coxresponden por sjemplo
al grupo Z\i?L/N’ que contienen como minimo cinco miembros,
son, por ejemplo, taizol, tiadiazol, triazol, imidazol,
indazol, oxazol, piridina, pirimidina, piridazina, pirazi-
na, benzotigzol, oxadiazol, quinexalina, quinazolineg, quino-
lina, ftalagina, pirazol, indolenina, etc., y sus derivados.

Ia cuaternacidén se puede efectuar segin métodos
usuales, por ejemplo, en un disolvente inerte tanto, en
sugpensidn acuosa como sin disolvente en un exceso del agen-
te decuaternizacidén, si es necesario a temperatura més gle—
vada ¥ en un medio que puede estar tamponado. Agepjes de
cuaternacidén son, por ejemplo, los haluros alquilicos, por
ejemplo, cloruro, bromuro o ioduro metilico o etilico, los
alquilsulfatos, tales como sulfato dimetilico, cloruro ben-
c{lico, acrilamidaé/hidrohaluros, por ejemplo CH2=CH;GO-NH2/
HCl, cloroacetoamida, epdxidos tales como dxido de etileno,
éxido de propileno, epiclorohidrona, etc.

Agentes de cuaternizacidén son, por ejemplo, los
compuestos de férmula R4 - A, donde A significa un resto
transformable en un anidn A ©.

Los nuevos compuestos se pueden transformar en
preparados de tefiido. Ia elaberacidn por ejemplo, en prepa-
rados estables, liguidos o sélidos, se puede efectuar en

forma en general conocida, por ejemple, por molturacidn
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o granulacidn o, entonces, también por disolucidn en disol-
ventes adecuados,len caso dado bajo adicidén de un agente
auxiliar, por ejemplo, de un estabilizador.,

Ios nuevos compuestos sirven para tefiir y estam~
par fibras, hilos o textiles preparados de ellos, que se
componen o contiemen homo- o copolimeres del acriihi?rilo
o de as.~dicianetileno. )

Tembién se pueden tefiir o estampar poliamidas sin-
téticas o poliésteres sintéticos que han sido modificades
por grupos deidos. Tales poliamidas son conocidas. Los come
puestos sirven también para teflir masaes de materiales sinté-
ticos, cuero y papel. Se tifle con especial ventaja en me-
dio acuoso, neutro o dgcido a temperaturas de 609C h=sta la
temperatura de ebullicidn o a temperaturas superiores a
100¢C bajo presidn.

Se obtienen tefiidos igualados con buena solidez
a la luz y buenas solideces al mo jado, por ejemplo, buena
solidez al lavado, al sudor, a la éﬁblimacidn, al plisado,
al decapado, al planchado, al vapor, al agua, al agua de
maf, a la limpieza en seco, al sobretefiido ¥y 2 los disol-~
ventes; ademds muestran una buena compatibilidad salina ¥y
se disuelven bien, especialmente en agua, boseyendo ademds
los colorantes una buena solidez al hervor, buena estabi-
lided de pH y reservan en pafte las fibras extrafias; poseen

asimismo uns buena estabilidad a la temperatura de ebulli-
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cidn y en combinacidn con otros colerantes bdsicos tienen

una rdpida penetracidn.

Aquelles compuestos Que muestran una buena solubi-

‘lidad el disolventes orgdnicos se pueden emplear también

pera el tefiildo de masas pldsticas naturales o de masas

de material sintético, resina sintética o resinas nuturales,
disueltas o sin disolver. Algunos de los nuevos compuestos
se pueden emplear, por ejemplo, para tefiir algoddén tanizado
y celulosa regenerada. ’

Se ha demostrado gque también se pueden emplear
ventajosamente mezclas de dos o mds de los nuevos compuestos
o mezclas con otros colorantes catidnicos.

En los ejemplos siguientes las partes significan
partes en peso, los porcientos son porcientos en peso; las

temperaturas se indican en grados centigrados.,

Ejemplo 1

8,4 partes de 3-amino-l,2,4-triazol se disuelven
en 22 partes de dcido nitrico al 62 % y 18 partes de agua.
Se mezcla con 20 partes de hielo y en el transcurso de 20
minutos se gotean 20,8 partes de solucidn 4-n de nitrito sé-
dico. Después de 30 minutos se destruye e; nitrito en exceso
con 0,4 partes de decido aminosulfdnico y la solucidn diazoi-
ca se gotea en el plazo de 20 minutos a una solucidn
compuesta de 24,1 partes de N-etil-N-2'~fenoxietilanilina,
obtenida segin métodos conocidos., 25 partes de dcido acd-

tico glacial y 10 partes de hielo. E1l pH se amortigua me-
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- diante adicidn de lejia sddica concentrada a 3,5 - 4,0, la

suspensidn del colorante se agita y se scpara por filtra-

.cién del colorante precipitado. E1l colorante, secado en va-

cio, se suspende finamente en 150 partes de benceno ¥ 35

‘partes de ciclohexano, se filtra Y se lava con 100 partes

‘de ciclohexano.

26,8 partes del colorante secade y finaménte mol-
turade se suspenden en 80 partes de agus, 3,5 partes de dxi-
do de magnes%o Yy 18 partes de sulfato dimetilico ¥y se.ca-
lienta durante 30 minutos 2 45-502, Despuds de enfriar a tem-
peratura ambiente se diluye la solucidn con 800 partes de
agua, se mezcla con 2,5 partes de Norit Supra y se filtra
a través de uh filtro de taleco. Tl colorante precinitado co-
mo sal por adicidn de 10,2 partes de cloruro de zinc y 80 par-
tes de cloruro sddico se filtra, se lava con 100 partes de
una solucién acuosa al 10 # de cloruro sddico y se seca en
vacio a 509,

Se obtienen 34,8 partes de colorante de férmula

l
\ N~ \c Znc1®

que tifle las fibras de poliamcrilnitrilo o poliéster, dcida-

mente modificado, en tonalidades rojas tirsndo & azul.
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Instrucciones de tefiido A 4 17 3 8 2

20 partes de la sal del colorante deserito en sl
ejemplo 1 y 80 partes de dextrina se molturan dﬁrante 4 ho-~
ras en un molino para poivos. La misma mezcla de colorante
se puede oblener también mediante amasado em 100 partes de
agua y ulteriof secado por pulverizacidn. 1 barte del prepa-
rado, as{ obtenido, se amasa con 1 parte de deido acético al
40 %, la pasta se récubre con 200 partes de agua desminera-
lizada y se hierve brevemente., Se diluye con 7.000 partes 4
de agua desmineralizada, se agregan 2 partes de dcido acé—-
tico glacial y a 602 se introducen en el bafio 100 partes'de
tejido de poliacrilnitrilo. El material se puede tratar pre-
viamente durante 10-15 minutos a 602 en un bafic compuesto
de 8.000 partes de agua y 2 partes de dcido acétinn glacial.

En el plazo de 30 minutos se calienta a 98-100, se
hierve durante 1% horas y se enjuaga. Se obtiene un tgﬁido_
rojo tirando .a azul con buena salidez a la luz y buenas
solideces al mojado. _ - 7

10 partes del colorante mencionado eﬁ el ejemplo
1 se disuelven en 60 partes de dcido acdtico glacialryVBO par-
tes de agua. Se obtienen una solucidn concentrada, sstable,
con un contenido en colorante de un 10 % que se puederem-
plear semin las instrucciones de arriba pars tefiir poliacril—
nitrilo.,

Ejemplo de tefiido B

20 partes del colorante del ejemplo 1 se mezclan
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con 80 partes de dextrina en un mo;ino de bolas durante

48 horas, 1 parte del preparado asi obtenido se amasa con

1 parte de deido acético al 40 %, la pasta se recubre con
260 partes de agua desmineralizada y se hierve brevemente,
Con esta solucidn de base se tifie como sigué:

a) Se diluye con 7.000 partes de agua desmineralizada,

se agregan 21,partes de sulfeto de sodio caleinado, 14 par-
tes de sulfato amdnico, 14 partes de dcido fdrmlco y 15
partes de un carrier a base de productos de reaccidn de éxi-—
do etilénico con diclorofenoles ¥y a 602 se introducen en el
baflo 100 partes de tejido de polidster, que ha sido modifica-
do por grupos dcidos. El material se puede tratar previamente
durante 10-~15 minutos a 602 en un bafio compuesio de 8.000
partes de agua y 2 partes de dcido acético glacial.

Se calienta en el plazo de 30 minutes a 939-100¢,
se hierve durante una hora y se enjuaga. Se oLtiene un tefii—
do igualado, rojo tirando a azul, con buenas solidzz23s al
mo jado.

b) Se diluye con 3.000 partes de agsua desmineralizads, se
agregan 18 partes de sulfato sddico calcinado asi como, en
cada caso, 6 partes de sulfato amdnico y dcido férmico ¥y a
602 se introducen en el bafio 100 partes de tejido de velids-
ter que estd modificado por grupos fcido. Se calienta en re-
cipiente cerrado en el plazo de 45 minutos = 1102, se man-—
tiene esta temperatura bajo agitacidn durante 1 hora, se

enfria entonces en el plazo de 25 minutos a 602 v el mate-
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rial tefiido se enjuaga. Se obtiene un tefido igualade, rojo
tirando a azul, con buenas solideces al mo jado.
c) Se procedé igual que en b) pero sin embargo se calients
en el recipiente cerrado durente 1 hora a 1209,

5. En la tabla I se indica la constitucidn estruc-
tural de ulteriores colorantes que se pueden. obtener segin

"las indicaciones en el ejemplo 1. Corresponden a la férmula

donde R, Rl Yy R4 a R9 tienen los significades indicados en
10. le tabla.
| Como anidn A © entran eﬁ consideracidn los men-
cionados en la descripcidn. En una ulterior columna se indi-—

ca la tonalidad de los tefiidos sobre poliacrilnitrilo.
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TABLA I
W‘Eii’“‘ R By R, R “Rg R,
2 H ~CH, H | -OH, H  -OpH,
3 H ~CH, H | -CH, H  -Cylg
4 H ~CHy H | —CHy H -Gyl
5 H ~CH, H | -CHy ~CHy -CyH,
6 | H ~CHj H | -CHy ~CHy rC,H;
7 | H ~CHy B | -CH, | ~CHy CoH,
8 | H ~CH, H | -OHy | -0CH;-C,H,
9 | = ~CH, H | -CH, H Oyl
10 | H ~CH, H | -CH, H  GyH,=O
11 | H ~CHy H ~CHy H  “<CH-O
12 | H ~CH, H | -CH, B Gy
13 | H ~CHy H | -CH, H o ol
L 14 | H ~CHy H | -oH, C4H
4 15 | H ~CyHg H | -Gyl B CoH,
16 | & ~CH, H | -CH, O] H  CH;
;17 L H ~CH, H | -CpHs H o Oyl
18 | H ~CH, H O H 5
} 19 | H ~CHy Ho =00 1 35
. 20 | -CHy ~CH, Ho|-CHy o H-OHy
21 | -CHy ~CH, -oHy L H o ph
22 | -CHy ~CHy -OHy 'H SHy=(
23 =CHy ~CHy ~CHy .. };-—CH3 ol
24 (O-CHy- | —CHy B {-CHy | H  3H
25  ()-CHy- | -CHy HO ~CHj Ho i




LA I 4 g 7 3 % Z
“Rg - Ry Rg R Tonalidad del tefiido
sobre poliagcrilnitrilo
H "Csz H c1 rojo tirando g szul
H .-‘Csz -0l c1 rojo tirando a azul
H 502H5 | -CH3 H rojo tirando & azul
—CH3 -02H5 H ' H roje tirando a azul
-CH3 ;--(}2H5 Cl H rojo tirando a azul
-CH3 -02H5. —CH3 H rojo tirando a azul
' -O’CH3-C2H5 H H rojo tirando a azul
H  -CyHg H H rojo tirando a azul
H -02H4-O—O H H ro jo
H  cH-O) H H 0 jo
H -02H4-8002H5 H H escarlata
H -02H4—o-g -OiH H ro jo
! H :C 4H9 H H rojo tirando a azul
H -62H5 H H rojo tirando a azul
, H -02H5 H H rojo tirande a =zul
H 32H5 | H H rojo tirando a azul
H A i " rojo tirando fuerte-
, mente a gzul
o H 32335 ‘ bt izl rojo tirando a azul
H -CH3 ) t H H § rojo tirando a azul
H 32H5 i H H rojo tirande s azul
" H ;‘HZ—O ; H 2 rojo tirando a azul
j"CHS §2H5 % H | H f rojo tirando a azui
H }2H5 E H rojo tirsndo a azul
; H 'oHg c1 H rojo tirando a azul |
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Az
L on, By Rg R, | Tonalidad del teido
sobre poliascrilnitrilo.
i H -CH3 H H rojo tirando a azul
H -C,Hy H H rojo tirando = azul
-CH3 'C2H5 H H rojo tirando a azul
H ~ColHg H H rojo tirando & azul
H ~CoH; H H rojo tirando fuerte-
mente a azul
H _C2H5 c1 H " "
H -G -C1 -C1 " "
B -CH, H H " "
H o -C4Hg H H " "
H ~CoHg i 4 H " "
'-CH3 -C‘2H5 H , H | " #
H -02H5 H H ? violeta tirando a rojo
H -02H5 ~NO, : i 5 rojo tirando a azul
H  -CpHy -CN B ‘ " "
H -02H5 _SOZ_O : H ! w . 0
H =Gyl ~SO,NHCH, | " “
H ~C,H, ~50,-N(CH), H " "
H ~CoH ~cry Ho . "
H ~Cals ~CO0CH, | H " "
" —CaHs ~CONHCH, | H " "
H ~Cofis ~0~CH, ' w " "
H ~CoHls oy oH " "
H =CoH5 - " "
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Ejem- R R 1 R, R R —1 ﬁ7

ol 1 4 5 6
49 . | =CH, H ~CH, | H 302‘5‘5
G H
i - “ChH
51 . +CH, H ciy | B C2

c
52 . ~CH, H ~CH, | H o8
53 ~CH, H -CH, | H ol
. -C,H
55 H ~CH, H ~ci; | H  Cofls
' s H ~CH, H ~cHy | B Cof
57 1 H ~CH, H -cH, | B G

i { !
56 H ~CH, ‘ H -cHy, H Ol
f/‘/‘
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Tonglidad del tefiide

9

. R7 'R8 Rg .
sobre poliacrilnitrilo
202515 -N=N-O H rojo tirando a azul
;;CZHS —CHZ'O H " rojo tirando a azul
CoHs __O__@ H rojo tiramdo a azul
-Csz -NH—&‘ -—-O H rojo tirando & azul
CoHg -O-C-?NH H rojo tirando a azul
"
-CHH, H rojo tirando g azul
25 -o—g-lglgCH_,,)a
-C,H 3 H rojo tirando a2 azul
2 —-0=Cw
5 0 g N——O
'CZHS —SOQ—CH3 H rojo tirando = azul
.C -0S0,~N(CH,) H rojo tirando a azul
2fs 2 32 -
rojo tirando a azul
|
-CyHg ~CHy~0< ) H !
i
e }
—-"/ -
.'//
—




rojoltiréndo a azul
60 * H"' C_'l""N C

H N
lel 2% o
e O e
; N : H,-0 1 o

rojo tirando a azul

6l. 1 - c—L-N

(3
«(
(@]
N
]
i
w

2H ~0— cl Ccl

CH3 €1 'C1

rojo tirando a azul

e, H - CoHy €1 Cl
fol ()4 .
Ny \eoHy - ¢l o

(CHy 1

rojo tirando a @zul
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Ejemplo 65 F417382 I

8,4 partes de 3~amino-1,2,4-triazol se disuelven

en 22 partes de &cido nitrico al 62 % y 18 partes de agua.
Se mezcla con 20 partes de hielo y en el plage de 20 minu-
tos se gotean 20,8 partes de una solucidn acuosa 4-n de ni-
trito sédico. Después de 30 minutos.se destruye el nitrito
en exceso con 0,4 partes de dcido aminosulfénico y la solu~-
cidn diazoica se gotea en el plazo de 20 minutos a una so-
lucién compuesta de 29,1 partes del componente de copula~

¢idn de férmula

C,H
7275
< > N\

25 partes de dcido acético giacial y 10 partes dé rielo. El
pH se ajus{a a 4,0 - 4,5 mediante adicidén de hidréxido 56~
dico, la suspensidn se agita durante 15 horas y se separs
por filtracidn del colorante precipitado. El colorante se-
cado se suspende en 100 partes de benceno y 100 partes de
ciclohexano, se agita durante una hora a 402 y se filtra

a temperatura ambiente.

31,8 partes del colorante secado y molturado se
disuelven a 502 en 250 partes de clorofdrmo y se mescla
con 6,5 partes de dxido de magnesio. En el plazo de 10
minutos se gotean 25 partes de sulfato dimetilico y la

mezcla se agita a 50-602 durante dos horas. Después de en—-



5e

104

15.

friar a temperatura ambiente se diluye la susbensidn con
250 partes de cloroformo y se filtra a través de Hyflo. Ia
fase clorofdrmica se extrae tres veces con un total de
2000 partes de una solucidn acuosa al'5 % de sal comdn,
se seca sobre sal de Glauber y el disolvente se retira bajo
vacio. Después de disolver el residuo del colorante &n
1000 partes de agua a 70-802 se agregan 10 partes de cloru-
ro de zinec y 50 partes de clorﬁro gédico y después de agi-
tar durante 20 horas el colorante precipitado se separa
por filtracidn. 7
Después de secar a 5092 en Qacio se obtienen 31,2

partes del colorante de férmula

(i3 .
H- iy
G, H;-0 — z -
Ilr © [é————N = N——-O—N/ o —§.ch13 ,
e N
\\T CpHs
CHy

gque tifie 1as fibras de poliacrilnitrilo ¢ polidster 4cida-
mente modificado en sélidas tonalidades rojas.
Empleando en lugar del componente de copulacidén -’

de arriba 29,1 partes del compuesto de férmule

CZHS

O—x
—N
\02H -0

4



se obtienen, segun el mismo procedimiento, un colorante

" de férmula
CHy
T 5
_ \ CoH e
N@/-N:——<:>——N<25 InCly
CHy

que tifie asimismo, teniendo desde bafio dcido, las fibras de
5. poliacrilnitrilo o bién polidster 4cidamente modificado en sé-
lidas tonszlidades rojas.
Los componentes de copulacidn arriba mencionados
se pueden obtener por condensacidn de N-etil-N-2'-cloroetil-
amilina con p-naftol o bién d-naftol a 110-1202 sin disol-
10, vente en presencia de una base, tal como hidréxido sdédico y
cantidades cataliticas de ioduro potdsico, en buencs rendi-
mientos y pureza.
En la tabla TI a continuacidn se indica la cuonsti-
tucidn estruetural de ulteriores colorantes que se pueden ob-
15. tener segin las indicaciones en los ejemplos.
Estos corresponden a la férmula
B3
Rl - 0—N R
bo b —( N< °
CH -?H—O-Z A (v),

[ R
4 5
Ry



5

- 32 -

417382

en la que R1 - RG ¥ Z tienen los significados indicados en
la tabla II.

Como anidn.A.@ entran en consideracién les mencio-
nédos en la descripcidn. En una ulterior columna se indica

la tonzlidad del tefiido sobre poliascrilnitrilo.
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TABLA TIT

I jem-~ R R R 1'{ R
plo 2 3 14 5 6
67 —cHl; | -CHy | H | ® CH,
68 7 —CH3 -CH3 IcI -CH-CH3
69 —CH3 -CH3 H —CHCH3
70 -CH3 —CH3 —CH3 H -02}15
72 ~cH, | -CHy | =CHy | —CEC)Ej
| .
73 ---CH3 f —CH3 ‘ -CH3 | —ChCzHS
i i :
' [ f
T4 —CH3 s ~CH3 ( H CH og {
| | A
75 i —CH3 | -c1  m 3
— i : CH !
CH3 ‘i ]! 4g
) i 25 :
i ;
1 ~CoHg -C2Hs | E_ H~pg i
' | 25
7 ~GpHg <025 | H Oy |
™ pmy  O2s LE L omgy
80 -CH3 —CHQ_Ox H H 1ofis ;
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1‘{5 RG Z Tonalidad dd teHido
o sobre poliacrilnitrilo
H -CH3 \OO rogo tirando a azul
H -CH3 \E9 rojo tirando & azul
-CHCHy \OQ rojo tirando a azul
—CHCH3 . rojo tirando a azul
] H -02H5 rojo tirando a azul
!
| B Gl \6} ‘ rojo tirando a azul
3 | ~CEC,H; \CO .~ rojo tirando a azul
|
3 —(}‘BC}ZH5 \CSD { rojo tirendo a azul
; P T |
H C4H9 } \I) i rojo tirando a azul
. H C4H9 \O:\/\ " escarlata
;. .
H n2H5 \OQ § rojo titando a azul
; i
H 32H5 f @ ! rojo tirando a azul
| ~Chy = \i? | rojo tirando a azul
; ,
; -CFEH3 \Oij rojo tiramdo a azul
i H JoHsg \QO rojo tirando a azul
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Ejen-| By R, Ry R, Ry Rg
plo
' C.H
81 H —CHy -ci,{ ) |H H 25
o
82 | -CH, ~CHy ~CH, 1 H 2t
' H
84 O— ~ct, ~City H H &5
- - -G
85 G CH, OHy H H 5
- - -CoH
86 <:>— CHy CHy H CH, 5
87 O— ? ~CHy ~CH, H : =CHy -G2H5
|
- - ot | -CoH
| 88 O‘ . CHy CH3 CH, H 5
i 89 O— i ~CH, ~CH, —CHy | H “C2Hs
H : E
| !
3 -CoH
§ 91 O~ _O ~CH, " | H 2Hs
i '
L 92 @ i H | ~cHy " g Gl
' 93 H  -CHpCH,0H | ~C,H,0H H g %%
1 | | ~C,H
- 94 H ~CH,CH,0H | —CoH,0H  |H H 275
A ) ) -C.H
- 95 H —CHQ—ZH—OH ~CH,~CH-0H, H H 255
| Hy CHy
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IT
= B -z Tonalidad del tefiide
5 sobre poliacrilnifrilo
H 'CZHS \§ ToJo
- CoH \OO rojo tirando a azul
H P H \OQ rojo tirando a azul
q 02H5 m rojo tirando fuerte-
mente a azul

T 'CZHJ- " "
_CH -C2H5 P H] 1]

,’-CQHS Y n "
-CH3

.02H m " (1]
H > |
- '02H5 @ n 1

ad
H -CoHsg ' violeta tirando a rojo
he®
Hq -CoHy violeta tirando a rojo
N
H -02H5 OO rojo tirando a azul
~N
q -G2H5. , OO rojo tirando a azul
- —C2H5 . )\@ rojo tirando a azul
~-

q -02H5 \OQ rojo tirando = azul
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96 H ~CH,~CH~CH -ﬂﬁz-i}:—on H H  —CpH,
Hy Hy -
97 H |-C,H,CONH, |-C,H,CONH,| X H o ~C,H,
98 H |-C,H,CONH, |-C,H,CONH,| H H o -Gyl
100 H | -CH ~CH, B |~ -0
102 [()-CHy- | ~CHy ~CH, H H  ~C,H,
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.-—-/’
//



417382

i

)

Rg Rg ' Z Tonalidad del tefiido
sobre poliacrilnitrilo
H -0y, é:j rojo tirando a azul
H —02H5 : @ rojo tirando a azul
H ~C,pHy m ro jo tirando a azul
‘C —02H5 \CO rojo tirando azul
‘O ~C,Hig @ rojo tirando a azul
H  ~CyH; \Oi\/‘ rojo tirando a azul
N
H -(}2H‘5 @ rojo tirando azul
H ¢,H rojo Tirando a azul
275 ; ¢
{
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18 paftes de 2-amino-6-metoxi-benzotiazol se disuel-
ven en 100 partes de decido acétito glacial y bajo enfriamiento
con hielo se mezcla con 90 partes de dcido sulfﬁrico de mane-
ra que la temperatura no sobrepase los 35—4OQ. A continuacidn
se agregan 100 pertes de hielo y a -5 ~02 se gotea una solu-
cidn compuesta de 7,3 partes de nitrito sddico y 25 partes'
de agua.-La mezcla se agita durante una hora bajo enfriamien-—
to y seguidamente se mezcla con ima solucidén compuests de 29,1

partes del componente de copulacidn de férmula

CH3
e

CH3

disueltas en 25 partes de 4cido acético glacial. Ia masa de
reaccidn se agita durante 3 horas a temperatura ambiente ¥y
despuds se ajusta con 170 partes de una soluciénracuosaial
30 % de hidréxido sédico & un pH de 3, mantehiéndose'la;tem-
peraturas por enfriamiento per debajo de los 352, El colofan—
te precipitado se filtra y se lava bien con agua y se séca
en vacio a 509,

21,5 partes del colorante secado y molturado se
agitan en 200 partes de dcido acético glacial, se mezcla
con 2,2 partes de 6xido de magnesic y la mezcla se calien-—

ta a 60-T02, Se gotean en el transcurso de 15 minutos 14 par-
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tes de sulfato dimetilico y a continuacidén se agita durante
tres horas a 70-75%2. la mezcls de reaccidn se diluye con
2000 partes de agua y el colorante se precipita como szl
mediante adicidn de 15 partes de cloruro de zinc y 80 partes
de cloruro de sodio. Se separa por succidn, se lava con 100
partes de una solucidn acuosa'al 5 % de sal qomu'.n y Se seca
en vacio a 502. Se obtienen 23,8 partés de colorante de

férmila
H3CO

!

T N
i
\CH2 cn 0 %
CH

3
que tifie las fibras de poliacrilnitrilo y poliédster dcida-

mente modificadas en sélidas tonalidades azules.

EjJemplo 105

Empleando en lugar del componeﬁte de copulacidn de
arriba 29,1 partes del compuesto de férmula
CH
3
O—x
CHy-CH-0 °
CH3

se obtiene segin el mismo procedimiento un colorante de fér—

H3cow:r 1o
CeN=N —
S O_ \CH -cH-o

L

mila

CH



que tifie asimismo las fibras de poliacrilnitrilo o poliés—
ter dcidamente modificado en sdélidas tonalidades azules.
En la tabla III a continuacidn se indica la cons-
titucidn estructural de ulteriores colorantes que se pueden
5. obtener segin las instrucciones en los ejemplos.

Corresponden a la férmula

1
R S, '
20 \ /R25 A o
@ > C—N=N——O—— N.\
If/ / -y (e),
R
Roo ?3 Roy

en la que REO - R25 y Z1 tienen los significados indicados
en la tabla III. Como anidn A © entren en consideracida los

10. mencionados en la descripcién.
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T ABLA IIY

e | e Roy Rog Ry | Rats
——

106 H H ~CH, H H;-Coli
107 H H ~CH, H H§'02H5
108 H H ~CHy ~CH, Hé‘csz
109 H H ~CH, -CHy | H 7-02H5
110 CH0- H ~CH, H H -CyHy
111 CH,0- H ~CH, H H =CoHg
112 CHy0- H ~CHy H H -CHy

.113 CH30- H -CHB H H -CH3

114 CH,0- H ~C 8, 5 H -CpH;

)

1i5 CH,0- H G, H i ~CpH;
116 CH,0- H ~C,H,CONH, | H -CoHg
117 CH,6- H ~C H 4CONH2 H H -CoHy
118 CH,0- # ~CH, -CH3 H -OpHs
119 CH,0- H -CH, H H -CpHg

et
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Tonalidad del tediido
sobre poliacrilnitrilo

H:-CQH5
Hi-Csz.
1y Hé-02H5
Iy | H-Colig
H;-CZH5
g —02H5
I{-CH3
H ~CHy
H ~CoHy
H ~CoHg
g ~Colg
1 -CoHy

45,8 e S o

azul
azul
azul
azul
azul
azul

azul

azul
azul
azul

azul

azul

azul

azul

tirando
tirando

tirando

tirando
tirando
tirando
tirando

tirando

verde

L verde

verde

verde
verde
verde
vgrde

verde
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TABL A TT
I R T e B
ple ! Ky Ry o “d 25
120 | -0-cH~{ )| H ~CHy | H H o g0,
121 | -o-cH,{ )| u ~CHy | H o .g,H,
22 | - - it .
1 c1 H CHy | LN 2
123 | -c1 H -CH; | H H  .opH,
124 -COCH3 H -CH3 H H 'CZHS .
125 | -COCH, H ~CH; | 1 g,
126 | -CONHCH; | H -CHy | 5 gy,
127 | -CONHCH; | H i -CHy | H ! g,
!
128 | -cH, o [-oHy ~CH, | H | B Gy
‘ :
- - - !
130 O—S—NH— ~CH,§ ~oHy | H o oyn
0 ' ,
{ )-C-NH- |-g - g 1
131 )=C-N Hy CHy | H H i, 8,
132 XCH3-302-§- ~CHy | -CH; | H H Io, 5,
|
| 134 3 { =0~ I ~CH, , ~CHy H | H £0,Hs
| ! | | }
135 g ( V-0- | -cHy i -CH; | H LR o

R SO

—
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H -02H5
' H ~C,Hy
H -C,H;
H -02H5
H 'CZHS'
H .0235
H .C2H5
H »02H5
H CoHg
S 35
o,
g
H 10,8
E ECQHS
H 32}5
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Tonalidad del tefiido

sobre poliacrilnitrilo

SeicasaciscTsssio Ny

Bl

oy

&zul tirando a verde

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

azul

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

tirando

2 verde
a verde
a verde
a verde
a verde
a verde

a verde

a verde
a verde
8. verde

a verde

a verde

a verde
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| Ejem— R R R R R
pio 20 21 22 23 24
136 (CHy ) pN-50,- ~CHy ~CH, H H
138 Ry junto -CHy" H H

con R21
' (‘}H = CH -
CH = CH -
139 Rogo junto -CH3 7 H H
con R21
(IIH = CH =
CH = CH -~
141 <:>—802— —CH3 —CH3 7 H H
| ;
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Tonalidad deltefiido

R Z

2

24 25 1 sobre poliserilnitrild
q '"CZHS . \§ azul tirando z verde
q ~CoHs \(:O azul tirando a verde
o} ~CoH \OQ azul tirando a verde
H . -C2H5 \8 azul tirendo a verde
H -02H5 @ azul tirando a verde
" ~C5H, \Og azul tirando a verde

Lre
PR L e
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10.

15.

Ejemple 142

Por diazotacidén de 33 partes de N-dxido de &—amino-

piridina, coﬁulaci&n con uha solucidn de 87,3 partes de N-etil-

N-2'= «naftoxietilanilina en dimetilformamida asi como eli-

minacién de oxigeno del grupo N-éxido segin procedimientos

conocidos se obtienen 25 partes de un colorante de férmula

i CoHg
@ N=N_—<:>_ N<02H4"‘0-< >:

Cuaternizando 18,7 partes del colorante de arriba segin pro~-

cedimiento conocido se obtienen 12,2 partes de un polvo co-

lorante violeta de fdrmula

Cl ©

E;{ﬂ———’N=N
T O e °-Q3

que tifie 1as fibras de poliacrilnitrilo o bién poliéster dci-
damente modificado en sdlidas tonalidades violeta tirando a
rojo. -

Empleando como componente de copulacidn 93 pgf@es
del compuesto de fdrmula o

//CH cl
\\\ CH, = CH - 0 1
I

CH3
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se obtiene segin el mismo procedimiénto un colorante de

férmala

@—~ N=N _—O— w i \
B \\0H2-¢H;o-—2t:>>—91 c1©
b . l o

cH,

3

qué tifie asimismé las fibras de polizerilnitrilo o bién po-
liéster dcidamente modificado-en tonalidades violeta tifan—
do a rojo sélidas.

En le tabla IV a continuacidn se indica la consti-
tucidn estructural de ulteriores colorantes que se pueden
obtener segin las indicaciones en los ejemplos. Estos corres—

ponden a la férmula

N (O

R3 CH,~CH-0-Z,

: L

donde Rl’ R4, RS’ Rgs R; asi como Z, tienen los sign}??pa-

5

.....

dos indicados en la tabla., Como anidn A ~ entran en consi-

deracidn los mencionados en la descripcidn.
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5173072 certs m
oy B e
' I}l;)_igm— Rl R3' R 4 Hf) S -.«.mh-‘,,c,).... " ‘———;2—
144 H ~CHy H H ~CyHs
145 H ~CH, H H ~CyHg
116 “7| ® -cH H H ~C,Hs |
147; H -CH_,): H -(';H3 -CH3 :
148 H ~CH, H ~CH, ~CHy
e
149 H ~CH, H ~CH, ~CH;
150 H ~CH, ~CH, H ~CyHg
151 H ~CH, ~CH; | H -C2H5\
152 --CH3 -CH3 H | H | _02H5 é
153 ~0CH; | —CHy H : H ~C, ¥,
' ;
154 ~C1 ~CH, H E H 1 =Gyl ;
155 H ~C,Hs H g -czﬁbjf
156 H ~CyHg H H : -CQHS%
. 157 H ~O0CH, H l! H -_'02}15?
3




Tonalidad del tefiide
sobre poliacrilnitrilo

violeta
violeta
violeta
violeta
violeﬁa
violeta
violeta
violeta
violeta
violeta
violeta
violeta
violeta

violeta

tirando a roje

tirapdo
tirando
tiréndo
tirando
tirando
firando
tirando

tirando

+tirando
tirando

tirando

a

ro jo

rojo

ro jo.,

rojo

ro jo

rojo

ro jo

ro jo

To jo

ro jo

ro jo
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N——< > Gl 9
158. (CH3)2N302 m— o {

CH3

[ j*‘c e <
159. | 8 02H4 e

o ‘8 v 0 ©
/ oD

| CH
CH3 3
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Tonalidad del tefiide
Sobre polizerilnitrilo

violeta

azul

azul
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20,

Degerita suficientemente la naturaleza del inven=-

to, asi como la manera de realizarse en la préctica, debe

hacerse constar que las disposiciones snteriommente indica-

das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto
no alteren su principio fundamentale También se hace cons-—
tar que el invento corresponde & une solicitud de patents

presentade en Suiza con los nos, y fechas: 11.354/72 de

31 de julio de 1.972; 17.824/72 de 7 de diciembre de 1.972

y 1.618/73 de 5 de febrero de 1.973; acogiéndose por lo ten-
40 & los beneficios que conceden los Convenios Internaciont-
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del-rere-
rido invento por lo que se solicita Patente de Invenclén por
20 aflos en Espafia, sobres PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE
COMPUESTOS AZOICOS BASICOS, LIBRES DE GRUPOS ACIDO SULFUNICOj
caracterizéndose por lo siguiente:
.- Procedimiento pare la obtencién de compues-

tos azbicos bésicos, libres de grupos deido sulfénico, de

£6mule
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en 1a que Q se elige entre un resto de férmula
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R se elige entre hidrégeno, hidroxilo, helégeno y tento

un resto alguilo como alcoxi, de bajo psso molecular, tanto
sustituido como insustituidos, un resto cicloalquilo o aral-
quilo tento sustitufdo como insustituido, nitro, ciaro, un
resto trihalogencalquilo, un resto 8rilo, un grupo &cilemino,
un resto N-alguilcarbamoilo, un resto N,N-dialquilsulfsmoilo,
restos alquilsulfonilo y arilsulfonilo, tanto sustitufdo como
insustituido, wn resto aroil- o srilexi, un resto carboxi-
g&lguilo, restos ariloxdialquilo y restos érilazéicos, Ry ¥ Ry,
en cade caso, se eligen entre hidrégeno y un resto hig_lfgcaru-
buro en caso dado sustituido, R3_se eliges entre hidrég;enq.

¥ un resto hidroocarburo tanto sustitufdo como insustitﬁijéo,

2 se elige entre el resto de los &tomos y grupos de dtomes
necesarios para la formacién de un enillo heterociclico',' éon-—
teniendo como minimo 5 miembros, insaturado, tanto sustitufdo
como insustitufdo, pero sin embargo libre de grupos ariloxi-
glquilo y grupos que los h2gan solubles en 8gus, y el anilld
contiene como minimo tanto un grupo cuatemario como terna-
rio, con el cual pueden estar condensados tanto anillos aro-

méticos como heterociclicos, A@ es un enibén, y se elige
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entre los némeros 1, 2, 3, 455 y x se elige entre los nf-
meros-1, 2 y 3, pudiendo los anillos arométicos By D, ¥ Z1,
y Zz estar ulﬁeriormente sustituiaos, excepto por grupos
catiénicos ¥ grupos que los hagan solubles en agua, pudiendo
el anillo aromdtico B estar ulteriormente sustituido tanto
por anillos ocarbociclicos como heterociolicos condensados,
que estén libres de grupos catidniocos y que los hagan solu-
bles en agus, caracterizado porque un compuesto azéico de

férmula
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en donde 22 significa el resto de los &dtomos o grupos de
dtomos necesarios pare la formacién de un anillc heteroci-
clico como minimo de e¢inco miembros, insaturedo, tanto sue-
titufdo como insustituido pero libre de grupos ariloxialquilo
y grupos gue los hagan solubles en agud y el enillo contiéne
como minimo un grupo tanto cuaternizable como ternizabie y
con el que pueden estar condensados, tanto, anillos aromd i~
cos como heterociclicos, tanto se cuaterniza como terniza,

correspondiendo por cada grupo catiénico un grupo aniénico.
2.~ Procedimiento segun la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porgque para preparar compuestos azoicos bésicos,

libres de grupos dcido sulfénico, de férmule
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¥ alquenilo, tanto sustituidos como insustituidos, y un

resto cicloalquilo tanto sustituido como insustituido ¥y Q

es tanto el resto de un compuesio de férmnlé (Ia) como (Ib),
5e estando en el resto del compuesfo de férmule (Ib) R por

hidrdgeno, se cuaterniza con un compuesto de Pérmula
R4 - A (XxXIV)

donde A significa un resto transformable en un anién A  ,
por ejemplo, el resto dcido de un éster.

10, - 3.~ Procedimiento para la obtencidn de compuestos
azdicos bdsicos , libres de grupos dcido sulfénico, tal y
como queda sustancizlmente descrito en la présente Memoria.

Esta Memoria conste de 49 hojas escritas a mdqui-
na por una gola care,
Medria, 17 WOV, 1975
SANDOZ A.G.

( GOMEZ ACEBD Y MODE) /

p. ps Flrmadot L. Gaota Fernéodes -




	Bibliographic data
	Description
	Claims



