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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUGC ION DE COMYUBSTOS
AZOICOS.

@%/ch/anﬁ':

SAWDOZ, A.G., entidad suiza, residente 2n Basilea,
Suizao
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La presente invencidn se refiere a

un procedimiento para preparar compuestos azoicos, que

corresponden a la férmula I,
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D N =N - Ci— CO~R,

A

N
LA

R R, ~

2. 3

en la que Rl significa un grupo de fdrmula —NHZ, —NH—R4 )

_0_R4’
en donde R& significa un radical alquilo (Cl—Cg),

un radical cicloalquilo (CS-CB), un

5 radical fenilo, naftilo o hetero-
cfclico de cardcter aromitico sin
sustituir, o un radical fenilo,
naftilo o heterociclico de cardc—~
ter arom3tico que pueden ser sus-

10 tituidos por tres sustituyentes
como maximej dichos sustituventes
se eligen a su vez entre un mixime
de dos sustituyentes que pueden ser
cloro, bromo, alquilo (Cl—CS) o al-

15 coxi (Cl"Cs), y un miximo de un sus—
tituyente que se elige entre trifluoro-
metilo, sulfoguanidina, nitro y ciano;

o significa un grupo de férmula
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"CO"NH*RS- o de formula *SozﬂNH~R5~,

en donde RS significa un radical
alquilo (Cl*CB), ciclo~
alquilo (CS—CB), un radi-
cal fenilo o naftilo sin
sustituir o un radical
fenilo o naftilo susti-
tuidos por un miximo de
tres sustituyentes que,
a su vez, se eligen en-
tre un miximo de des
atomos de haldgeno,
radicales alquilo
(C1~Cg) y alcoxi
(Cl—CB), y/o un grupo
trifluorometilo, nitro,
ciano, fenilaminocar-

bonile o =sulfonilo,

que pueden ser iguales o diferentes, significan,
cada una independientemente, un Ztome de hidrdgeno,
un grupo hidroxilo, alcoxi (C1~C8), amino, ciclo-

alquilamino (Cl"CS), alquilamino (Cl*Cs), dialquil-

amino (Cl-CS), fenilamino o naftilamino,
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o un grupo N-fenil-N~alquilamino (Cl—Cs),

significa un Atomo de nitrdgeno o un grupo de

férmula SC-R ,

en donde R6 significa un dtomo de hidrdgeno o
de haldgeno o un radical alquilo '
(€, ~Cg),

significal, y

significa el radical del cémponente de diazo,

significa 2, y

significa el radical de un componente de tetrazo,

quedando la molécula libre de grupos Zcido sulfénico.

La presente invencifn proporciona asimismo un procedimien-

to para la produccidn de compuestos de fGrmula I, tal como definida

mis arriba, caracteriz@ndose por el hecho de que se copula la amina

diazotada o tetrazotada de fSrmula IT,

IX

n

en laque D yn son tales comy definidas més arriba,

con un compuesto de formula III,

.<R3
AN
Ry CO -—caz——</ N I
Am-<.
Ry
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en la que R RZ’ R, vy A son tales como definidas mfs arriba,

1’ 3
preferiblemente en una relacidn molar de 1:1 (si n = 1) o de 1:2
(si n = 2).

La reaccidn de copulacidn se lleva a cabo de acuerdo con
métodos comocidos. Conviene disolver el compuesto de férmula III en
un disolvente orginico, por ejemplo dimetilformamida, o suspenderlo
en agua, y dejarlo reaccionar en ello.

Si, en los compuestos de férmula I, R1 significa un ra-

dical de férmula ~NH-R4 o -O_R&’ en donde R4 significa un radi-
cal heterociclico de caradcter aromitico sin sustitulr o sustituido,
dicho radical heterociclico es convenientemente un anillo de 506
miembros que contiene uno o dos heterodtomos que pueden ser iguales
o diferentes, y son soleccionados ent;g_nitrégeno y azufre; ademis,
el anillo heterocfclico puede estar fusionado con un ciclo carboxi-
lico, por ejemplo un ciclo bencénico. Entre los radicales heterocicli-
céé.éérobiédos para éﬁ se incluyen los radicales ftalimidilo, fta-
lazinilo, quinazolonilo, quinoxalinilo, quinoxalin~2,3-dion-ilo, benz-
imidazolonilo, 2~, 3-, & 4~piridilo, 2~ & 3-tienilo o 2-tiazolilo,
De entre dichos radicales se prefiere el radical benzimidazolonilo.

En los compuestos de férmula I, el componente de diazo o
de tetrazo representado por D, puede ser uno cualquiera de los ra~
dicales que se suelen utilizar en la quimica de los pigmentos azoicos,
por ejemplo los radicales de las series del fenilo, naftilo, .quinoli-

lo, benzimidazolonilo, quinoxalileo o antraquinonilo, en donde los

niicleos aromdticos son sin sustituir o estd@n sustituidos por un to-
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tal de tres sustituyentes como m3ximo, siendo que de hasta tres sus-
tituyentes se seleccionan entre dtomos de flior, de clore y de bro-
mo, de grupos alquilo (Cl—cs) y alcoxi (Cl~C8), de hasta dos susti-
tuyentes se seleccionan entre grupos ciano, nitro, alcoxicarbonilo
(Cl~cs) y alquilsulfonilo (CI*CB) v un sustituyente se selquionai

de entre grupos trifluorometilo, aminocarbonilo, aminosulfonilo,
alquilaminocarbonilo (cl—cg), alquilaminosulfonilo (Cl—cs), dialquil-
aminocarbonilo (CI-CS), dialquilaminosulfonilo (C1~CS), fenilamino-
carbenilo, sulfoguanidina, benzoilamino, fenilazo y fenoxicarbonilo,
siendo en los citades grupos los nlicleos fenflicos sin sustituir o
sustituidos por un dtomo de cloro o de bromo o por um grupo alquilo
(Cl~C8), trifluorometilo, ciano, nitro, aminocarbonilo, alcoxicarboni-
lo (Clncs) o alquilaminocarbonilo (C1-94).

Si n = 2, un componente de tetrazo preferido es el radi-
cal 4,4'-difenileno sustituido por 1 a 4 sustituyentes seleccionados
entre el grupo que consta de itomos de cloro y de bromo, de grupos
nitro, ciano, metilo o alcoxi (Cl-Cg).

En los compuestos de férmula I, segln definida wmas arriba,
el radical cicloalquilo preferido es el ciclohexilo. Los radicales
alquilo y alcoxi preferidos son los que contiemen 1, 2, 3 § 4 &tomos
de carbono.

8i n=1, D significa preferiblemente un radical fenilo
con un total de tres sustituyentes como maximo; dichos sustituyentes
se seleccionan entre un mdximo de tres atomos de cloro o de bromo,

un miximo de dos grupos alcoxicarbonilo (01-04), nitro, ciano o
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alquilsulfonilo (cl—CA) y un radical aminocarbonilo, aminosulfonilo,
alquilaminocarbonilo (01—04)’ alquilaminosulfonilo (Cl—Ca), dialquil-
aminocarbonilo (01—04), dialquilaminosulfonilo (Cl-cé) o fenilamino-
carbonilo; o bien D significa un radical o~ 8 f-(preferiblemente a~)-
antraquinonilo o benzimidazolonilo-5.

Si n=2, D se deriva preferiblemente de una benzimidi-
na sustituida una o dos veces por cloro, bromo, nitro, ciano, metilo,
metoxi o etoxi.

Se prefiere que R, sea un radical fenilamino que es sin

1
sustituir o est? sustituido por un total de hasta tres sustituyentes
que se eligen entre un miximo de dos &tomos de cloro o de bromo,
grupos alquilo (cl—c4) o alcoxi (61"04) y/o un radical trifluoro-

1 significa un ra-
dical naftilamino, un radiecal etoxi o ﬁn radical metoxi, en particu-
iéf'ﬁnﬂfadical etoxi o metoxi, y, mds particularmente aln, un radi-
cal fenilamino sin sustituir o sustituido.

Un grupo preferido de los compuestos de £6rmula I son los

compuestos que corresponden a la formula Ia,

D1 N = N—CH— CO~-R11

Ia

N i
RlziN)\Rls
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significa un radical fenilamino, paftilamino,
metoxi o etoxi sin sustituir o biem un radical
fenilamino sustituido por hasta tres sustituyen-
tes seleccionados entre el grupo que consta de
cloro, de bromo, de wetilo y de metoxi, (dos de
cada uno como maximo),

que pueden ser iguales o diferentes, significan,
cada una independientemente, un grupo amino, di-
metilamino, dietilamino o, de preferencia, un
grupo hidroxi,

significa un grupo de férmula > 6 :C-—Cl 0,
de preferencia, un Ztomo de nitxdgeno, ¥y
significa 1, y

significa un radical fenilo sustituido por dos
sustituyentes como mdximo, selecciondndose dichos
sustituyentes entre cloro, bromo, metoxicarbonilo
y etoxicarboniloj o bien Dl significa un radi-
cal benzimidazolonilo-5 o un radical o-antra-
quinonilo,

significa 2, y

significa un radical de férmula

O~9

Hal - Hal OCH OCH

@
©
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en donde Hal significa cloro o bromo.
De entre los compuestos de férmula Ia se prefieren aquellos
en los que
R11 significa un radical fenilamino sin sustituir
5 o un radical fenilamino sustituido por hasta
tres sustituyentes seleccionados entre un dto-
mo de cloro y/o uno o dos grupos metilo o metoxi,
R12 y Rl3 significan, cada una independientemente, un gru-
po hidroxi,
10 Al significa un &tomo de nitrdgeno,
n significa 1, y
Dy significa un radical de &ster dimetilico del Zci-
do iso- o tereftdlico.
Los compuestos de fOrmula IIL pueden producirse por conden-

15 sacidn de un compuesto de £drmula IV,

CHj——-CO-—-CH2~~-~C0'--R1 v

en la que R1 es tal como definida m&s arriba,

con un compuesto de fdrmula V,

R
N < 7
Hal— N v
A.—_——.
Re
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en la que R7 y R8, que pueden ser iguales o diferentes, signifi-
can, cada una independientemente, un &tomo de
flGor, de cloro o de bromo, o bien tienen uno
de los significados indicados mis arriba para
RAY
-Hal significa cloro o bromo, ¥y
A es tal como definida mis arriba,
en una relaciﬁn molar de 1:1, y, en el cas;_éé qué fuera necesario,
se disocia a continuacidn el grupo CH3-CO y/o'se intercambién cual-
quier &tomos de haldgeno representados por R7 y R8 por un g¥upo
amino, alcoxi o hidroxi.

La reaccifn de los compuestos de f&rmula IV con los com-
puestos de formula V se lleva a cabo preferiblemente en un medio en-
tre débilmente alcalino y fuertemente élcalino, por ejemplo a un pH
de hasta 12. La temperatura de la reaccidn es convenientemente entre
0° y 100°C. Como disolventes apropiados entfan en consideracidn agua,
dioxano o acetona o mezclas de dichos disolventes. Con el fin de li-
gar el haluro de hidrSgeno liberado, se puede utilizar un carbonato
o hidrdxido de metal alcalino.

La disociacidn del grupo CH3-CO se efectla conveniente~
mente en un medio débilmente alcalino o dcido, por ejemplo a un pH
entre 1 y 8, en un disolvente polar, tal como agua, acetona, dioxano,
alecohol, por ejemplo etanol, isopropanol, alcohol bencilico; glico-
les, por ejemplo etileno-glicol, propileno—-glicol, dietileno-glicol;

o en amidas, por ejemplo dimetilformamida, dimetilacetamida; sulféxi-

-
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d§ de dimetile o hexametil~triamida fosforosa. Se sitfia la tempera-
tura de la reaccifn entre temperatura ambiente y la temperatura de
ebullicidn de la mezcla de la reaccidn, preferiblemente entre 60° y
150°C. Asf, al efectuarse la reaccidn de condensacidn en un medio

débilmente alcalino, el grupo CH,-CO puede desdoblarse simult@nea—

3
mente con la reaccidn de condensacidn.
Para la sustitucidén de los halbgeno; representados por R7

y/o R

, por grupos hidroxilo, entran en comsideracidn agua o hidrdxi-
8 p

dos de metales alcalinos (hidrdxido de sodio, de potasio o de litia),
oxidos o hidrdxidos de metales alcalino-térreos (6xido de magnesio,
6xido de calcio o hidrdxido de calcio); apropiados para la sustitu-
cibn por grupos alcoxi son los alcoholatos de metales alcalinos
(alcoholato-de sodio o de potasio).

Los haldgenos pueden reemplazarse por grupos amino median-
te reaccidn con las aminas correspondientes, en caso dado en presen—

cia de carbonatos, bicarbonatos o hidréxidos de metales alcalinos.

La introduccidn de los grupos arriba mencionados puede efectuarse

simulténeamente con la disociacifn hidrolitica del grupo CH3C0-.

Los compuestos de férmula I, tal como definida m@s arriba,
son indicados para utilizarse como pigmentos. Dichos compuestos son
apropiados para la tintura de sustratos sintéticos en la masa, inclu-
yendo los plisticos o resinas sintéticas, en presencia o en ausencia
de un disolvente, Pueden utilizarse en pinturas a base de aceite o

de agua, en barnices, para la tintura de hilados de viscosa o de

acetato de celulosa, para la pipmentacidn de polietileno, poliesti~



10

15

25

=12 - 150~-3538

reno, cloruro de polivinilo, caucho o cuero artificial. AdemZs, los
compuastos son iddneos en tintas de imprenta, para la coloracidnm
de papel en la masa, para el recubrimiento de textiles y para la
estampacidn de pigmentos.

Las tinturas obtenidas poseen notables solideces al calor;
a la luz y a las intemperies, asf como estabilidad a los productos
quimicos, por ejemplo estabilidad al SO2 y & los &lcalis. Cabe
destacar sus solideces a la migracién, a la eflorescencia, al sobre~
tefiido, a 1a floculacidn, a la cristalizacidn y a los disolventes.
Poseen ademds una buena intensidad de color y buen poder de disper-—
sidn, asi como poder cubridor,

Las propiedades pigmentarias pueden mejorarse ulteriormen-—
te si se somete el pigmento crudo a un post-tratamiento en disolven-
tes orglnicos a temperaturas elevadas,.por ejemplo entre 110° y 200°C.
Entre los disolventes orghnicos apropiados (en los cuales los pigmen-—
tos mismos no entran en solucidn) se imcluyen los clorobencenos
(mezcla), nitrobenceno, dimetilformamida, dcido acético glacial,
etileno-glicol o quinolina.

Los compuestos de férmula I, en la que R2 y R3 significan
hidroxi, son pigmentos preferidos,

Los compuestos de f6érmula I, en la que R2 y R3 tienen un
significado diferente de hidroxi, son indicados asimismo como coloran—
tes de dispersidn., Dichos compuestos son apropiados para la tintura
de sustratos orgénicos de alto peso molecular y de cardcter hidr8fo-

bo, por ejemplo para la tintura de sustratos que se constituyen o
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que contienen poliésteres lineales o aromiticos, acetatos de celulo-
sa o poliamidas sintéticas.
La tintura se efect{ia de acuerdo con métodos habituales,

por ejemplo de acuerdo com los mftodos descritos en la Patente fran-—

_cesa No. 1.443.371.

Las tinturas obtenidas poseen notables solideces a la luz,
a la sublimacidn, al lavado, a los disolventes, a la abrasifn, a los
gases de humo, a la reduécian y al cloro.

Los Ejemplos siguientes tienen el objeto de ilustrar mas
detalladamente la invencidn.

Las partes y los porcientos indicados en los Ejemplos se
entienden en peso y las temperaturas est@n indicadas en grados cen—

tigrados.
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EJEMPLO 1

Se disuelven, a 100°, 41,8 partes de &ster dimetilico del
dcido aminotereftidlico en 100 partes de Bcido acBtico glacial y la
solucién se introduce en una mezcla que consta de 400 partes de
agua y de 65 partes de dcido clorhidrico al 35%. Después de enfriar'
a 0°, se afiaden, agitando, 14 partes de nitrito de sodio y, después
de continuar agitando durante 5 minutos aproximadamente, se afiaden
60 partes de urea y luego se filtra la solucidn.

Se disuelven 56,1 partes de 2-cloro~(4', 6'~dihidroxi-1',
3', 5'-triazinil)-acetilaminobenceno en 300 partes de dimetilforma-
mida; a la mezcla se afiade una solucidn de 300 partes de acetato de
sodio anhidro en 300 partes de agua, luego se enfrfa la mezcla a 0°,
después se le aflade la solucidn de la sal del diazonio durante 10
minutos aproximadamente y agitando a fondo; despuds de continuar
agitando a 0° = 5° durante 1 hora, y a temperatura ambiente duran-—
te 12 horas, el precipitado se separa por filtracidn, se lava con
agua hasta quedar neutro y se seca.

Con el fin de mejorar la solidez y las propiedades de apli~
cacidn, en especial el comportamiento reoldgico y el poder de dis~
persién, se somete el pigmento a un tratamiento en dimetilformamida
durante 1 hora a 150° aproximadamente,

Se obtiene el pigmento puro que corresponde a la £6rmula
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CooCH,, cL

N = Ne~—-CH

CO - NH

>

coocH

3 /jiN4E\OH

HO

con un P,F. de >300°, el que tifie cloruro de polivinilo en matices

amarillos con excelentes solideces.

Analisis elemental: c H cl N 0
Calculado 50,4 3,4 7,1 16,8 22,4
Hallado 50,5 3,4 7,0 16,8 22,3

El colorante indicado mds arriba puede producirse asimismo
del modo siguiente:

Se introducen con agitacidn 52,57 partes de &ster dimeti-
lico del Acido aminotereftdlico en una mezcla de 25 partes de agua
y 25 partes de Acido acBtico glacial. Después de continuar agitando
durante 1 hora, se afladen 62,5 partes de agua y 73,1 pattes de @cido
clorhidrico al 357 y se agita la mezcla durante 5 horas. Luego se
enfria la mezcla en un baflo de hielo y se le afiaden 75 partes de hie-
lo. A continuacién se introduce, por debajo de la superficie, una
solucibn de 15,5 partes de nitrito de sodio en 50 partes de agua,
a.una temperatura situada entre 0° y 5°C, por espacio de 30 minutos,
Después de continuar agitendo durante otra hora mis, se aﬁaéen 4 par-

tes de Acido amidosulfdnico 1 normal, se ajusta el pH a 3,4 con una
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solucidn al 307 de hidréxido de sodio y se agita la mezcla a 0° - 5°
durante 10 minutos aproximadamente. Por filtracibn se separan cual-
quier impureza§ que puedan estar presentes.

Se disuelven 70,15 partes de 2-cloro—-(4', 6'~dihidroxi~-
1', 3', 5'-triazinil)-acetilaminobenceno en una mezcla que consta
de 6,25 partes de agua y de 62,5 partes de una soluc}ﬁn al 307 de
hidroxido de sodio. A la solucidn se afiade Zcido acético glacial
hasta obtener un pH de 6,9. La suspensidn resultante se calienta a
40° y se la combina, en el transcurso de 2 horas y con agitacidn,
con la solucidn de la sal del diazomio, después de lo cual se agita
la mezcla a 40° durante 1 hora. Seguidamente se calienta la mezcla
a 80° y se la agita durante 1 hora mis. El pigmento se separa por
filtraci6n, se lava aproximadamente con 7.000 partes de agua calien~
te y se seca eﬁ vacio a 70°.

Para mejorar lés propiedades tintSreas, se somete el pig-
mento a un tratamiento durante 1 hora en etanol a ebullicién.

El 2-cloro-(4", 6'=dihidroxi~1', 3', 5'-triazinil)~acetil-
aminobenceno puede producirse tal como sigue:

Una solucifn de 396 partes de cloruro de cianurilo en 1.000
partes de dioxano se introduce lentamente, con agitacidn, en 1.000
partes de una mezcla de hielo/agua., A la mezcla resultante se afiade
lentfsimamente, (por espacio de 40 minutos aproximadamente), a una
temperatura de 0° ~ 5°, una mezcla que consta de 247 partes de
2-cloro—acetoacetil-aminobenceno, de 920 partes de agua y de 80 par-

tes de hidréxido de sodio. Después de agitar la mezela durante otros
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30 minutos a la misma temperatura, se la filtra. Se lava el precipi-

tado con agua helada, luego se lo introduce en 5.000 partes de etanol
y se lo calienta al reflujo, con agitacidn, durante 20 horas. A com=
tinuacidn se eﬁfria a 20°, y el precipitado se filtra, se lava varias
veces con agua caliente y se seca en vacio a 100°.

El producto obtenido de este modo corresponde a la férmula

OH Ccl

=u

N CHZCOI\H ’ C11H901N403 ’

>\_N

(0321
Anélisis elemental: c H cl N 0
Calculado 47,1 3,2 12,6 20,0 17,1
Hallado 47,0 3,4 12,8 20,2 17,3

La siguiente Tabla 1 muestra ulteriores pigmentos que pue-
den producirse en analogfa con los procedimientos anteriormente des-

critos; dichos pigmentos corresponden a la f@rmula general

D—N=N-—CH—CO —NH b

o
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TABLA 1
e | o R

No. vinilo pott

2 I*IBCOOC«@\COOCH3 --OCH3 “Cl —OCHB amarillo

3 do. : do. H do. do.

4 do. ‘ H cl H do.

5 do. --OCH3 H H | do.

6 do. ' H H H do.

7 , do. —CH3 H H do.

8 01@-—-%0&13 i H H do.

9 do. <t Ccl H do.
10 do. Cl. H H do .'
1 do. ~0CH,, c1 |-ocH, do.
12 do., do. H H do.
13 do. . ’do . H -OCH3. do.
14 do. -CH3 H H do.

0]
15 | 0) ~C1 H H do.
\nO

16 do. ~OCH, Cl *‘OCH3 anaranjado

\
\
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Ejemplo D a b ¢ l}iatiz,_sobre
No. cloruro de
) polivinilo

o
17 e‘ 0 H Cl H, .amarillo
| :
o -
MEN
18 - C0 c1 H H do.
N
19 “do. -ocH, | c1 {-ocH 3 | anaranjado
20 do. do. H do. do.
21 H,C00C, [ ~COOCH,, "H H H amarillo
22 do. H cl | H do.
23 ‘do. cl H H do.
24 do. —OCH3 Cl ~OCH3 anaranjado
25 do. do. “H H ~amarillo
26 do. do. H |-OCH 3 anaranjado
27 o7 do. . :=CH, H [H _ amarillo
28 [~15c2cooc<(§cooczu5 do. | H do.
29 Br@COOCH 3 . H |H do.
30 @coocn3 H ~cH, | H do.
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En la Tabla 2 se indican colorantes que pueden producir-—
se en analogfa con los procedimientos descritos md@s arriba; dichos

colorantes corresponden a la f6rmula general

b NH — CO-~—CH =N = N~D-N = N — CH— CO —NH

a N

Lo, Q\
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TABLA 2

Eiemplo D a b c Matiz sobre clo-
No. ruro de polivinilo
31 O Ccl H H anaranjado

. Q :\ |

32 ¢t do. ¢l --OCH3 H H do.
33 do. do. Ccl ~-OCH3 do.
34 ) do. do. H do. do.
35 7 do. -CH3 H. | H do.

- 36 do. H H H do.
37 do. ' H cL | H do.
38 -OCH, c1 QOCHB do.

| Br Br '
39 . ’@ Q Ccl H H rojo
OCH3 OCH3 |

?1'0 B d‘_) . --OCH3 H H anaranjado
41 © do., . do. | cl |~ocH, rojo
4z » do. . do. H do. -do.
43 do. ~CH3 H H . anaranjado
i4 do. H H | H ~ do.
45 do. ' H Cl | H rojo
46 do. ‘ H Br | H do..
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“En la Tabla 3 se indican ulteriores colorantes. Estos pue-

den producitse de manera andloga a la descrita en el Ejemplo 1, y

corresponden a la f6rmula general

D— N = N— CH—CO—NH— b

At
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TABLA 3

150-3538

Ejemplo D A a b {c Matiz sobre clo-
No. ruro de pelivi-
nilo
47 H 3cooc@-QOOCH3 Y-c1 H {(H |H amarillo
48 do. do. ~CH H H do.
49 &o. do. |-ocH.|l H |H do.
50 do. do. Cl H H do.
51 G6. }u 1 c1 |H |H do.
52 .
Cl ~COOCH3 do. cl H H do.
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Los colorantes que corresponden a las siguientes fBrmulas
fueron producidos en analogfa con el primer procedimiento operatorio

indicado en el Ejemplo 1:

EJEMPLO 33

Matiz sobre cloruro
de polivinilo

COOCH3

N=N-CH - CO - NH—
cooce, ),\/& O
HO N%H

EJEMPLO 54

gm NH~COX3N=NH1:=N ~/cz\\1\' - covrm' e
H((m Nj\o )lN)\OH

H

anaranjado

HO

EJEMPLO 55

OOCH3

N=N~CH - CO—OCZH5 amarillo
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EJEMPLO 36

COOCH3

N=N ;/iih~ Cco - NH—§§§2>

COOCH3 /j¥ Cl
A

(CH3)2N N(CHZ)2

EJEMPLO 57

COOCH

N=N - CH -~ CO =~

Aok

(CZHS)ZN N(CZHS)2

150-3538

Colorantes de dis~
persidn; tintura de
ensayo en un género
de fibras de poli-
Ester

amarillo

Colorante soluble
en aceite

NH“@" CI-13 amarillo
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EJEMPLO DE APLICACION A

A una mezcla de base que consta de
63 partes de una emulsién de cloruro de polivinilo,
32 vpartes de dioctil-ftalato,
5 3 partes de un ablandador comercial de epoxi,
1,5 parte de un estabilizador (mezcla de bario-cadmio-esteara-
to, tambi&n comercial) y
0,5 parte de un quelador (comercial)
se atiade 0,5 parte del pigmento obtenido en el Ejemplo 1 y 5 partes
10 de un pigmento de didxido de titanio, y se mezcla a fondo,

Se hace rodar la mezcla en un mezclador de rodillos duran-
te 8 minutos a 160°C; para obtener una mejor distribuecidn del pig-
mento, se dejan rodar los rodillos de friceidn, el uno a 20 revolu-
ciones por minuto y el otro a 25 revoluciones por minuto. La limina

15 obtenida, tefiida en un matiz amarillo y teniendo un espesor de 0,3 mm,
es recogida.

La tintura es excelentemente sbdlida a la luz y a la migra-

¢idn, asf como estable al calor.

EJEMPLO DE APLICACION B

20 Se moltura en un molino de bolas, por espacio de 48 horas,
una mezcla que consta de 7 partes del  colorante producido de acuer-
do con el Ejemplo 56, 4 partes de dinaftil-metano-disulfonato de so~

dio, 4 partes de cetil-sulfato de sodio y 5 partes de sulfato de so-
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dio anhidro, para obtener un polvo fino.

1 parte de la preparacidn tintbrea obtenida se suspende en
una pequefia cantidad de agua y la suspensidn resultante se afiade, pa-
sandola por un tamiz, a un bafio de 4.000 partes de agua que contiene

3 partes de lauril-sulfato de sodio. La relacidn del licor es de

© 1:40, En el bafio tintdreo se introducen, a 40° - 50°, 100 partes de

un género purificado de fibras de poliéster, y luego se afiade al ba~
fio una emulsién de 20 partes de benceno clorado en agua. Se calien-
ta lentamente el bafio a 100° y se tifie el género a 95° - 100° duran-
te 1 a 2 horas. E1 género tefiido en un matiz amarillo es lavado, en-
jabonado, lavado nuevamente y secado. La tintura obtenida es unifor-
me y posee notables solideces a la luz, al sobre-tefiido, al lavado,
al agua, al agua de mar, al sudor, a la sublimecidn, a los gases de

humo, a la termofijacidn, al planchado y al acabado permanent press.
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l\L;O TA o=
Descrita suficientenerite la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en la pric-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an?eriof-

mente indicadas, son suscentibles de modificaciones de

detalle en cuanto no alteren su orincipio fundamental;

también se hace constar que el invento corresponde a una
solicitud de patente, presentada en Suiza, bajo el nmimcro
14255/73, de fecha de 5 de octuﬁre de 1.973, acogiéndosc
por lo tanto a los beneficios qﬁe conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por 1lo que’ se solicita I'a-
tente de Invencidén por 20 affos en Bspafia, sobre: PROCEDI-

t
MIENTO PARA LA PRODUCCION DE CO&PUESTOS AZOICOS; carac-

terizéndose por lo siguiente: f
i

12,~ Procedimiento para la produccién
de compuestos azoicos, que corrésponden a la fbrmula I,

D N:"—N—-CH———CO-Rl I

A i
A N '
4/£\N4L\\ )
R
R,) o 3

en la que R, significa un grupo de férmula NI, , --NH-R4 6
~0=R de |

4’ en don R4
un radical cicloalquilo (05—08), un radical fenilo,

naftilo o heterociclico de carécter aromltico sin susti-

significa un radical alquilo (01-08),

tuir, o un radical fenilo, naftilo o heterocficlico de
caricter aromitico que pueden ser sustituidos por tres

sustituyentes como méximo; dichos sustituyentes se eligen
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a su vez entre un miximo de dos sustituyentes que j;ueden
ser cloro, bromo, alquilo (Cl—ca) o alcoxi (Cl-Ca), y un
méximo de un sustituyente que se elige entre trifluoro-
metilo, sulfoguanidina, nitro y ciano; o significa un gru-

po de fbérmula ~CO-NH-R5a o de férmula -SO_-NH-R_-, en

2 5
donde R_ significa un radical alquilo (Cl~08), cicloalquilc

(C5-Cg)? un radical fenilo o naftilo sin sustituir o un
radical fenilo o naftilo sustituidos por un maximo de tras
sustituyentes que, a su vez, se eligen entre un miximo de
dos &tomos de halbdgeno, radicales alquilo (Cl-Ca) y alcoxi
(Cl-cg), y/o un grupo trifluorometilo, nitro, ciano,
fenilaminocarbonilo o ~sulfonilo, RQ v R3, que pueden ser
iguales o diferentes, significan,.cada una indeyendiente-~
mente, un ftomo de hidrdgeno, uﬂ grupo hidroxilo, alcoxi
(Cl-CB), amino, cicloalquilamino (Cl-Cs), alquilamino
(Cl-CB), dialquilamino (Cl-CB),.fenilamino o naftilamino,
0 un grupo N-fenil-N-alquilamino (Cl'ca)' A significa un
éﬁpmb'dé nitrégeno o un grupo de férmula jEC-RG, en
donde R, significa un 4tomo de hidrbégeno o de haldgeno

o un radical alquilo (Cl-CB), n significa 1, y D significa
el radical del componente de diazo, o bien n significa 2,
y D significa el radical de un componente de tretazo,'que-
dando la molécula libre de grupos de &cido sulfénico;
caracterizado porque se copula una amina diazotada o tetra-

zotada de f£6rmula II,

D NH2 ' IT

n
en la que D y n se definen como anteriormente, con un

compuesto de férmula III,
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R,
N 9
/ ﬁ
Ry —C0 —CH,, , 111
A;qg
% .

en la que R,, R,, R, y A se definen como anteriormente,

ot
en una relacidén molar de 1:1 & 1:2.

22,~ Procedimiento para la produccidn
de compuestos azoicos; tal y como queda éustanéialmente
descrito e ilustrado en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 30 hojas escritas
a miquina por una sola cara.

Madrid,

saND0z, 2 . dUN. 1975

GOMEZ ACEBS Y MODEY
#  Finoedot L. Guela Fornbiades

/M/’ .
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