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La presente invencibén se refiere a un procedimiento
para preparar compuestos mono-azoicos.
La presente invencién proporcions, en particular,

compuestos de férmula I,

OR
NO N =N N(Czﬂs)z I

S0 -Rl i NHCO-R

en la que cada una de R R2 y R3’ que pueden ser iguales o di-

1’
ferentes, significa un radical metilo o etilo,

En los compuestos de férmula I, R, significa preferible~

mente un radical metilo; R.2 significa preferiblemsnte un radical

significa preferiblemente un radical metilo.

5 etilo; R3
Asi, un colorante preferido de £8rmula I es el compuesto

que corresponde a la f6rmula

N02 OCZB5

802 N =N N(CZHS)Z

1
502CH3 NIICOCL3

La presente invencidn proporciona asimismo un procedimien-
to para la produccidn de compuestos de f8rmula I, tsl como definida
10 mas arriba, caracterizado por el hecho de que

ge condensa un compuesto de formula II,

e r——— - —— — om———



NO; N=N N(C,lg), II

Hal NHCO~R3 .

en la que Rz y R3 son tales como definidas anteriormente, y
. Hal significa cloro o bromo,

con un compuesto de férmula III,
X~802~R1 . ITX

en la que Rl es tal como definida anteriormente, y
5 X significa un atomo de hidrdgeno o un metal
equivalente,

preferiblemente en una relacién molar de 1:1,

El procedimiento se efectfa preferi-

blemente en un disolvente aprStico, tal como dimetilformamida, di-
metilacetamida, dimetilsulféxido, dimetilsulfona, tris-dimetilamida

10 del &cido fosfbrico, piridina o quinolina, o bien en una mezela de
cualquiera de dichos dis-iventes con agua., La temperatura de la
reaccidn es convenientemente entre 0° y 200°C, preferiblemente entre

20° y 100°C. Adem3s, conviene efectuar la reaccifn en presencia de

una sal de cobre (I) o de un polvo de cobre met3lico. El final de
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1a reaccién puede determinarse por métodos stendard, tal como croma=
tografia sobre capa delgada. En los compuestos de formula III, X
eignifica preferiblemente un dtomo de sodio o de potasio o un equi-

valente de cinc.

Los compuestog de fGrmula I, tal como definida m3s arriba,
hallan aplicacién como colorantes.

La presente invencidn proporciona, ademfs, un procedimien~
to para la tintura por agotamiento, la tintura por fulardado o la
estampacidn sobre sustratos que cont;enen o que se componen de gus~—
tancias orgénicas sintéticas o semi~sint@ticas, hidr§fobas. Como
ejemplos de sustratos apropiados pueden darse los sustratos que cons-—
tan de 0 que comprenden poli&steres aromiticos, linealesy 2 1/2 ace-
tato de celuloga; triacetato de celulosa; y poliamidas sint@ticas.
Los sustratos pueden hallarse presentes en forma de. fibre suelta,
de hilado o de género.

Los compuestos de férmula I pueden convertirse en prepa-
raciones de tintura de acuerdo con métodos conocidos, por ejemplo,
por molturacidn en presencia de agentes de dispersidn y/o agentes
de relleno, con subsiguiente secado bajo vacfo o por pulverizacisu.
Las preparaciones pueden emplearse de manera convencional para la
tintura por fulardado, la tintura por aéotamiento o para la estam~
pacidn en baflo large o corto. Dichas preparaciones pueden emplearse,
por ejemplo, de manera anfloga a la descrita en la Patente francesa

No. 1.445.371.
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Las tinturas obtenidas poseen notables propiedades de so-

1idez, en particular solideces a la luz, a la termofijacidn, a la

. sublimacibn y al planchado. Las tinturas se caracterizan, adenmis,

por notables solideces al agua, al sgua de mar, al lavado, al sudor,
a los disolventes, & los lubricantes, & la asbrasidn, al sobretefiido,
al ozono, a los gases de humo y al cloro. Las tinturas obtenidas son
estables asimismo & los tratamientos permanent press, a los acaba-
dos soil release, a la reduccidn y reservan la lana y el algoddn.
Los Ejemplos siguientes tienen el objeto de ilustrar mis
detalladamente la presente invencidn. En dichos Ejemplos, todas las
partes y los porcentajes se entienden en peso y toéas las tempera-

turas se dan en grados centigrados.
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EJEMPLO 1

Se agaden, a 20° - 25°, 18 partes de una solucidn acuosa
(al 30%Z) de la sal sbdica del gcido metano-Sulf{nico y 0,2 parte
polvo de cobre metalico a una solucién de 26,2 partes de 2~bromo-
~4,6~dinitro-2'-acetilamino~4'~N,N~dictilamino~5"'~etoxy-1,1"-azo~

benceno en 300 partes de dimetilformamida.

Se lleva la mezcla a 60° - 65° y se la agita durante 6 horas; a con~
tinuacibn se enfrfa a 25° y se diluye la mezcla con 500 partes de

metanol. El colorante precipitado se separa por filtracién, se lava

“con metamol y se seca. El colorante obtenido tiffe fibras sintdticas

en matices azules verdoses con buenas propricdades de solidez.

EJEMPLO 2

Se afiaden, a 20° - 25°, 18 partes de una solucidn acuosa
(al 307) de la sal sddica del dcido metano-sulfinico y 5,2 partes
de cléturo de cobre (I) a una solucidn de 26 partes de 2-bromo—4,6=
dinitro-2'-acetilamino~4'-N,N-dietilamino-5"'-metoxi-1,1"~azobenceno
en 300 partes de dimetilformamida. Se 1leva 1a mezcla a 65° y se la
agita durante 1 hora, después de lo cual se la enfria a 25° y sec 1a
diluye con S00 partes de metanol. El colorante precipitado se sepa-
ra por filtracidn, se lava con metanol y se seca. El colorante obte-
nido tifie fibras sintéticas en matices azules verdosos con buenas

propiedades de solidez.



La siguiente Tabla muestra ulteriores colorantes de formu-

1la I que pueden producirse en analogfa con los procedimientos des=

critos en los Ejeniplos precedentes. Con todos estos colorantes se

consiguen sobre una materia de fibra de poliéster tinturas en mati-

ces azules verdosos.

TABLA
Ejemplos R1 Rz R3
.3 —CH3 -CZH5 --CZH5
do. "CH3 do.
6 dO. "CZHS do.
7 do. do. ~C}13
8 do. ~CH do.
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EJEMPLO DE APLICACION A

En un molino de bolas se molturan durante 48 horas 7 par=
tes del colorante producido seglin el Ejemplo 1 junto con 4 partes
de dinaftil-metano—disulfonato de sodio, 4 partes de cetilsulfato
de sodio y S partes de sulfato de sodio anhidro, hasta obtenerse
un polvo fino,

Se empasta 1 parte de la preparacidn de colorante asf ob~
tenida con una pequefia cantidad de agua y la suspensidn resultante
se afiade, pasﬁndoia por un tamiz, & un bafio de tintura que contiene
2 partes de lauril-gulfato g8dico en 4.000 partes de sgua. La re-
lacidon de bafio es de 1:40. A continuacidn se introducen en el hafio,
a 40° - 50°, 100 partes de un género.de poli@ster purificado, luego
se aﬁaden 20 partes de benceno elorado, emulsionado en agua, se ca=
lienta lentamente el bafio a 100° y se tifie a 95° = 100° durante 1 a
2 horas, El género, tefiido en un matiz azul verdoso, se lava, se en-
jabona, se lava nuevamente y se seca. La tintura obtenida es unifor-
me, de buena intensidad de color y posee notables propiedades de so-~

lidez.

.

EJEMPLO DE APLICACION B

Se molturan en un molino de bolas 30 partes del colorante
pr?ducido segiin el Ejemplo 1, 40 partes de dinaftil-metano~disulfo-
nato sodico, .40 parces de'cetil-sulfato sddico y SO partes de sulfa-
to sddico anhidro, hasta obtencrse un polve fino. En el bafio de tin-

tura que contiene 4 partes de la preparacidn de colorante arriba ob~-
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tenida en 1,000 partes de agua se introducen, a 40° - 50°%, 100 par-
tes de una materia de fibra de poligster purificado, luego se calien-
ta lentamente el bafio y se tifie a 130° dursnte 60 minutos aproxima-
damente y bajo presién.

A continuacién se aclara, se enjabona, se aclara nuevamen-
te y se seca, Se obtiene una tintura en un matiz azul verdoso que

posee las mismas propiedades de solidez que la tintura obtenida en

el Ejemplo A.

EJEMPLO DE APLICACION C

20 partes del colorante producido segin el Ejemplo 1, 55
partes de polvo obtenido a partir de “una solucidn de celulosa sul~
fltica y 800 partes de agua se molturan en un molino de bolas hasta
que las partfculas del colorante tengan un tamafio inferior a 1 y 0

La soluecidn coloidal obtenida se mezcla con 25 partes de
éter mono-butflico de dietileno-glicol y con 400 partes de carboxi-
metil-celulosa &l 6%. La pasta de estempacifn obtenidz es particu-
larmente apropiada para la estampacidn de cinta de estambre de poli~
£ster por el procedimiento . Vigoureux. La estampacidon se lleva a
cabo cc;n dos rodillos (extensidon 787), y luego se somete la materia
al vaporizado a 120° sin secado intermedio. Se obtienen estampados
en un matiz azul verdoso con buenas propicdades de solidez.

Descrita suficientemente la naturaleza del inverto
asi como la manera de realizarse en la préctica debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente descritas son
suscep¥ibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte~

ren su principio fundamental.



REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para preparar compuestos de monoa-

zoicos, de formula I,

@ N@ N(02H5)2
. 50, |

Pl NFCO~R

—_— o — p—

5 en la que cada una de Rl, R2 ¥y RB’ que pueden ser iguales o
diferentes, significa un radical metilo § etilo, caracterize

dos porque se condensa un compuesto de férmula II,

NHCO- R

en la que Ry ¥ R5 gon tales como definidas més arriba, ¥
10 Hal significa cloro o bromo, con un compuesto de férmula
III
X=-505-Ry
en la que Rl es tal como definida més arriba, y X significa
un &tomo de hidrdégeno o equivalente de un metal,
15 2.~ Procedimiento parsa preparsar compuestos monoazoi-
cos, tal y como queda sustancialmente descrito en la presen-

te Memoria.



-lo:

Esta Memoria consta de 10 hojas escritas a mf.juina

por una sola cara.

SANDOZ’ A.G.
S
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