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Ests invencidn se refiere a2 un nuevo grupo
ds compuestos disezoicos gue son Ntiles como tintes pa- -
ra fibras textiles y tejidos de polizmida,

s 4 .
Los compuestos de esta invencion tienen lsa

estructura:
5 %é >.. K=K~ ~R=l=<Z N -uH—( g 5;
—SO

[

(UL ! _

SO3E 7 V;;f

. -3 - 3 -3 - A . . ’

en la querR ez Cl, Lh3, 02H5 va3 0 .002H5, R1 e?i-
-4, =C1, ~Cliy, ~0,Hg, -OCH, 5 ~0C,25; Ry es -H 1 -cga;;
y ¥ es -H, =Na, -, ~Li, 6 =KH,. L

4 _
Los compuestos de esta invencion son tintes’

gcidos solubles en agua que éan tonslidsdes gzul mariuo
él nylon y otras fibras de polismidss, exhibénAsoliibé;‘

. .
setisfactoris s la luz y al lavado, y tifien las fibfas.;
de nylon én un amplio intervalo de pll. Dichos compuaéé'f
tos son capeces de toilir eficientemente el nyion a pi
neutro y alcalino, Son ﬁtiles,tamﬁién como tintes para
poliomldas natursleas tasles como sedz y lana,

Derido a su copecidad de tineidn en medio neu-

tro, los compuestos de ests invencidn pueden utilizarse
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en mezcla'con tintes directos para celulose, y tejidos

mixtosyfabricados 8 partir de fibres de poliamidas y de

celulosa pueden tefiirse mediesnte un hefio dnico.

Los compuestos de ezta invencion se fabrican

~ por diazotacidn de une amina aromética rrimaria tal

_como 9, I, 6 p-cloroenilina, o, I, 0 p-toluidine; o, m

o p-anisidina; o, m, ¢ p-fenetidina; o, m, & p-etilani-

line; 2-cloro-4-aminotoluenc; 4~cloro-2-aminotolueno,

Sfclora-zéaminotolueno; 2y5~dicloroanilina, 3,4-diclo-

roaniline, 2,3-diclorosuiling, 2,4-diclorosailina;

'2,6~dicloro;ni11nm, 3,5~diclorosniling, 2,4-xilidina. .

3-cloro-2—metoxianilina, 2~cloro-S-metoxianiling, 2-cio-

ro-5~stoxisnilina; copulseidn de ls sel de diazonio con

~dcido 1-aminongftaleh~6~sulf6nico (1,6~ de Cleve), éci?
' do 1~aminoneftalen~7-sulfdnico (1,7- de Cleve) o wns .

‘mezcla de los #cidos 1,6~ y 1;7- de Cleve (en especial

el &cido m;xtorfécilménte esequitle gue se compone @e.;
aproximadsmente 54% del deido 1,6~ de Cleve y aproximas-
damente 467 del &cido 1,7- de Cleve); nueva diazotacién
del producto de ls reeceidn y copulacidn de la ssal de
diugonio resultante con N-fenil-leri éeido & con un
x~tolil-pefi geido~=usuzlmente p=li=tolil=peri acido--;
recuperscidn del tinte & pertir de la mezela de remccidn
h conversidn orcional del mismo en otra forms de sal de-

seada por ecidificacidn y/o neutralizecidn epropiadss.

-3 -
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Los compuestos de esta invencidn se forman
usuelmente como sales de sodio de log Adcidos sulfdni-
cos y rueden utilizarse como tales o tien se pueden
convertir en los scidos litres por tratamiento con -
un 2cido inorganico; los écidos libres se pueden con-~
vertir luego en cualquiera de diversas gales tales co~
no, -£, ~ka, ~ILi, ¢ -NE, por neutralizzeidén con un hi-
droxido o carbonato adecuado, o.con amoniaco,

Los compuestos de esta invencion tienen como
finalidad reenplazor tintes tales como el Azul Acido
C.I, 113, ‘Azul heido C.I. 114, y Azul beido C.I. 120, -

todos y cads uno de los cuslas requieren el uso de )
l—naftllamina como un conpuesto 1ntermedio 0 como pre—nv
cursor del oompuesto intermedio., sl reemplazamlento ’
es importente debido a yue se hz declarszdo por las au7;
toridades Pedersles que la l-naftileming es una suatéh—
ciz peligrosa con potencisl csrcindgeno, Los compuestoé
de esta invencidn ce preperen a psrtir de los a01dou l
1,6~ de Cleve, 1,7~ de Cleve, o & partir de los écidééf
1,6~ y 1,7~ de Cleve mezolados; ezto es; de los comﬁg&é
tos de nsftilo gque se puedeﬁ rreparsr a partir del naf-
tuleno sin utilizseidn o produccidn de l~naftilamine,
Tintes més o wmenos audlogos (r.ej., Azul Aci-
do 116 C.I., 6 Azul Acido 118 C.I,, preperados a partir

de anilins er lugsr de las anilines sustituldas especi~
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ficadas; son inferiores & los comruestos de esta inven-
cion desde el punto de viste de 1le susceptirilided de
tincidn en medio néutro. Dichos tintes no se rueden
' utilizar eficientemente o econdmicamente rara prodiueir
5 tonalidades szul oscurc g no ser que el plH del hafio
de tinecidn se encuentre en ol lado Zcido --esto es,
por debajo de sproximedsmente 6 durente uns porcion
sustasncial del ciclo de tineidn. Ademés de ello, los
derivsdos de cloro-, dicloro— y cloroaleohilo~ de esta
10 . invencidn tienen uns tonslided mds verde que los com-
| 'puestos prepaéadoa 8 partir de eniline ¥y por consi~
guiente; dichoe derivedos proporcionan é los tintore—.:
rog otro tinte azul edicional de ratiz propio con tO“.
nelided diferente, lo que simplificeré y faciliterd 1a
15 ' coincidencia de colores de un modo econdmico y sin afeg
ter desfevorshlemente a otrse propiedsdes de la tineidn.
Asf, dichos tihtes permitirén la coincidencia de maticés
sin necesidad de encontrar un tinte de matiz amarilld--:
compatihle, que se fije y se agote a una velocidad précf
20 : ticamente iguel jue el azul procedente de cualquier bel
de talo dado y a cualguier terperatura dada;rLa compa~
tibilidad exige temtién que el tinte de matizedo no
afecte desfavorsblenente @ les propiedsdes globales
de le tincidu ~-eu particular ls golidez a la luz y gl

25 lavaio., Como 1la sdicidn de un tinte de matizedo en

227,75 | | -5
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de tintes represeatativos de ests invencidn, la utili-’”

cuzlquier cantidad (sdemés de cembier ls tonalided) ejer

cera inverisblemente algune influencia sobre otras pro-

piedsdes de 1lu tincidnu, y dado que 1a influencis se
acentusréd 8 medide que sumente la cantided de tinte de
matizedo, constituye una clsrc venteja pars el tintore-
ro el disponer del msyor uumero posikle de matices pu-
ros inderendientes y diferentes en su almacén; esto

reduciré la cantided de winte de matizado que hebra

" de ahiadirse con objeto de igualar los matices especifi~

cados por sus clientes y, en algunos casos, eliminara
por completo la necesidad de sfiadir cualquier tinte de’™”

matizeado,

El ejemplo que sigue ilustrz la preparscidn :-.

»a

-2

zacion de los tintes en lz tincion de poliamidas y las. .
nueves tinturss ssi producidss. En este ejemplo, las

rertes y los porcentajes se exrresan en peso y las tem--

«a?

, ..
peraturas se exrressn en gredos centlgrados, a no ser

que se indique otra coss,

Vw4

Yy

EJEMEFLO 1

Se disolvid orto-cloroeniline (12,8 partes)
en 25 partes de agua y 28 rartes de édcido clorhidrico

al 320, se sfadid hielo s 02 y aze llevd a csho la dis-

- zotacidn por sdicion de 25 partes de solucidn de nitri-
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to de sodio 2 02, Después de sgitsr durente 10 minutos,

se elimind un ligero exceso de écido nitroso por adicidn

de solucidn de acido sulfamico.

Se sfindié greduslmente le solucidn de ssl de
diszonio en 15 minutos s 22,5 partes de adcido 1,6- de
Cleve (1la cusal se habia disuelto en 150 partes de sgua
8 502 y & un pH.de 8,5 y se habla enfrisdo @ 59.éoﬁ hie-
10), E1 pH de 1s mezcla se elevd luegoe a 4,0 por adi-
0ién de 7 pertez de kicarhonato de sodio durante 5 mi-
nutos., Después de agiter durantedB horas, se elevd el
pH a 12 y se aislé el compuezto monoazoico intermedio
por sdicidn de 55 (en volumen) de cloruro de sodio, y °-
filtrecidn, | | C
Le torts de filtraeidn se empastd en 200 par-
tes de égua a 20¢ y se traca con 7,5 partes de NaN02 ern.
golucidn scuoss., Se sladieron a la suspernsidn scuosa 7”
30 pertes de doido clorhfdrice el 325 y hielo hesta 102,

Se agité la rezcls de dieszotecidén durante cuatro horag . -

a ung terperaturs comprendida entre 10 y 15%. Se elimi-.
né luego el. exceso de éeido nitroso por edicibn de doie’
do sulfémico, | B
Se siiadid a le suspensidn scuoss de sal de
diazonio, dursnte 15 minutos, una mezcls de 30,3 partes
de N-fenil peri édeido en 50 partes & sgua, 4 partes de

hidréxido de sodio, 10 purtes de bicartonato de sodio,

- -
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y hielo, @ unz temreraturs de 10¢., La mezela de copula-
cidn se agito & pH 4 durante una hors; después de ello
se elevo el LH a 11,5 con solucidn de hidrdxido de so-
dio. Se czlentd la mezcle 2 602, se f£iltrd, y el rreci-
pitado se secéd a 90°.

Bl producto es un séiido de color oscuro ﬁue
tifie el nylon y otras firrss de poliemida en baﬁés acuo-
sos alcelinos, nentros o écidos en tonalidades de szul -
oscura gque exhiben una solidez satisfactoria g1 lavsdo

¥y & la luz, y que tlene la estructura:

< >-n-r\~ N S N /—'>
\ / "‘vo I\a

\ /’

So3ha

En el ejemplo que antecede, la sus titucidn-de-

v .

" la o-cloroanilina por m-clorosnilina, p-cloroenilina, @ ”

o~enisidins, m-snisidine, p-anisidina, o-toluidina, m--.-
-toluidine, p~toluidina, o-fenetiding, m-fenetidina,  '”
p-fenetidina, & 2-cloro-4-sminotolueno, 4=cloro-2-ami-
notolueno, 6-¢loro-2-aminotoluenc; 2,5-diclorognilina,
3,4=dicloroaniline, 2,3—dicldroénilins, 2,4=dicloroani~
lina, 2,6-dicloroanilina,A3,5-diéloroanilina, 2,4—xi11—»

dina, 3-cloro=-2-metoxisnilina, 2-¢loro=5-metoxianilina,
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2-cloro-5-etoxienilina; o del &cido 1,6~ de Cleve por
el écido 1,7- de Cleve, o una mezcla del Acido 1,6~

de Cleve con ¢l &cido 1,7- de Cleve, da tintes que tie-
nen propiedsdes similares a las de los tintes del Ejem—
'plo 1, pero gue exhiben variszciones relativeamente pe-
quefias en tonslidad, exhibiendo los compuestos clorados
tonalidades azul murino-verdoso, en tanto que iés com=
puestos sustituidos con slcohilo y alcoxi exhiben tona-

lidades azul merino ligeramente»més rojas gobre el ny-

“lon.

- La presente golicitud gue corresponde a la -
presentada en los Sstedos Unidos de América el 10 de
Julio de 1.974, con el numero 486,815, se écoge a los
teneficlos del srticulo 51 del vigente Estatuto sobre

Iropiedad Industriel,

AZIVINDICACIORES

Los puntos de invencidn propia y nueve que
se presentan paru que gesn objeto de este solicitud de
Patente de Iavencidn en Espaiia, por VEINDIE afios, son

los que se recogen en les reivindicuciones siguientes:



1¢.,~ Un método de preparsr nuevos compuestos

disszo que tienen la estructura:

10 7 e
ﬁ1 es

3g —CZHS, -00H3 0 —OCZHB; Hé es -H o -Ch3gw

Yy ¥ es ~H, ~Na, -K, -Li ) -RH4, gue comprende: digzo- .

en la que R ey =01, -CH;, -C,H;, ~OCH, 0 ~0C,H
-H) —Cl, —CH

.~ o

tar uns smino eromética primaris estructurade rara pro-

Forcionsr lzs sustitueiones i y K, deseadas; copulear la

1 )
15 sal de diszonio con &cido 1,86~ de Cleve, &cido 1,7~ de
. Cleve 6 una mezels de éeidos 1,6- y 1,7- de Cleve; dia;{
zotar de nuevo el rroducto de ls reaccibn; copuler la ..
ssl de diazonio resultente con h=fenil-peri écido 6 t
con un hL-tolil-peri dcido; recupersr el compuesto a pé}i
20 tir de 1s megs de resceion én forwa d4e un sulfonato aeif
sodio, litio o potmsio dependiendo de gque se utilicen
hases de sodio, 1litio o potasio psera controlsr el pH
de lz mesa de reaccidn en las reacciones que anteceden,
¥y convertir opclonalmente el sulfoneto récuperado en el.

25 aeido libre porsscidificzeidn con un écido mineral, y

22»7-75 - 10"'
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ademés recupersr opcionslmente el écido libre o conver-
tirlo én la szl de azonio por neutrslizacidon con amo-
nisco o con uas bese de smonio sdecusda.
22,~ E1 método de scuerdo con la reivindica-
cidn 18, en el que le amins sromatica primeria contiene
al menos un zrupo ¢lovo como éustituyente.‘ .
' 32,- El método de acuerdo con la reivindicacidn

28, en el que la seeﬁﬁda sal de diszonio se copuls con
N-fenil-peri &cido, - ,

48,- E1 método de acuerdo con cuelquiera de

les reivindiceciones 1% a 3%, en el que la amina aromé-
tics prrimeria es o, m, O p~cloroanilina.

58,- E1 método de acuerdo con cualquiera de

les reivindiceciones 12 a 32, ex el que la amina prime-.
ris es wn clorosminotolueno. ‘

69.- =1 método de scuerdo con cualquiera de
las reivindiceciones 12 & 39, en el que le aminae prima-
ri& es una diclorouanilinag, .

' 7e.- E1 método de scuerdo con lzs reivindica~
ciones 18 a 68, en el gue la primers sel de diazonio- “f
formsda se coruls con scido 1,6~ de Cleve.

88.- Bl método de acuerdo con cualquiers de
les reivindidecionea 16 a 68, en el gque le rrimers sal
de diazonio formeds se copule con deido 1,7- de Cleve.

' 9¢,~ E1 método de acuerdo con cualyulers de

- 11 -
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las reivindicsciones 1¢ a 6%, en el gue la primere sal
de diszonio formcda se copula con los &acidos 1,6~ y
1,7- de Cleve mezclados.

108.- E1 método de acuerdo con cuslguiera de
les reivindicuciones 12 a 38, en el que se emplean bases
de sodio psrs countrolar el>pH de les reccciones, y el
compuesto se recupera eu forma de la sal de sodio,

11%.~ Un método de preparsr nuevos compuestos
disazo.

Tal y como se ha descrito en la llemorie que
antecede y para los fines que se han especificado. )

Esta Memoria consta de doce hojes escritas: ..

LA

& méguing por uns cola cars.
Hadrid,

Aq *0R g7

P.A. 7 el

- 12 -
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