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- Enunciado: yy pROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COMPUES-
T0S DISAZO QUE CONTIENEN GRUPOS ACIDO SULFONI-
cos.

La presente invencidn se refiere a compuestos disazoicos.

La invencidn proporciona compuestos de formula I,



N = N Ry by B N I
[oogis o SO OC i

R
) 1 11 (so M) 7 q
(S°3M%1(503M)m—1 3'p

1Y Ry

en la que R significan, independientemente la una de la
otra, hidrdgeno, metilo, metoxi, cloro, -NHCOCH3
o -NHCONHz,
R2 v R12 significan, independientemente la una de 1a otra,

hidrdgeno, metilo o metoxi,
R significa hidrSgeno, alquilo Cl—C4, hidroxi-

alquilo-C,~C, o hidroxi~(alecoxi 02—03)—a1quilo
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R4 significa alquilo Cl—C4, hidroxialquilo CZ—C3
o hidroxi~(alcoxi CZ"CB)—alqullo C2—C3,
las M significan, independientemente la wna de la otra,
. - & 3 . . @ @ ' '
hidrbgeno, litio, sodio, potasio, NH4, NH2R3R4

° (%Hl R_R.R
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en donde R§ y Rﬁ tienen, independientemente la una de la otra,

el significado de R3 y R,, respectivamente, arri-

4

ba indicados,

R, significa hidrGgeno, alquilo Cl-C4 o hidroxi-

alquilo 02~C3,



RG’ R7 Y Rg significan, independientemente la una

de la otra, alquilo C1~C4 o hidroxialquilo CZ—C3, y
m, n, pyq significan, indépendientemente la una

de la otra, 1 o 2,

Los grupos alquiloe Cl--C4 en los compuestos de férmula I
son, de preferencia, metilo o etilo, en particular metilo,

Cualquier sustituyente hidroxi o hidroxialcoxi en cualquier
radical o mitad alquilo 02—03 se halla en la posicidn 2 o 3 del mismo.
Los radicaies hidroxialquilo preferidos son el 2= y el 3-hidroxi-
propilo, asi como el 2-hidroxietilo, en particular el 2-hidroxietilo.

.

El radical hidroxialcoxialquilo preferido es el 2~(2'-hidroxietoxi)-

etilo.

Las M preferidas son el sodio, el litio, el amonio y el

dietanolamonio.

Los significados preferidos de Rl y de R11 son hidrdgeno

y metilo, en particular hidrdgeno. Los significados preferidos de

R son hidrSgeno y metoxi, en particular hidrdgeno.

y de R

2 12

Se prefiere que por lo menos una de R3 y de R4 sea hidroxi-
alquilo o hidroxialcoxialquilo, siendo los significados preferidos
de R3 hidrdgeno, metilo o 2-hidroxietilo, y los de R, 2-hidroxietilo,
2- o 3-hidroxipropile o 2~(2'-hidroxietoxi)-etilo. Se prefiere asi-
mismo que R, ¥ R4 sean idénticas., Asi, en los compuestos mis prefe-

3

ridos, Ry y R, signifiecan, cada una, 2-hidroxietilo.

R6’ R, y Ry som, de preferencia, iguales.

En los casos en los que cualquiera de los radicales naftilo



lleva un solo grupo sulfo, &ste se halla preferiblemente en la posi~
cidn 6 del mismo.

En los casos en los que cualquiera de los radicales naftilo
lleva dos grupos sulfo, &stos pueden hallarse, por ejemplo, en las
posiciones 1,5; 1,6; 1,7; 3,6; 3,7; 3,8; 4,7; 4,8; 5,7 0 6,8; las
posiciones preferidas son 4,8; 5,7 y 6,8, en particular las posicio-
nes 4,8 y 6,8,

En los casos en los que cualquiera de los radicales naftilo
lleva tres grupos sulfo, &stos pueden hallarse, por ejemplo, en las
posiciones 3,6,8 o 4,6,8.

Los compuestos de férmula I preferidos llevan cuatro grupos
sulfo en total,

En los compuestos de formula I, los dos grupes naftilazo-
fenilamino son, de preferemncia, idénticos, es decir,Rl y Rll’ Rz y
RlZ’ y el niimero y las posiciones del(los) grupo(s) en cada nficleo

naftilo son preferiblemente iguales.

.

Como clase preferida de los compuestos de férmula I pueden

darse los compuestos de férmula I°,
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en laque M

es tal como definida més arriba,

significa hidrSgeno o metilo, preferiblemente
hidrdgeno,

significa hidrbgeno o metoxi, preferiblemente
hidrdgeno,

significa hidrBgeno, metilo o 2-hidroxietilo,
significa 2-hidroxietilo, 2- o 3-hidroxipropilo
0 2-(2*~hidroxietoxi)-etilo, preferentemente
2-hidroxietilo,

es 1 o 2, y los grupos sulfo ocupan las
posiciones 4,8; 5,7 o 6,8, de preferencia las

posiciones 4,8 o 6,8.

La invencidn proporciona asimismo un procedimiento para

la produccidn de compuestos de férmula I, caracterizado porque se

hace reacclonar, en cualquier secuencia deseada, un halogenuro de

cianurilo con un compuesto aminoazoico de formula II,

(S0,M)  (S0,M) _; 1

II

R

un compuesto aminoazoico de férmula III,
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¥y con una aming }11\11{31{4 Iv.
La relacidn molar preferida entre halogenuro de cianurilo:

compuesto IL:compuesto III:amina HNR es de 1:1:1:;?1.

F4
El procedimiento arriba indicado puede llevarse a cabo
de manera habitual. El preferido halogenuro cianfirico es el cloruro
y el bromuro, en particular el cloruro. La primera reaccidn entre
el halogenuro de cianurilo y un compuesto II, ;II o IV se realiza
convenientemente a una temperatura compgendida entre 0° y 20°C, pre-
feriblemente a 20°C y, de preferemcia, a un pH entre 3 y 6. La se-
gunda reaccidn (sustitucidn del segundo haldgeno en el halogenuro
de cianurilo) se efectfia ventajosamente a una temperatura entre 20°
y 70°C, de preferencia entre 60° y 70°C, convenientemente a un pH
de 5 a 7. La tercera reaccidn se realiza ventajosamente a una tem—
peratura entre 70° y 105°C, preferentemente entre 95° y 100°C, y a
un pH entre 5,5 y 7,5.
De acuerdo con un esquema preferido de reaccidm, la amina

IV se hace reaccionar, finalmente, con un compuesto V,
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en &l que Hal significa un &tomo de haldgeno, preferentemente
cloro o bromo, v de mayor preferencia cloro,

particularmente cuando los compuestos II y III son idénticos, es
decir, el compuesto V es simétrico. Cuando el compuesto V es simé-
trico, €ste se produce ventajosamente mediante reaccifn simult@nea
del halogenuro de cianurilo con 2 moles del compuesto II o III, con-
venientemente en las condiciones descritas mads arriba para la susti-
tucidn del segundo haldgeno del halogenuro de cianurilo.

Los compuestos de las férmulas II, III y IV o son conoci-
dos o pueden obtenerse de manera convencional a partir de materias
de partida disponibles.

Los compuestos de férmula I resultantes pueden aislarse'y
purificarse de manera convencional. .

Como puede apreciarse, al obtenerse el compuesto de formu-
1a I en la forma de dcido libre, &ste puede convertirse en la forma
de sal, y vice versa, segln se deseara, lo mismo que puede cfectuar-

se la interconversidn de una forma de sal en otra.



Los compuestos de f&rmula I,en los que por le memos uno o,
de preferencia, todos los grupos sulfo se hallan bajo la forma de
una sal que tiene el radical G%HZRéRZ, pueden prepararse ventajosa~
mente mediante reaccidn de una amina IV 2propiada con el compuesto
de férmula V en forma de Acido libre, utilizindose la amina IV en
una cantidad suficiente para efectuar simultfneamente la sustitucidn
del Atomo de haldgeno en el compuesto V y la neutralizacifn del gru—
po(s) sulfo libre(s) contenido(s) en &l. Este procedimiento es par-
ticularmente recomendado para los casos en los que la amina IV es
una alcanolamina o hidroxialcoxialquilamina, puesto que tal procedi-
miento hace posible la produccidn directa de preparaciones 1iquidas
acuosas de los compuestos de formula I; al utilizar la alcanolamina
o hidroxialcoxialquilamina en exceso, tal exceso estd presente en la
preparacidn liquida final y sirve como agente de solubilizacidn para
el compuesto de foérmula I,

Los compuestos de férmula I son colorante anidnicos apro-
piados para la tintura sobre sustratos tefiibles con colorantes anid-
nicos, por ejemplo sustratos celuldsicos, tales como el algodén vy,
en particular, el papel, asi como el cuero,

Los compuestos de férmula I poseen buena solubilidad en
agua, in'clusiveenagua fria, especialmente cuando est@n presentes en
la forma de sal. Por consiguiente, son eminentemente apropiados para
la aplicacifn en preparaciones de tintura liquidas, acuosas, lo que
es de inter@s particular en la industria de coloracidn de papel.

Las citadas preparaciones de tintura liquidas, que pueden prepararse



de manera habitual, contienen los’ aditivos convencionales, tales como
agentes de solubilizacibn y de estabilizacifn, por ejemplo alcanol-
aminas, diglicolaminas y amidas, tales como formamida, dimetilfor-
mamida, y urea. Las citadas preparaciones de tintura liquidas tienen
preferentemente, como es normal, un contenido minimo en sal. Por con-
siguiente, cuando se producen tales preparaciones partiendo de una
torta de prensado, 8sta tendria, de preferencia, un contenido en sal
1o minimo posible, es decir, se utilizara Ginicamente la cantidad
minima de sal necesaria para la salificacidn de los compuestos.
Una preparacidn de tintura 1iquida particularmente apro~
piada tiene, por ejemplo, la composicidn siguiente:
100 partes en peso de compuesto de férmula I o de una mezcla
del mismo,
1 a 100, de preferencia 1 a 10, partes en peso de sal,
100 a 800 partes en peso de agua,
0 a 500 partes en peso de un agente de solubilizacidn (alcanol-
amina, hidroxialcoxialquilamina, por ejemplo de f6rmula IV,
amida, por ejemplo formamida o dimetilformamida), y
urea en una cantidad de un 0 a un 307 en peso calculado sobre
el agua contenida en la preparacidn,
Las preparaciones liquidas acuosas pueden estar presentes
en la forma de suspensiones o, de preferencia, en la forma de autén-
ticas soluciones. Tales soluciones pueden obtenerse bien utilizando
los ingredientes en una cantidad tal que proporciomen una auténtica
solucidn, bien mediante filtracidn de una.solucidn que contiene un

s6lido,
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Los compuestos de f8rmula I son iddneos asimismo para ser
incorporados a las preparaciones de tintura sdlidas, preferentemente
para preparaciones en forma de granulado en el que las particulas
tienen un tamafio medio superior a 20/u. Aqui también, conviene man-
tener el contenido en sal lo mis bajo posible.

Una preparacidn de tintura s8lida particularmente apropia-
da contiene lo siguiente:

100 partes en peso del compuesto de formula I o una mezcla del
compuesto de formula I,

1 a 100, de preferencia 1 a 10, partes en peso de sal,

0 a 800 partes en peso de un agente de regulacidn, por ejemplo
almidén, productos de degradacidn de almiddn, dextrina,
urea, sosa, azlicar, etc.,

0 a 107 en peso de humedad residual.

Las ‘citadas preparaciones de granulado se preparan venta-
josamente mediante homogenizacifn del cplorante en forma de una tor-
ta de prensado (es decir, que contiene sal) junto con un agente de
regulacidn, en agua, y subsiguiente secado por atomizador.

Las preparaciones de tintura sdlidas y liquidas descritas
mis arriba presentan buena estabilidad al almacenaje.

Aplicados sobre papel, los compuestos de fGérmula I propor-
cionan coloraciones en matices amarillos a amarillos rojizos con bue-
nas solideces al agua y a la leche, y con muy buenas solideces a los
zumos de fruta, a las aguas minerales dulcificadas y al alcohol,.

Los papeles coloreados pueden blanquearse, bien por blanqueo oxida-
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tivo, bien por reduccifn, lo que es de gran ventaja en el papel de
reciclo. Las coloraciones tiemen un matiz brillante y presentan
excelentes solideces a la luz. Después de una prolongada exposi~
¢idn a la luz, la descoloracidn es tomo en tomno., Las coloraciones
no producen efecto de jaspeado y son, en gran medida, insensibles
al pH. Para la coloracidn de papel, los nuevos colorantes pueden
afiadirse directamente a la pasta bien en forma de polvo seco o de
granulado, sin disolucidn previa, sin que por ello se produzca una
disminucién del brillo ni del rendimiento.

El papel puede colorearse, desde luego, en la masa o
despubs de la formacidn en hojas.

Los Ejemplos siguientes tienen el objeto de ilustrar

la invencidn; en ellos se indican todas las temperaturas en grados

centigrados.
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EJEMPLO 1

Se disuelven, en 300 partes de agua, 81,4 partes del colo-
rante aminoazoico, produéido mediante copulacidn débilmente acida
de Fcido 2-aminonaftaleno~5,7-disulfénico diazotado con dcido anilina-
& ~metanosulfénico y subsiguiente disociacidn del resto de dcido
& ~metanosulfdnico en solucidn alcalina. A la solucidn obtenida se
afiaden en pequefias porcicnes, a 20°, 18,5 partes de cloruro de cianu~
rilo, manteniendo el pH a 6 ~ 6,5 mediante la adicidn de carbonato
de sodio., Tan pronto que la reaccidn esté précticamente terminada,
se aumenta lentamente la temperatura a 60° - 70°, con lo cual comien—
za la segunda condensacibn, es decir, la sustitucidn del segundo
dtomo de cloro en el cloruro de cianurilo. Se sigue manteniendo el
pH a 6 - 6,5. Al cabo de 2 horas aproximadamente, la reaccidn estid
pricticamente terminada, Se ajusta el pH a2 7 y se afiaden 20 partes
de dietanolamina. Seguidamente se calienta a 95° - 100° y se deja
hervir durante 3 horas a la citada températura. Luego se enfria a
809, se afiaden 207 en volumen de cloruro de sodio y se deja enfriar
con agitacidn. E1l colorante precipitado se filtra bajo vacio.

En estado frio, el colorante se caracteriza por una solu-
bilidad en agua fria extremadamente alta. El colorante corresponde

a la formula

_ HOCH CH. OH

2772 ,
SO Na

5 O N_N\@\ H)*OH\N/@/

S0 Na SO Na

2CH CH
\/

]ﬂaO S
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El colorante, que posee una sustantividad particularmente
elevada, tife papel y otras materias de fibras celuldsicas en mati-

ces amarilles.

EJEMPLO 2

Trabajando segin el procedimiento indicado en el Ejemplo 1,
perc utilizando dcido 2-aminonaftaleno-4,8~disulfdnico en lugar del
componente‘diazoico alli empleado, se obtiene un colorante que pro-
porciona sobre papel u otras materias celuldsicas tinturas en matiz

amarillo con propiedades tintdreas idénticas a las del colorante que

figura en el Ejemplo 1.

EJEMPLO 3a7

Se preparan colorantes de acuerdo con los Ejemplos 1 y 2,
pero en lugar de las 20 partes de dietanolamina alli empleadas, se
utilizan

12 partes de mono-etanolamina, o
15 p;rtes de N-metil-etanolamina, o
20 partes de dietilenoglicolamina, o
15 partes de 2-hidroxipropilamina, o
15 partes de 3-hidroxipropilamina.
Los colorantes obtenidos poseen esencizlmente propiedades tintGreas

similares a las de los compuestos que figuran en el Ejemplo 1 y 2,
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Fn la Tabla siguiente se dan ulteriores colorantes amino-
azoicos utilizables, indicados segiin sus componentes de partida
(amina diazotable y componente de copulacién), Dichos componentes
de partida pueden utilizarse en los Ejemplos 1 y 2, respectivamente,
en lﬁgar del colorante aminocazoico, asi como en los Ejemplos de 3 a
7. Estos colorantes proporcionan sobre papel coloraciones en matiz

amarillo a amarillo rojizo.




Ejemplo| Amina diazotable Componente de copulacidn
No.
8 Acido 2~aminonaftaleno-5,7- l-amino-2-metoxibenceno
disulfénico
9 do. 1-amino-3-metilbenceno
10 do. 1~amino-2~metoxi=5-metil-
benceno
11 do, 1~amino-2,5~dimetilbenceno
12 do. 1-amino-3~clorobenceno
13 do. 3~aminoacetilanilida
14 do. 3-aminofenilurea
15 do. 1~amino=2,5-dimetoxi-
benceno
16 dcido 2~aminonaftaleno—6,8~ anilina
disul foni.co
17 do. 1~-amino-2-metoxibenceno
18 do. I1-amino=-3-metilbenceno
19 do. l~amino-2-metoxi-5-metil~
benceno
20 do. 1-amino-2,5~dimetilbenceno
21 do. 1~amino~3-clorobenceno
22 do. 3~aminoacetilanilida
23 do. 3-aminofenilurea
24 do, 1-amino=2,5~dimetoxibenceno
25 deido 2-aminonaftaleno-4,8« 1-amino~2-metoxibenceno
disulfénico
26 do. 1~-amino-3-metilbenceno
27 do. i~amino—2-me toxi-5-metil-

benceno
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Ejemplo] Amina diazotable Componente de copulacidn
No.
28 dcido 2-aminonaftaleno-4, 8- 1-amino~-2,5-dimetilbenceno
disulfénico

29 do, 1-amino-3~clorobenceno

30 do. 3-aminoacetilanilida

31 do. 3-aminofenilurea

32 do. 1-amino~2,5-dimetoxibenceno

33 8cido 2-aminonaftaleno—3,6,8~ anilina

trisulfénico

34 do. 1~-amino~2-metoxibenceno

35 do, 1-amino~3~metilbenceno

36 do. 1~amino=2-metoxi-5~metil-
benceno

37 do. 1-amino~2,5-dimetilbencenc

38 do, 1~amino~-3-clorobenceno

39 do. ) 3-aminoacetilanilida

40 do, 3-aminofenilurea

41 do, l~amino-2,5~dimetoxibenceno

42 acido 2-aminonaftaleno—4,6,8~| anilina

trisulfdnico

43 do. l-amino-2-metoxibenceno

44 do. l-amino=~3-metilbenceno

45 do. l-amino~-2-metoxi-5-metil-
benceno

46 do. 1l~amino-2,5~dimetilbenceno

47 do. 1-amino-3~clorobenceno

48 do. 3-aminoacetilanilida
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Ej;g?lo Amina diazotable Componente de copulacidn
49 dcido 2-aminonaftaleno—4,6,8~ 3-aminofenilurea
trisulfdnico
50 do. 1-amino-2,5-dimetoxibenceno
51 dcido 2-aminonaftaleno—6— anilina
sulfénico
52 do. 1-amino~2-me toxibenceno
53 do. 1-amino-3-metilbenceno
54 do. 1-amino-2-metoxi-5~metil~
! benceno
55 do. 1-amino~2,5~dimetilbenceno
56 do, l-amino-3-clorobenceno
57 do. 3-aminoacetilanilida
58 do. 3~aminofenilurea
59 do. l-amino=-2,5-dime toxibenceno

De acuerdo con

los Ejemplos antes indicados, se bbtienen,

segiin los colorantes aminoazoicos utilizados, colorantes sim@tricos.

Se pueden preparar, sin embargo, tambi&n colorantes asimé-

tricos. Como ejemplo puede darse un colorante preparado de acuerdo

con las indicaciones dadas en el Ejemplo 1 mediante condensacifn

sucesiva de cloruro de cianurilo, primeramente con acido 2-amino-

naftaleno~-6-sulfénic¢o — anilina y luego con dcido 2~aminonaftaleno-

3,6,8-trisulfdnico — anilina y subsiguiente reaccidn con dietanol-

amina.
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EJEMPLO 60

87,4 partes de un colorante aminoazoico, producido mediante
diazoacidn de dcido 2-aminonaftaleno—4,8-disulfdnico y copulacidn
con l-amino-2-metoxibenceno, se introducen, a una temperatura de 20°
y con agitacidn, en 500 partes de agua'y luego se les- afladen, en pox-
ciones, 18,5 partes de clorurc de cianurilo. Se ajusta el pH a 6 ~ 6,5
mediante la adicidn de carbonato de sodio. Terminada la reaccidn, se
sube lentamente la temperatura a 60° - 70°, manteniendo el pH a 6 -
6,5 hasta que la reaccidn esté finalizada. A continuacidén se afiade
dcido clorhidrieco al 307 en una cantidad suficiente para que el pH

.baje a 1. Luego se enfria con agitacién, el colorante disazoico pre-
cipitado completamente se separa por filtracidn, y se lo lava con
una solucidn de Zeido clorhidrico al 27. 20 partes del colorante
disazoico obtenido, en forma de una torta de prensado del 507 apro-
ximadamente, fuertemente &cida, se agita perfectamente con 45 partes
de agua hasta obtenerse una suspensidn fina. Seguidamente se neutra-
liza a un pH de 7 con 20 partes de dietanolamina y se aifladen otras
L partes de dietanolamina. Se calienta la suspensidn a 95° - 100°
vy ge la agita a esta temperatura durante 1 hora. Al cabo de este
tiempo,la reaccibn estd finalizada, habiéndose formado una solucidn
de colorante cuyo pH es de 7 - 7,5+ La solucidn se deja enfriar con
agitacidn y se le'aﬁade agua hasta completar las 110 partes. De este
modo se obtiene una solucidn de colorante auténtica, concentrada,
lista para aplicacidn, que no muestra precipitaciones ni siquiera

después de un tiempo prolongado. El colorante preparado corresponde



a la formula

HOCH.CH. CH_CH.,OH
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en la que cada M;3 significa el catién HzﬁEkCHZCHZOH)Z.

EJEMPLOS 6ly 62

Siguiendo el Ejemplo 60, pero utilizando 15 partes de mono-
etanolamina o bien 24 partes de dietilenoglicolamina en lugar de las
24 partes de dietanolamina allf empleadas, se obtienen 105, respecti-
vamente 80 partes de una solucidn tintdrea auténtica, concentrada,
estable,

También los colorantes de los Ejemplos de 1 a 24 y de 26
2 59 pueden transformarse en preparaciones correspondientes, concen-
tradas, liquidas, mediante el procedimiento indicado en los Ejemplos

60 a 62,

EJEMPLO 63

81,4 partes de un colorante aminoazoico anflogo al deseri-
to en el Ejemplo 1 se disuelven, con agitacidn, en 300 partes de agua.
Seguidamente se introducen,en porciones y a una temperatura de 20°,

18,4 partes de cloruro de cianurilo, manteniendo el pH a 6 = 6,5 me~
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@m&laﬂk%n%cu%mmdewﬁmUmvmtuﬁm@iammd%,
se sube lentamente la temperatura a 60° = 70° y se mantiene el pH a
6 - 6,5 hasta que la reaccifn esté terminada. Luego se aﬁadeﬂ 90
partes de acido clorhidrico al 30Z hasta que se alcance el pH de 1,
Después de enfriar con agitacidn, el colorante disazoico precipita-
do se separa por filtracidn bajo vacio.

46,3 partes del colorante disazoico obtenide, en forma de
una torta de prensade dcida, se disuelven en 450 partes de agua y se
lo neutraliza con 8,5 partes de hidrdxido de litio monohidratado.
Luego se afiaden 10,5 partes de dietanolamina, y la solucidn se ca-
lienta a 95° -~ 100°. Al cabo de 3 horas, la condensacidn estd termi-
nada. De este modo, se obtiene 1la sal de litio del colorante que
figura en el Ejemplo 1, la que posee una buena solubilidad en agua

fria.

EJEMPLO 64

Se disuelven 46,3 partes del colorante disazoico utilizade
en el Ejemplo 63 en 450 partes de agua y se lo neutraliza con 11 par-
tes de hidrdéxido de potasio. Seguidamente se afiaden 10,5 partes de
dietanolamina, y la solucidn se calienta a 95° - 100°, Al cabo de
3 horas, la condencacidn estd finalizada y a la solucidn se afladen
5Z en volumen de éloruro de potasio., Luego se enfria con agitacidn
y el colorante precipitado se separa por filtracidn bajo vacio. De
este modo, se obtiene la sal de potasio del colorante que figura en

el Ejemplo 1.
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EJEMPLO DE APLICACION A

En una pila holandesa se molturan 70 partes de celulosa sul-
fitica quimicamente blanqueada (coniferas) y 30 partes de celulosa
sulfitica quimicamente blanqueada (abedul) en 2,000 partes de agua.

En esta masa se pulveriza 0,5 parte del colorante descrito en el Ejem—
plo 1. Después de un tiempo de mezclado de 20 minutos, a partir de

la citada masa se prepara papel. El papel absorbente preparado de

este modo estd coloreado en un matiz amarillo. Las aguas residuales
quedan practicamente incoloras.

’

EJEMPLO DE APLICACION B

Se disuelve 0,5 parte del colorante que figura en el Ejem~
plo 1 en 100 partes de agua. La solucidn obtenida se afiade a 100 par-
tes de celulosa sulfitica quimicamente blanqueada, que habia sido
previamente molturada en una pila holandesa junto con 2.000 partes
de agua. Después de un tiempo de mezclado de 15 minutos, se procede
al encolado, El papel preparado a partir de esta materia tiene un

matiz amarillo con muy buenas solideces al mojado.

EJEMPLO DE APLICACION C

Una tira de papel absorbente de un papel sin encolar se im~

pregna, a 40° - 50°, con una solucidn tintdrea de la siguiente compo-

sicidn:
0,5 parte del colorante del Ejemplo 1,

0,5 parte de almiddn, y



IR RITRA ISP AR L L

99 partes de agua.
El exceso de la solucidon tintBrea se exprime con ayuda de
" dos cilindros. La tira de papel secada estd coloreada en un matiz
amarillo.
En resumen, la Patente de Invencidn que se‘églicita

_debera recaer sobre las siguientes

REIVINDICACIONES

18 Un procedimiento para la preduceidn de compuestos

disazo que contienen grupos dcido sulfonicos de formu-

la 1,
R, R
3 4
7/
\\N R
W o= N Ry > \T M= .
; 1
QAN O N O 100
~H '4 g \Cso )
(SO3M) (s0 M) ll (50 )
en la que’ R, y R significan, independientemente la una de

1 11

la otra, hidrSgeno, metilo, metoxi, cloro,
~NHCOCH,, o -NHCONH,,
R2 y R12 significan, independientemente la una de la
otra, hidrdgeno, metile o metoxi,
R significa hidrdgeno, alquilo Cl—ch’ hidroxi=-
LR : alquilo 02"03 o hidroxi-(alecoxi C —C ) alquilo
02—03,
R significa alquilo Cl~C4, hidroxialquilo 02~C3 o

hidroxi-(alecoxi C —C ) alquLlo 02 C3
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las M significan, independientemente la una de la otra,
- ce e @ @ .
hidrdgeno, litio, sodio, potasio, NH 'VH RJR

@ \

o “MRR R, )

en donde Ré y Rz tienen, iudependientemente la una de la otra,
el significado de R3 y R4’ respectivamente,
arriba indicadas,
R sigunifica hidrégeno, alquilo Cl—C4 o hidroxi-
alquilo 02*03’
6’ R y RB significan, independientemente la una
de la otra, alquilo C 4 o hidroxialquile 02"03,_y

“w, n, Py q significan, independientemente la una

de la otra, 1 o 2,
caracterizéndose el procedimiento porque se hace reaccionar, en cual-

quier secusncia deseada, un halogenuro de cianurilo con un compuesto

aminoazoico de f6rmula II,

»

)
II
O ~— 1 = N- """'I‘«Hz
’ M ¥y
(.5031.)n (503 ) ey
un cpmpﬁésﬁo aminoazoico de formula IIT,
RlZ
M” = W—(())— Ni, III
i
21

;10 ”) (SO M) -1
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¥ con una amina HNR5R4 IV para la primera reagcién entre

el halogenuro de cianurilo y un compuesto de férmula II, IIT
o IV (sustitucién del primer haldgeno en el hdlogenuro de
‘cianurilo) la temperatura es, preferiblemente, de O g;gOQ &
y el pH preferido es de 3 a 6; para la sustitucidn dgl:%egun-
.do halogeno en el halogenuro de clanurilo la temperaﬁ@xa es,
preferiblemente de 20 a 702 C y el pH preferido es BO%Q? ¥y
para. la sustitueidn del tercer halogeno en el halogeggyo de
cianurilo la temperatura es, preferiblemente de 70 a ig59 C

anca e

y el pH preferido es de 5,5 a 7,5.

o»
»
- % 0

2. Un procedimiento segin la reivindicacidn i;"en que
en primer lugar se efectua la reaccidn de halogenuro dé'cianu~
rilo con un compuesto aminozoico de férmula II o un éaﬁpuesto
aminozoico de férmula III, seglin se desee, en segundo lugar se
efectia la reaccidén del compuesto obtenido en la etapa anterior
con un compuesto aminozoico de férmula III de acuerdo con el
compuesto que se haya empleado en la etapa anterior; y en ter-
‘cer lugar se hace reaccionar el compuesto obtenido en las eta-
pas anteriores de férmula V

Hal
R12

f)ﬁ
e 151 \u/l°“ - l‘ﬂ‘@ C v

(S0.M) - ($0,M)
.(‘03"1)11 (5031‘0:(1"11 11’ ( 3 p-1’ 37q

con la amina de fdérmula IV indicada en la reivindicacién 1.
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- 3. B8e reivindica por dltimo como ;bjeto sobre el que
ha de recaer la Pateﬁte de Invencidn que se solicita: UN PRO-
fCEDIMIENTO PARA LA ?RODUCCION DE COMPUESTOS DISAZO QUE CONTIE-
NEN GRUPOS ACIDO SULFONICOS.
\ | . Todo conforme queda desc¢rito y reivindicado en la pre-
sente:ﬁemoria descriptiva que consta de veinticinco péginas
-mecéﬁogfafiadaé.

Madrid, 19 de diciembre de 1.975
- BERNARDO_UNGRIA
D

-~
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