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P A T E M T E D E  I N T E N C I O N  

e favor da

COLOUn-CHEM LIMITED, da nacionalidad india, raoidonte an 

Ravindra Annoxo, Din sha o Vachho Hoad, 194 Churchgata Racla- 

matlon, Botnbay 400 020 Indib, pon "PROCEDIMIENTO PARA LA 

fABfUCACION DE DERIVADOS DE MIURAZOBENCENO".

Memoria descriptiva

La presante invención proporciona un procedimiento 

para la fabricación de derivados da hidrazobanceno do la fóg, 

muía ganara! (i)
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en la que X représenla un átomo de hidrógeno o cloro, o un gru

pe motile, motea!, otea!, -S9gH o -999H, o Y ropyosepta w  

átomo da hidrogeno o cloro o un grupo metilo, metoxi, 30gH ó 

-C00H, en donde el derivado azoxibanceno de la fórmula gene­

ral (2)

X X

N - M
!

Y Y

en la que X o Y aon como se defina arriba, ce disuelve en agua 

o solventa orgánico misciblo en agua, tal como alcohol alifá- 

tico inferior con 1—4 átomos de carbono, dimatilformamida, suĵ  

fóxide de dimetilo, o morfolina, o mezclas de los mismos y ee 

reduce con solución acuosa da hidrosulfuro da sodio .técnico, 

que puede contener los productos secundarlos, por ejemplo, tiĉ  

sulfato de sodio y/o sulfuro do sodio, formados normalmente
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dotante ai curco de au fabricación y/o almacenamiento, en 

25 donde ai porcentaje do solventa orgánico miscible an agua 

puedo vario? de 0 a 100 por ciento, despendiendo da las 

carácter i st i coa da eolubilidad doi derivado a-roxi en la 

mésela resultante, a temperaturas entra la temperatura om 

biente y la temperatura de reflujo del solventa uaedo o do 

30 la mezcla de advento y agua a presión normal o ligaramon_ 

te alavada.

Sa conocen varios procedimientos para la reducción 

da compuestos axoxi aromatices en compuestos hidrazo aromái_ 

ticos, tales como la reducción con polvo da zinc en álcali 

35 etanólico (N. Khalifa, Sao. 1938, 3740; O.T. Hebold, Cenad. 

3. Chata. 42.841, 1964)+ o el uso da sulfuro de amonio en 

stand Moiaonheimar 853, 365 (1920), S. fricbal 3. pr. 

(2) 63, 4S0 (1901J/.

Loa rondimiantos de estos procedimientos conocí^

40 dos sa reportan entra 45 a 6S por ciento, mientras que loa 

rendimientos do la proaanta invención quedan antro aproxl_ 

madamanta 88 y 72 por ciento. Buy recientemente, an ia Pa__ 

tanta da Estados Onidos No. 2.794.046 (Allian Cham. & Oye
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Corp.) se doocribió el uso de formaldohído en hidróxido 
de álcali matanólico. En otra procedimiento ̂ *4.4. Seyigh, 
0. Org. Chem. 25, 1709 1̂960)_J7̂ .la reducción de compuestos 
azoxi aromáticos en el hidrazo aromático correspondiente, 
so realiza Usando hidráxido da sodio motanólico a tempe­
ratura da reflujo.

En contraste con ol método da reducción conocido 
que usa sulfuro de amonio y loe métodos arriba mencionados 
que usen formaldohido en hidróxido de matal alcalino metan¿ 
lico o que usan hidróxido da sodio matanólico, los compues­
tos hidrazo aromáticos obtenidos de conformidad con ai pro, 
cedimianto de la presante invención son da pureza exce­
lente y están libras do las contaminaciones usuales de azu­
fre y compuestos de azufre. Estas impurezas usualmante 
imposibilitan al uso da las compuestos aromáticos de hidra, 
zobsneano diroctamonto para la producción da productos se 
cundarios valiosos. Una purificación adicional da ios com­
puestos da hidrazobenceno es absolutamente nacosoria con 
los procedimientos conocidos mencionados.

Los derivados da hidrazoboncono obtenidos median­
te al procedimiento do la presento invención, on lo quo se 
refiera a procesado adicional, por ejemplo, pueden rearre­
glarse sin una purificación precedente en ácidos minera­
les de conformidad con los procedimientos conocidos, en 
bencldinas.
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El método da reducción da la presente intención puede 
lievarae a cabo tratando un derivado azoxibancano de la fór_ 
aula (2),tal como 2,2'-dicloro, 2,2^dimetil-, 2,2'-dimatoxí, 
2,2'-dietoxi-, 2,2'-disulfo-, 3,3'-dísulfo, 2,2'-dicarboxl, 
3,3'-dicsrboxi, 2,2',5,S'-totraclorn, 2,2'-dÍmotoxÍ-5,5^-di^ 
eloro-azoxibancono, diauelto en una aérela do agua y un sol_ 
vente orgánico aiacible en agua apropiado, en donde el por^ 
centaja dol ultimo puadd variar da 0 a tOO por ciento, depa& 
diendo de laa características do eolubilidad del derivado asm 
xi, con una solución aeuoea de hidrosulfuro de sodio técnico 
de 2 a 50 ,4, da preferencia da 30 a 40 % de resistencia (NaHS), 
con o sin las impureras normalmente existentes, formadas dq_ 
tanta la fabricación y/o almacenamiento da hidrosulfuro de 
sodio, tal como tinsuifato da sodio el 1-15%.

La reducción sa realiza en un medio acuoso que con 
tiene de preferencia un soleante orgánico miscible en agua, 
suficiente para asegurar la solubilidad adecuada del derivado 
azexi a la temperatura de reducción, qua pueda variar antre 
la temperatura ambiente y la temperatura de reflujo da la me% 
cía da solvente bajo presión normal o ligeramente elevada.

Los alcoholas empleados en la práctica de la presen 
to invención son do preferencia loe alcoholas allfóticoa in_ 
feriaros con 1-4 átomos da carbono, por ejemplo, matanol, et& 
nol a isopropanol, o glieol o un alcoxiglicol inferior^ la 
concontración del alcohol en la mazóla de reducción ee dater_



minada por su acción da solubilidad an al derivado azoxi, 
da preHerencia an la sécala entra 10 y 80 % en peso,

La reducción de los derivados azoxi se lleva a qa 
bo an un medio alcalino, de preferencia a un valor da pH e& 
tro 0 y 10, ventajosamente a un valor de pH entre 9 y 9,5,

Con relación a la relación molar entra el derivado 
de azoxibenceno que se va a reducir y el agenta reductor, ee 
ventajoso emplear hidrosulfuro da sodio, da preferencia en 
exceso, do la cantidad teóricamente requerida. Se ha observgt 
do que es necesario un empleo do 2 a 3 moles del hidrosulfu_ 
ro da sodio por mol de azoxibanceno para completar el proca_ 
diiaianto de reducción. Es de vontaja considerable que la re_ 
ducción dal derivado do azoxibenceno da conformidad con el 
procedimiento de .t? presenta invención, pujda realizarse con 
una solución acuosa do hidrosulfuro da sodio que contenga 
otroa derivados do metal alcalino asociados, no interferentes 
y estas soluciones do hidrosulfuro do sodio muy frocuenteae& 
ta son productos secundarios an le fabricación de sales inot, 
pánicas, por ejemplo, le producción da salas do bario a par_ 
tir de sulfato da bario, a través del intermediario de aulfu 
ro de bario. Una de las impurezas normalmente encontradas en 
el hidrosulfuro ds sodio formado durante la fabricación o aĵ  
macenomianto as tiosalfato do sodio, cuya concantración pueda 
variar da 1-20 %. So ha descubierto que la eficacia de reduc 
ción do estas soluciones do hidrosulfuro da sodio no es, an
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forma alguna, inferior a una que no tonga dicha impureza.
120 Loa siguientes ejemplos sirven para ilustrar la ig,

vención, poro no pretenden limitarla, alando laa portea en 
paso!

03 partes da una solución acuosa da hidrosulfuro 
125 da aodio/tiosulfato da sodio (35 % do MaHS, 12 % do Ma^S^Qg)

so agregaron a una Mezcla que comprando S3,4 partos da 2,2*- 
dicloroazcxibunceno en 133,3 parteo de metano!, a temperatu_ 
ro ambienta, dentro do 90 minutos. Subsecuentemente, la maz_ 
ola de roacción se sometió a reflujo a 70 - 75$ C durante un 

130 periodo do 2-1/2 horas. El ph se mantuvo conatanto a 0 a 9^4, 
Después da asta periodo, una pruoba analítica mAstró la auseg, 
cia dol matoritl d . partida. Luego sa enfrió la mezcla de 
reacción a 0 - Se C, so separó por filtración y so lavó con 
agua hasta que quedó libro de álcali. Después da sacar a ma 

13S noa da 70o C, so obtuvieron 40,3 partes do 2,2*-diclcro-hidr& 
zobenceno da un punto do fusión do 63 a 07o C, representando 
ésto un rendimiento del 00 % del teórico.

So logra el mismo resultado si se aplica una cantî  
dad correspondíante de iooproponol en lugar del motanol.

140 Si se usa jna solución acuosa da hidrosulfuro de s&
dio on lugar do la solución da hinro&ulfuro da sodio y tiosu^ 
foto do sodio y, ol hidrosulfuro do sodio so aplica on un ax_ 
caco molar de 2,0 a 3,0 moloa por mol do 2,2'-dicloroa^oxiba^



cano y la reacción sa lleva a cabo en forma distinta a la 
145 descrita en este ejemplo, aa logra prácticamente al mismo 

rasultado en cuento al rendimiento y a la purera ¿-J. 2,2'— 
dicloro-hidrazobenceno*
Eiemolo 2

80,4 partes de una solución acuosa da hidrosulfuro 
150 de aodio/tiosulfato da sodio (35 % de NaHS, 8 % da MagSgOg) 

eo añadieron a una mezcla que comprendo 53,4 partes de 2,2'- 
dicloroazcKibenceno en 130 partee do etanol a temperatura 
ambiento* Subsecuentemente, lo mezcla de reacción sa llevó 
a 65B C dentro de 1 hora y se sometió adicionalmente a raflu 

155 jo a 75 - 78B C durante 3 horas más* Durante este periodo, 
al pH se mantuvo constante a 9 a 9,4* La mezcla da reacción 
se enfrió luego a 0 - 30 C, se separó por filtración y sa 
lavó con agua hasta que quedó libre de álcali. Después da 
secar a menos da 70o C, se obtuvieron 37.3 partas de 2,2'- 

160 diclorohidrazobenceno de un punto da fusión da 86B G, repra 
sentando ésto pn rendimiento dal 74 % del teórico*

Si sa usa una solución acuosa do hidrosulfuro da 
sodio en lugar de la citada solución da hidrosulfuro de s& 
dio y tiosulfato da sodio, y al hidrosulfuro de sodio sa apll 

165 ca an un excaso molar de 2,0 a 3,0 molas por mol da 2,2'-di_ 
cloroazqxibencano, y la reacción se ilava a cabo en forma dis 
tinta a la descrita on asta ejemplo, sa logra prácticamente 
al mismo rasultado an cuento al rendimiento y pureza del 2,2'—
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dielore-hidrazoboncono*
170 Ejemplo 3

90 partas do una solución acuosa do hidrosulfuro 
do aodio/tiosulfato da sodio (35 % da NaHS, 4 % do Ms2S20g) 
so anadiaron a una mezcla que comprenda S1,6 partas do 2,2*- 
dimotoxiazoxibanceno en 1550 partos de metanol a temperatura 

175 ambienta durenta 5 horas. Subaocuontumante, la mezcla do
reacción ae somatió a reflujo a 70-75e C durante 2-1/2 horas. 
El pH se mantuvo antro 8,5 y 9,4. Después do sato periodo, 
una prueba analítica méatró la ausencia del material da par̂ _ 
tida y la mezcla da reacción ao enfrio hasta 0-50 C, luego 

130 se separó por filtración y ao lavó con agua hasta que quedó 
libro de álcali. Doapuós da secar a monos de 70a C, se obtt¿ 
vieron 35 partos do 2,2'-dimetoxihidrazobencano do un punto 
do fusión da 100-1020 C, ropreaantando ésto un randimionto 
del 72 % dai-teórico.

185 Se logra prócticamonta el mismo reaultado ai aa
usa una cantidad correspondíante de glicol en lugar dal ma_ 
tanol.

Si aa usara una solución acuosa da hidrosulfuro de 
sodio un lugar do la solución da hidrosulfuro da sodio y tigt 

190 sulfato da sodio y, el hidrosulfuro de sodio ae aplica on un 
exceso molar de 2,0 a 3,0 moles por mol de 2,2'-dimotoxiazo^ 
xibencano y la reacción ao llevo o cabo de otra manara a le 
descrita en aste ojomplo, so logra prácticamente al mismo rg.
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suítado en cuanto a rendimiento y pureza del 2,2'-dimetoxih¿ 
135 drazobsncano.

EJamolo 4
8S partas da una solución acuosa de hidrosulfuro 

de aodio/tiosulfato do sodio (35 ^ da MaHS, 6,3 % da Ma^SgQg) 
aa agragorcn a una mezcla que comprendo 67,2 partas da 2,2', 

200 3,3'-tatracloroo20xÍbenceno an 226 partas da metanol, a tom_ 
paratura ambienta. Subsecuentemente, la mezcla do reacción 
ao sometió a dsflujo a 70-758 C durante 2 horas, durante las 
cuales al pH sa mantuvo constante a 9,0. La mezcla de roac* 
ción sa anfrió luego gradualmente a 2-S8 C, so separó por 

205 filtración y se lavó con agua hasta que quedó libre de alca 
11. Después de sacar a menos da 70S C, aa obtuvieron 48 par. 
tas de 2,2*,S,S'-totraclcrohidrazobencono de un punto da fu 
sien da 123-.12SO c , representando ésto un rendimiento do!
75 % del teórico.

210 Si sa usa una solución acuosa de hidrosulfuro da
sodio en lugar da la solución de hidrosulfuro da sodio y tío 
sulfato do sodio, y al hidrosulfuro da sodio so aplica en un 
exceso malar da 2,0 a 3,0 moles por mol da 2,2',5,5'-tetraela¡ 
roazaxibonceno, y la reacción so lleva a cabo en forma diatln 

215 ta a la descrita en asta ejemplo, ae logra prácticamente ol 
mismo resultado en cuanto a rendimiento y pureza del 2,2',3, 
S'-tetraclorohidrazobeneeno..
E Jamóle. 5



85 parteo da una solución acuoso da hidrosuifuro 
da aodio/tloeuirata da sodio (33 ̂  de Watts, 9 % da Ka^SgCg) 
aa anadiaron a una aérela que comprendo 65,4 partea de 2, 2' -  
dioetoxi-S,S'-dicioroaroxibcncanp en 196 partea de octanol a 
teep orotura aobionta, durante Só minuto#, La msrcls de reac­
ción aa sometió luego a reflujo a 7e-75R C durante un perio­
do de S horca. El pH ae mantuvo constante a 9 a 9,4, después 
de esta periodo, una prueba analítica mostró la ausencia del 
material do partida. La aeróle do reacción ao enfrió o S-S^C 
se separó por filtración y sa lavó con aguo hasta que quedó 
libra de álcali* ¿espuós do secar a menos de 73:. c, se obtu­
vieron 45 partes de 2,3*-di!aotoxl-3,S'-diclotohidrezobencono 
de un punto da fusión da 116: 5, representando dato un rend¿ 
miento del 76 del teórico*

La reducción puedo realizarse pr&Etieaaante con al 
Piscas resultado, si sa apiles una cantidad correspondiente 
de otoxiglicoi en lugar dol satanol.

Si so uso una solución acuosa de hidroeulforo da 
sodio en ugor de la solución de nicrosulfuro de sanio y tio 
sulfato de sodio, y el hidrosulfuro da sodio se aplico en un 
exceso molar do 2,0 a 3, - moles por mol do 2,2'-c;imntoxÍ-.,5'- 
dieloraazaxiKeneenj y, la reacción se lleva a cabo de otra 
manera o la descrita en este ajaapio, se logra prácticamente 
el álamo resultado <;n cuanto a rendimiento y purera del 2,2'- 
dlmtitaxi-S,K'-diclot-ohidro2o: enceno.

.U3SB.AR*&
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245 90 portas da una solución acuosa do hidrosulfuro
do sodio/tioaulfato de sodio (35 % da HaHS, 10 % de Hia2S20g) 
se agregaron a una mezcla de 45,2 partes da 2,2'-dinatilazo 
xibancono en ISO partes da mstanol a 70-75 p C. Subsocuente^ 
monte,la mezcla de reacción se sometió a reflujo a 748 c durad, 

250 te 4 horas. El pH so mantuvo constanta a 9 a 9,4. ñ continue_ 
ción, la mazóla do reacción sa enfrió a 9a-58 C, se separó 
por filtración y so lavó con agua hasta que quedó libra do 
álcali. La torta de prosea sa sacó a menos da 70a C, Sa obtt¿ 
vieron 32 partes de 2,2'-dimotilhidrazobencono do un punto 

255 de fusión de 162—1640 C, representando ésto un rendimiento 
dol 75 % del teórico.

Si sa use una solución acuosa da hidrosulfuro de 
sodio en lugar de la solución de hidrosulfuro da sodio y tija 
sulfato do sodio, y el hidrosulfuro do sodio so aplica on un 

260 exceso molar da 2,0 a 3,0 moles por mol de 2,2'—dimetilazox¿ 
benceno, y la reacción so efectúa on forma distinta a la dajs 
crita en esta ejemplo, sa logra prácticamente el mismo roauJL 
todo en cuanto a rendimiento y p&reza dol 2,2'-dimatilhidra_ 
zobencono.

265 Elemolo 7
B? partes de una solución acuosa da 35 % de hídro_ 

sulfuro da sodio, libre de tiosulfato do sodio, se anadiaron 
a una mezcla que comprende 53,4 portas da 2,2'-dicloroozoxi_ 
benceno en 99 partes da dimetilformamida a 60-659 C, dentro
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270 do 1 hora* Subsecuentemente, la temperatura da la mezcla de 
reacción ao elevó a 7Sa C y ao mantuvo a 70-7SB c durante 
3 horas. El pH da la mezcla da reacción fue antro 9,3 y 10.0 
Después da asta parlado, una prueba analítica mostró lo aut_ 
sánele dal matarla! do partida, luego la mazóla da roacclón 

275 so enfrió é 0o C, el producto separado so sopero por filtra 
clon y so lavó con agua hasta que quedó libro da álcali. Bajgt 
pues do sacar a monos do 700 C, es obtuvieron 44,6 partas de 
2,2 tdlclorohidrezobonceno do un punto da fusión do 03-070 C, 
roprosentando óato un rendimiento dal 38 % del teórico.

280 So logra un resultado samojante si se emplea la
misma cantidad do oulfóxido da dimetllo en lugar do dimotl¿ 
formamida en el ejemplo arriba descrito.

Si ae usa, en lugar del 2,2'-dicloroazoxibencano, 
una cantidad squlvolante do los otroa derivados de azoxiben 

28S ceno descritos en los ejemplos anterioras, y las reaccionas 
so efectúan da mon.:ro distinta a la descrita en esto ejemplo, 
so obtienen loa derivados da hidrazobonceno correspondientes 
con buanec purazsa en un rendimiento dol 70-88% dal teórico. 

LísjmJM
290 84 partos da una solución acuosa da hidrosulfuro

de sodio, libro do tiosulfato da sodio, so añadieron a una 
mezcla que comprendo 53,4 partas de 2,2'^dlcloroazoxib3nca_ 
no an 140 partos do morfolina a 60-65Q C, durante 90 minutos. 
Subsecuentemente, la temperatura do reacción sa alavó o 750C
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295

300

30S

310

315

y sa mantuvo a asta temperatura durante 2 y l/2 horas. A cogt 
tinuación, la temperatura sa elevó adicionalmanto a 90e C y 
ao mantuvo a asa temperatura durante 1 hora. El pM da la :¡;e¿ 
ela do reacción varió entra 9,5 y 10. Después da asta paríc_ 
do, una prueba analítica mostró la ausencia dol material da 
partida. Luego la mazóla do reacción sa enfrió a 20a C y se 
neutralizó cuidadosamente con 400 partes da ácido ciorhidri_ 
co de resistencia ai 15 %, a una temperatura inferior a 20S C, 
Luego la mezcla de reacción so enfrió a 0-5B C, se separó por 
filtración y se lavó con agua hasta que quedó libro da clore 
ro. Después de socar a monos do 70S C, se obtuvieron 40,1 par, 
tas de 2,2'-diclorohidrazobonceno de un punto de fusión de 
S5& C, representando de este manera un rendimiento del 79 % 
dai teórico.

Si se usaran cantidades equivalentes de 2,2'-dima_ 
toxibanceno ó 2,2',5,5*—tatracloroazoxibancano ó 2,2'-dicloro- 
5,5'-dimetoxiazoxibencano o 2,2'-dimatilazoxibanceno, en lu_ 
gar del 2,2'-dicloroaxoxiboncano usado en al ejemplo anterior 
y la reacción se llevara a cabo en forma distinta a la dascri 
te en este ejemplo, se obtiene un hldrazobenceno correspondían 
te en un rendimiento del 72 al 88% del teórico.
Ejemplo 9

85 partas de una solución acuosa da 36 % da hidre^ 
sulfuro de sodio, conteniendo 1 % de tiosulfato de sodio, sa 
añadisron a una mezcla que comprende 51,6 partes de 2,2'-dimo
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320 toxiazoxibancano en 100 partas da sulfóxido da dimatilo a 
00c c dentro da 1 hora. Suboocuontamanta, la temperatura da 
la mezcla do reacción aa olevó a ?5o c y sa mantuvo a 70-75a 
C durante 2 y 1/2 horas. El pH do la morola do reacción ao 
mantuvo entre 9,5 y 10. Despuma do esto período, una prueba 

325 analítica mostró la auaancia del material da partida, Luego 
se enfrió la mezcla da reacción a 09 C, al producto eepara_ 
do ao filtró y sa lavó con agua hasta que quedó libra do 
cali. Oospuós do eecar a menos da 700 C, so obtuvieron 43,0 
partes do 2,2'-dimatoxihldrazobencano do un punto do fusión 

330 do 100-102H C, reproaontando ésto un rendimiento daí 00 % 
dal teórico.

Se obtiene prácticamente el mismo resultado si so 
usa la mioma cantidad do dimotilformamida en lugar del sulf& 
xldo da dimatilo on el ejemplo arriba descrito.

33S ,Ljomplo,.n
85 partos de una solución acuosa do hidroaulfuro 

do aodio/tiosulfato de sodio (36 ^ do NaHS^ 2 % de M°2^2^3^ 
so anadiaron a una mezcla quo comprando 80,4 partas do sal 
disódica do 3,3'-disulfoazoxibencano en 245 partos de metanol 

340 a 60-639 C durante 90 minutos. Subsecuentemente, la mezcla 
do reacción sa sometió a reflujo a 709 C - 759 c durante un 
poríodo de 2 y 1/2 horas. El pH sa mantuvo constante a 8,5 a 
9. Dospuós do asta período, una prueba analítica mostró la 
sancia dol material de partida. Luego se enfrió la mezcla do
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345

350

355

360

365

raqcción a 0-50 C, so sopará por filtración y so secó por 
succión. Oespuee de sacar a manes do 700 C, so obtuvieron 
66,6 partos do sal disádica do 3,3'-disulfchidrazoben cano, 
representando do asta manara un rnndimiónto dal 6B % dal 
teórico.

Se obtienen rasultados prácticamente semejantes 
si so usan cantidades corrospandientaa do dimetilformemida 
o sulfáxido de dimotilo en lugar dal natsnol usado an el 
ejemplo anterior.

Re manara semejante, la preparación anterior púa, 
da llevarse a cobo an medio puramente acuoso a 90-1000 0, 
rae.emplazando al natanol usado en al ajampio anterior con
agua.

R E I V I N D I C A C I O N E S¡ m a s  ¡ s s B M a í K B s i s - s H H a a a a B a B S a s s - s *

1) Procadimiento para la fabricación de dorivados 
de hidrazobancona do la fórmula general (i)

an la que X representa un átomo da hidrógeno o cloro, o un 
grupo metilo, matoxi, etoxi, -SO^H ó -C00H, a V representa 
un átono de hidrágreno o de cloro o un grupo natilo,matoxi, 
-50^M ó -C00H, caracterizado porque un derivado azoxibenceno
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da la fórmula goneral (2)
370

37S

380

365

390

X

^  A
\ - f '

. Y

-M
0

en la que X a Y son como aa dofino arriba# ae disuelva sn 
agua o un solvente orgánico miscible on agua o mezclas da 
loa miemos, y ao reducá con hidrosulfuro da sodio que pqo 
de contener los productos secundarios formados normalmen­
te durante el curso do su fabricación y/o almacenamiento, 
pudiendo variar ol porcentaje del solvento orgánico mie- 
ciblo en agua de 0 o 100%, dependiendo do les caracterís­
ticas de solubilidad del derivado azoxi an 1a mezcla rasu^ 
tanto, a temperaturas entra temperatura ambiento y la tegt 
paratura de reflujo del solvente o de le mezcla do salven 
te y aguo usada, a presión normal o lineramanta alevada

2. ) Procedimiento de conformidad con 1a reivin­
dicación caracterizado porque la reducción so lleva a ca­
bo con una solución acuosa do hidrosulfuro de sodio da 
grado técnico, de resistencia del 2-30%, que puede con­
tener 1-13% da tiosulfato da sodio como producto secundario.

3. ) Procedimiento da conformidad con loa reivlgi 
dicaciones 1 y 2, caracterizado porque la reducción se 1I& 
va a cabo en una solución alcohólico acuoso, siendo la coa 
centración dol componente alcohólico de la escala de antro
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400

10 y 80 % an paso.
4) .- Procedimiento da conformidad con laa peivin_ 

dicaeionas 1 a 3, caracterizado porque como componente alcg, 
bolleo da le solución alcohólica acuosa, ea usa un alcohol 
alifático inferior quo contieno de 1 a 4 átomos do carbono, 
glicol o un alcoxiglicol inferior.

5) .- Procedimiento de conformidad con laa reivin_ 
dicacionea 1 y 2, caracterizado porque como solvente miscl_ 
ble en agua, aa usa dimotilformamida, o bien sulfóxido da 
dimetilo, morfolina o piridina.

6 )  . -  "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE 0E R I_ 

VACOS 0E HIORAZOBEMCEMOS".

Esta memoria conata do 18 hojaa foliadas y mácav 
nografiadae por un solo lado da sus caras.

Madrid, 15 da Enero da 1.976
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