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Esta invenoidn se refiere a un procedimiento para
prepa?ar nnevos'colopantes y mds partioﬁlarmente para preparar
nuevos colorantes adecuados para la coloracidn de materiales
textiles de celulose. |

De acuerdo con la invencidn me proveen colorantes

-monoazéicos que en su forma doide se representan por la férmu~

laz

A-F=N-Py (1)

donde A es un radical aromdtico que contiens uno o més gru-

pos de deido fosfdnico y Py es el radical de un componente ‘

‘de copulacidn de piridona PyH.

Como ejemplos de radicales aromdticos representados

' por A pueden mencionarse:

Radicaies benceno o naftaleno que llevan un grupo
de dcido fosfénico adherido el £tomo de ocarbono del snillo o
del subétituyenxe, por ejemplo un radical algquileno, adherido
al étoﬁo;de carbono del anillo. Radioal de benceno o naftale
no puedg contensx dtros substituyentes, por ejemplo fluor, clg

ro, bromo, alquilo inferior, alcoxilo inferior, nitro, COH,

.SO3H.

Son ejemplos particulares del radical aromdtico A

.los que se dan en los ejemplos siguientes do aminae,aromdticas

A-NH, usados para preparar los colorantes de la fdérmula (1).

Ia forma preferida del radical de el componente de

copulacidn piridona Py es:

———
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donde T' es H, OH, C,_, alquilo, sulfometilo, clorometilo,
COOH, carbamoilo, Cimg alcoxi carbonilo, N~(C1-4 alquil)car-
bamoilo, N,N~di(Cl_4 alquil)carbamoilo, NH,, acilamino, car-
boxi 61_4 alquilo, y arile o aralquilo que pueden estar opcio-
nalmente substituidos por C1-4 alquilo o alcoxilo, SO3H, hae
16geno o NO,; 12 es Hy CN, S0,H, halbgeno, Crua alquilo, sule
fometilo, clorometilo, NOZ, NHZ’ acilamino, Cl~4 alcoxi carw
bonilo, bencilo, sulfobencilo, 01_4 alquilsulfonilo, carba- |
moilo, N'--(Cl__4 alquil)carﬁamoilo, N,N-di(C1_4 alquil)carbamoi-

lo y metil= o fenile-sulfonilmetilo o pt y 72

conjuntamente
pueden ser (CH2)3 0 (032)4 0 ~CH=CH=CH=CHw; L es H, OH, NH,,
alilo, cicloalquilo, alquilo opcionalmente substituido por OH,
CN, NH ,, Cl, alcoxilo, alquil- o dialquil-amino donde el al-
quilo est4 opcionalmente substituido por OH, acilamino, Neal-
quilacilamino o N~(hidroxialquil)-acilamino; o aralquilo op-
cionalmente substituido por S0 4H, NO,, C1-4 alquile o alcoxi=-
lo; o fenilo opcionalmente substituido por sosn, 01—4 alguilo
o alcoxilo,

Una forma particularmente preferida del radical del
componente de copulacidn de piridona Py es el de la £flrmula
(2) en el que ! es H, OH, C; , alquilo, sulfometilo, cloro-
metilo, C,.4 alcoxi carbonilo, carbamoilo, NH,, acilamino,
carboximetilo, carboxietilo, y fenilo opcionalmente substitui-

2
do.por CH3, ocns, SO3H, Cl o N023 T es H, CN, Sosﬂ, C1, 01_4
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alquilo, sulfometilo, aciloamino, behcilo, sulfobencilo, me-
tilsulfonilo, carbamoilo o Tl y T2 conjuntamente pueden ser
(CH,) 5y (CH,), o ~CH=CHCH=CH~ y R' es H, HH,, ciclohexilo,

metil ciclohexilo, bencilo, sulfobencilo o C ilquilo op=

1-12
cionalmente substituido por OH, NH,, Cl, C;_, alcoxilo, metil-
amino, dimetilamino, hidroxietilamino, di(hidroxietil)amino,
hidroxipropilamino, di(hidroxipropil)amino, acilamino o N-me-
til acilamino, |

En los radicales anteriores cuando se halla presen-

te un grupo acilamino se prefiere usualmente que el grupo aci-

.
o

-lo sea acetilo, beqzoilo, 4-toluensu1foﬂilo, 4=-nitrobencensul.w

fonilo, 4~bromobencensulfonilo o 4~sulfoftaloilo, por ejemplo

'

0 L]
H 35 co

(3)

co - ]
cuando R; es hidroxi~ o alcoxi~alquilo es usualmente preferi-
ble tener por lo menos cuatro 4tomos de carbono en la cadena
alquilo ya que compuestos con una cadena mis corta no son f§-

c¢iles de obtener debido a las reacciones colaterales de ci-

. clizacibn durante la fabricacién del compomente de copulacibn

de piridona.

Son fadicales especialmente preferidos Py los qﬁe
tienen un grupo-metilo en posicién 4 por ejemplo Tl en la £6r-
mula (2) es metilo, .

Los colorantes preferidos de la £6rmula (1) tienen

un radical Py tal como se defini8 antes y un radical A deri-

.vado de un compuesto ANHz seleccionado de la lista de compues-

tos indicada a continuacifng
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Como ejemplos de radicales Py pueden mencionarse
los radicales en posicifn 5 de los siguientes compuestos PyH:
4~fenil=2,b6~dibhidroxipiridina
3~carbamoil~4-fenil~2,6=dihidroxipiridina
1,3-dimetil~4~fenil—6~hidroxipirid-2~ona
lectilejwcarbamoil~4~fenil~6-hidroxipirid«2-ona
1~(n~butil)-3-ciano~4-fenil-6-hidroxipirid-2-ona
1-(y-metoxipropil)=3-metil~4~fenil=6-hidroxipirid-2-ona
l-etil-3-bromo~4~fenil-6-hidroxipirid-2~ona
1-(4-metilbencil )=3=etil~4~fenil=6-hidroxipirid-2-ona
1-{2!,51~diclorofenil)~3~carbamoil~4~fenil~6~hidroxipirid-2~ona
1l-etil=3=ciano=4=(4t-metoxifenil)~6-hidroxipirid=-2-ona
4~(4%-metoxifenil)=2,6~dihidroxipiridina

l={n-propil)~3~carbamoil-4=(4!-metoxifenil)=~6-hidroxipirid=2-
ona ’

“Leetilm3wciano=d=(3t~sul fom4l~metoxifenil)~6-hidroxipirid=2~ona
l-etil=3=ciano~4-sulfometil~6~hidroxipirid-2~ona
l-{n-butil-3-metil=-4~clorometil-6~hidroxipirid-2~ona
1w{4~metilbencil)=3=cianow=4~etil~6~hidroxipirid=2~ona
1~{4-metilbencil)=3=carbamoil=4~n-propil-6-hidroxipirid~2=ona’
1=(4-metilbencil)~3=etil=4~n~-butil-6=hidroxipirid~2~ona
1-(4~nitrobencil)=3=~ciano=4~sulfometil=6~hidroxipirid-~2=ona
1={4~-nitrobencil)~3-metoxicarbonil~4~etil=-6-hidroxipirid-2-ona
1~(4=nitrobencil)=3-etoxicarbonil=4-fenil~6=hidroxipirid-2-ona
l=({p~fenetil)~3=ciano=4~carboxi~6-hidroxipirid-2-ona
1l-{g~feniletil)=3~carbamoil~4~amino-6-hidroxipirid~2-ona
1-{p~fenetil) =3=etil=4~acetil amino~6~hidroxipirid=-2~ona
l-fenil~3~ciano=(4t~clorofenil)=-6~hidroxipirid~2-ona
l=etil~3=ciano=4~(3t=nitrofenil)~6-hidroxipirid=2~ona
l-metil-3,4~trimetilen~6~hidroxipirid-2~ona

lwetil=3,4~tetrametilen~6-hidroxipirid~2~ona
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l-fen11~3 4—(h',¢'—buba~L',3ﬂ-dienileno)-6-hidroxipirid-2-ona
2,4~ dihmdroxlus-amiloxicarbonxlnﬁ-metil piridina
2y 4~dihidroxi-6-metil piridina
l-etil=4=hidroxi-6-metilpirid=-2~ona,

Pueden mencionarse también los radicales én'posi-

,_cibn 3 de los dos compuestos mencionados en filtimo t&rmino-

y el radical en posicién 3 de la 2,4-dihidroxi-5-~nitro-6-me-
til piridina, » .

Se prefiere en particular tener a Py como el radi-
cal en pogicién 5 de
4-Aetil-6-hidroxipirid—znonas, por ejemplo
4-ma§il-2,6-dihidroxi piridina
3-ciaho-4€meti142,6-dihidroxi piridin;
d~carbamoil-4-metil-2,6-dihidroxi piridin;'

3y4-dmetil-~2,6=dihidroxi piridina -

1,4-dihetil-6-hidroxipiridpz-ona
1,3,5~trimetil-6-hidroxipirid=~2-ona

1, 4-dimet11-3-clano-6-hidroxlpirldpz-ona

1,4-dimetil-3-carbam011-6-hidroxipmrid-2~ona
l-etile4-metil~6~hidroxipirid=2-ona
1-eti1~3-ciano-4~meti1~6-hidroxi§irid-Z-ona
l~-etil~3~carbamoil-4-metil=6~hidroxipirid=2~ona
1-et11-3,4-dimec11-é-hidroxipirid-z-ona
1,3~dietil~4-metilwb=hidroxipirid-2-ona,

1=(n=butil)=3~cianow=i-metil=6-tidroxipirid=-2=ona, -

1-(n-butil)-3~carbamoil-4-metil=6-hidroxipirid-2-ona,
1le{n=butil)=~3,4~dimetil=6=hidroxipirid-2-ona
1-{n~butil)-3=etil=4-metil-6-hidroxipirid=2~ona

1-{g=hidroxietil)=3=ciano=4=metil~6-hidroxipirid-2~ona

, 1-(3~hidroxieti1)-3-carbamoi1-4-metil—6—hi&roxipirid—2—ona

-
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1-(g-hidroxietil)-3,4~dimetil~6~hidroxipirid-2-ona
1&(5~hidroxietil)«3~etil~4mmetil~6«hidr§xipirid~2~ona
1-{p=cianoetil)~3~ciano~4-metil~6-hidroxipirid-2-ona
1-(3-cianoetil)méncarbamoil~4~metil—6—hidroﬁipiriduz-ona,
1~(g~cianoetil)~3,4~dimetil~6-hidrexipirid-2-ona
1-(p-cianoetil)~3~etil-4-metil-6~hidroxipirid-2~ona
1-{y-metoxipropil)~3~ciano~4~metil~6~hidroxipirid~2z~ona
1-{y-metoxipropil)=3~carbamoil~4-metil=~b-hidroxipirid-2~ona
l={y~metoxipropil) =3, ~dinetil~6=hidroxipirid-2-ona
1-{y-metoxipropil)~3-etil~4~metil~6~hidroxipirid=2-ona
1-(2~etilhexil)=~3-ciano~4-netil=b-hidroxipirid~-2=~ona
1~(2~etilhexil)=3~carbanocil=4-metil=O~hidroxipirid-2~ona
1-{2=etilhexil)~3,4~dimotil~6-hidroxipirid=2-ona
lw{2«etilhexil)=3=etilw~4-metil~G~hidroxipirid=2~ona
1-étil~3-cloro—4-metil~6~hidroxipirid-2~ona
1—etil-3-bromo-4~metilw6nhidroxipirid-2~ana

1, 4~dimetil~3~cloro~0~hidroxipirid-2-ona
1-(l=-n~octil)=~3~ciano~4-metil~b~-hidroxipirid-2-ona
1={l-n~octil)~3=carbamoil~4-metil~6~hidroxipirid-2~ona
1~(1~n=octil)=3,4~dinetil~§~hidroxipirid~2-ona
1~{1~n-octil)~3~etil~4~metil~6-hidroxipirid-2~ona
l«{1-n~dodecil)~3=~ciano~4-metil-6-hidroxipirid-2~ona
l-(lﬁg-dodacil)~3~carbamcil~4nmeti1-6~hidrokipirid-z-ona
le{lwn~-dodecil)~3,4-dinetil~G~hidroxipirid-2-ona
1={1~n=~dodecil)~j~etilwjemetil=b=hidroxipirid=-2~ona
1-(2-~etilhexil)~4~metil~0~hidroxipirid~2~ona
l~bencil=3~ciano~4~metil-~S-hidroxipirid~2-ona
l-bencil~3~carbamoil~4~netil~6-hidroxipirid~2~ona
l-bencil=3,4-dimetil~b~hidrexipirid-2~ona

lebencil=3wetil=4-metil=0-hidroxipirid-2=0ona
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1-(4-metilbencil)-3-clano-4—metil-6—hidroxipirxdnz-ona
1-(4-matilbenc11) 3~carbamoil~4-metil-6-hidroxipirid-z-ona
1-{4-metilbencil)=3,4-dimetil=6~hidroxipirid=2-ona
1-(4-metilbencil)=3wetil~4~metil~6-hidroxipirid-2-ona
1-(4-nitrobanci;)-3~cia90-4-metil-6—hidroxipiridnz-ona
1-(4-nitrobencil)~3-carbamoil-4-metil-6-hidroﬁipirid-Zuéna

1-(4-nitrobenc11)-3,4-dimet11-6—h1droxlpxr1d-2-ona

: 1~(4-n1trobon011)-3-at11-4—met11-6~hidroxip1r1d-2-ona

1-(p-fenetil)-3-31ano-4-met11-6-h1drox1pir1d-z-ona
1~{p-Fenetil)~3=carbanoil=4~metil=6=hidroxipirid-2-ona
1~(B-£enqtil)~3,4—dimetil~6~hidraxipirid-é-ona V
1-{p~fenetil)~3-etil-4-metil=6~hidroxipirid-2~ona
l-fenil=3=ciano=4-metil=6=hidroxipirid=2~ona
l-fenil;3-carbamoil-4—metil-6—hidroxipirid—2~6ng
1-fenil=3,4~dimetil=6-hidroxipirid-2-ona

l-fenil=3=etil=4emetil~6=hidroxipirid-2~ona

1-(cumo g-clorofenil)-3-ciano-4-metil-6-hidroxipirid—z-ona

l-(cumo grclorOfenil)-3-carbamoil-4-metil464hidr6xipirid-2-
1-(:n:.g o g-clorofenll)-3,4-d1met11-6-hidroxmp;rxd-z-ona
1-(o u m o p-clorofenil)~3~etil-4-metil=6-hidroxipirid-2-ona
1-(2%,4t~diclorofenil)~3-ciano~4-metil-6=hidroxipirid-2-ona

1~(24 ,4'~diclorofenil) ~3=carbamoil~-4~metil=6-hidroxipirid-2-
_ona,

1-(28,48~diclorofenil)-3,4~dimetil~6~hidroxipirid-2~ona

1&(zﬁ,44~diclorofenil)-3-eti1-4-metil-6-hidroxipiriduz-ona
,1—(2&,4@~diclorofenil)-3-ciano-4-metilQ6-hidroxipirid-2-ona
l-(ZL,S,-dlclorofenxl)-3-carbamoxl-4—met11-6-hldroxlplrid-z-

_ona _
1-(2%, 5¢~diclorofenil)~3,4=dinetil~6~hidroxipirid~2-ona

1-{ 2%, 58=diclorofenil)~3-etil-4-metil~6-hidroxipirid-2-ona

1-{g'u m o p~tolil)-3~ciano-4-metil-6~hidroxipirid-2=-ona

1-{o0 u m 0 p~tolil)=3-carbamoil-4-metil-6~hidroxipirid~2~ona
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l-(o um o p-tolil)~3,4~-dimetil=6-hidroxipirid-2~ona

1-(0 u m o p-tolil)=3-etil~4-metil~6~hidroxipirid-2-ona

B B

l1«{o u m o p-anisoil)=3=ciano=4-metil~6=hidroxipirid=2-ona

1-{o um o p~anisgoil)-3=carbamoil=4-metil=6-hidroxipirid=2~ona

1-{ou

1«{o u m o p-anisoil)=3~etil=4-metil~6~hidroxipirid-2-ona

]

0 p-anisoil)-3,4-dimetil-6~hidroxipirid-2-ona

1-(Zﬂmctoxi-sgpmetilfenil)-3-ciano-4—meti1-64hi4roxipirid-z-ona

1~{2»-metoxi~5i~metilfenil ) ~3=carbamoil=4-metil=6-hidroxipi~
_rid-2-ona

le(2'~metoxi-5t-metilfenil)=3,4~dimetil=6=hidroxipirid-2~ona

1-(28-metoxi~5i-metilfenil)«3~etil=4-metil-6~hidroxipirid-2-
ona ) :

1~(2%,4)~dimetilfenil) ~3=ciano=4-metil=6~hidroxipirid~2-ona

1=-{2%, jt=dimetilfenil )=3=~carbamoil=4-metil=b~hidroxipirid=2-
ona

1-(2t,4t ~dimetilfenil) =3, 4~dimetil=6~hidroxipirid-2=ona
l-(ZL,4$-dimetilfenil)-3-eti1~4-moti1-6-hidroxipiriduz-ona
lw(Z!,5&-dimetoxifenil)-3-ciano-4-metil-6-hidroxiﬁiridr2~ona

1=(2%, 5 =dimetoxifenil)~3~carbamoil~4~metil=6=hidroxipirid-2-
ona

1-(2!,50~dimetoxifenil) ~3,4~dimetil=6=hidroxipirid-2-ona
1-( 2%, 5i~dimetoxifenil ) =3~etil~4~metil=6~hidroxipirid-2-ona

1={4it~cloro-2l, st~dimetoxifenil) ~3~ciano=4-metil-6-hidroxi-
_pirid-2-ona

1-(4d =cloro~2l, 5t~dimetilfenil)=3=carbamoil=4-metil~6-hidroxi=~
_pirid -2-ona

1-(4ﬁ-cloro-mh,&L~dimetoxifenil)-3,4-dimeti1-6-hidroxipirid-z—
ona

l=(4t~cloro=-25, 5l ~dimetilfenil)«3=etil~fwmetileb~hidroxipirid-
2~ona

1~( 3 ~nitrofenil)=3=ciano~4~metil-6=hidroxipirid-2-ona
1={3$-nitrofenil)~3~carbamoil-~4~metil-6~hidroxipirid~2-ona
1-{3t-nitrofenil)~3, 4~dimetil~6~Hdroxipirid=2-ona

1={3i~nitrofenil)~3~etil-4-metil-6~hidroxipirid-2-ona
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1-(4V=carbamoilfenil)~3-ciano=4~metil~6-hidroxipirid-2~ona
1-(4i~carbamoilfenil)~3=-carbamoil=4-metil~6-hidroxipirid-2-ona
1-(4i~carbamoilfenil)=3,4~dimetil~6=hidroxipirid-2~ona '
1-{4i~carbamoilfenil)~3-étil~4-metil=6-hidroxipirid-2~ona

l-(4'ﬁ[--fenllcarbamoyl7fenll)-3-c1ano~4-met11-6-hxdroxip1v1d~
.2~ona .

1- (491[N-fenllcarbamo;£7fenml)~3-carbam01l-4-met11-6-hzdroxm-
plridnz-ona

1-(4'q[N«fenxlcarbamo;x7fenil)-3,4-d1met11-6-hidroxlpmr1d-2-
_ona A

1~(¢'1[N~fen11carbamo;l7fenil)-3-etil—4~met11-6-hidroxiplrld-
2-ona

'1-(a-naftll)-3-ciano~4-metil-6-hidroxipirid-2~oda

Vl-(a~naftil)43écarbamoil-4-metil-6-hidroxipirid-2-ona

l-(a-naftzl) 3,4-d1metil-6-hidroxip1r1d-2-ona

l-(a-naftll)~3-et11-4~met11-6-h1dr0x1p1r1d-2~ona

l-et1£-4~metll-6-hldroxlplrmd—z—ona
l—et11-3—n-propil-4-met11-6-h1drox1p1r1d~2-ona
l-etil-&n~butil-4-met11-6~h1drox1p1r1d-2-ona
l-(g-cloroetil)—3,4-dimeti1~6~hidroxipirid-2fona
1-{n=butil)~3=isopropil~4-metil~6-hidroxipirid~2-ona
1-{n~butil)~3~sulfo-4-metil=6~hidroxipirid=-2~ona
1-(5rN-metilaminoetil)—3,4-dimetil-6—hidroxipirid-z-ona
1-{p-butil)~2-cloro~4-metil-6-hidroxipirid-2-ona
1-({pg-hidroxietil)=3=bromo~4-metil~b-hidroxipirid=2~ona
1-{p-hidroxietil)=3~clorometil-4-metil~6~hidroxipirid-2-ona
1-(5-N,N4dimetilaminoetil)-3,4-dimetil-6-hidroxipirid-2-ona
l-{p~hidroxietil)=j3=nitro=4~metil~f~hidroxipirid-2-00na
1-{pgwcianoetil)=3-amino~4=metil-6~hidroxipirid-2=ona
1—(§;cianoetil)-3-metoxi-4~metil-6—hidroxipirid~z~ona
1-(p-aminoetil)=~3,4~dimetil=6~hidroxipirid-2~ona

1-({p-cianoetil)=3=etoxi=4=metil=6=hidroxipirid-2=ona
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l=(y=metoxipropil)~3~isopropoxi~4-metil-6-hidroxipirid~2-ona
1-{y-metoxipropil)~3-butoxi-4-metil=~6~hidroxipirid-2-ona
l-(p-acetilaminoetil)=3,{~dimetil~6=-hidroxipirid~2~ona
l={y-metoxipropil)~3=acetilamino~4=metil~6=hidroxipirid=2«ona
1-(2~etilhexil)=3-benzoil amino~4-metil=6~hidroxipirid~2~ona
1~{2=etilhexil)=3~bencil~4=metil=6~hidroxipirid=-2-ona
1-(p~N~metilaceti1aminoetil)—3,4-diﬁetil-6-hidroxipiridvz-ona
1-{2~etilhexil)~3-metilsulfonil=—4-metil=6-hidroxipirid~2=ona
l-etil=~3~cloro~4-metil~6-hidroxipirid-2~ona
l=etil-3=bromo=4-metil=b-hidroxipirid=2-ona
1,4=dimetil~3~cloro~6~hidroxipirid-2-ona
l=(len~octil)=3=~etilsulfoniled-metil=b=hidroxipirid-2~ona

1={1l~n=octil)=-3-metilsulfonilmetil-4~metil-6~hidroxipirid-2-ona

- lw=(4t=aminofenil)=3,4~dimetil=6~hidroxipirid=-2=~ona

lw(l=p=octil)=3=sulfometil~4-metil~6-hidroxipirid-~2-ona

l=(l=p~dodecil)«3~etilsul fonilmetil=4-metil-6=hidroxipirid=2~
ona

1=(l=n~dodecil)=3=Nemetilcarbamoil=4-metil=6=hidroxipirid-2-ona
1~(4V~acetilaminofenil)=3,4-dimetil~6~hidroxipirid~2-ona
l1«(len~dodecil)=3=-N-etilcarbamoil=4~metil~6-hidroxipirid=2-ona
1-{2~etilhexil)=4~metil~6=hidroxipirid-2~ona
l-bencil=3=N,N~dimetilcarbamoil=4-metil~6~hidroxipirid-2-ona
l-bencil~3=N,N~dietilcarbamoil~4~metil=6~=hidroxpirid~2-ona
1-(3*=~sulfofenil)~3,4~dimetil-6~hidroxipirid-2-ona
l=bencil=3}=N,N-metiletilcarbamoil=4-metil~b-hidroxipirid«2~ona
l1~fenil~3-metoxicarbonil~4-metil~6=hidroxipirid-2-ona
l=fenil=3=etoxicarbonil~4~metil-~-6-~hidroxipirid-2-ona,

La invencifn tambi&n provee un procedimiento para
1a preparacién de los colorantes de férmula (1) que comprende

copular la sal de diazonio de una amina de la £6rmula ANHZ con
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un compuesto de piridona de la férmula PYH o PyCONH, donde A

.y Py tienen los significados antes indicado,

" La reaccién puede llevarse a cabo bajo cualquiera de
las condiciqnes empleadas convencionalmentg péra peacciones de
copulaéi&n, por ejemplo mezclando una solucién de sal de dia=
zonio a b#5°C con una solucién acuosa del compuésto de pirido-
na de la férmula PyH o PyCONHz a 15-25°C en presencia de mate=
riales alcalinos por ejemplo hidréxido de sodio o acetatq y
opcionélmente en presencia de un compuesto temsioactivo y/o
solventes orglnicose

Los nuevos colorantes pueden aislarée como pfoductos
s6lidos por medios convencionales tales como.secado pPor rocia=~
do o por precipitaciln y filtraecifn, Sé aisla de preferencia

en forma Acida o en forma de una sal de amonio o en parte en

'uha de estas formas y en parte como metal alcalino, por ejem=-

plo sal 'de Li, Na o K. Estas sales pueden obtenerse‘;gregando
un haluro, por ejemplo el cloruro del metal alcalino deseado

o el haluro de amonio o amoniaco a la mezcla de reaccién come

- pleta antes de la aislacibn. Alternativamente por adicibn de

una alcanolamina, por ejemplo dietanolamina a la mezcla de

reaccibn completa, puede obtenerse una forma de colorante al-

_tamente soluble que puede usarse como licor total para el pro=

-cedimiento de estampado.

v El compuesto de diazonio de amina puede prepararse
por cualquier método convencional tal como haciendo reaccio=
nar la amina de la f6érmula ANH, con nitrito de sodio en una
solucidn de &cido acucso a 0-5°C,

Como ejemplos de los compuestos ANH2 pueden mencio-

narse:

&cidos g-, m= y p-aminofenil fofbénicos
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fcidos 3~ y 4-aminobencil fosfbnicos
8cidos 3~amino-4-metilfenil fosfénicos
Scido 4~amino-2~fluorofenil fosfénico
fcido 2-amino-5~-clorefenil fosfénico
fcido J-amino-4~clorofenil fosfénico
$cido 4-amino-2=bromofenil fosfénico
&cido 4~amino-3-nitrofenil fosfbnico
Acidos lenaftilamine=b6= y ~7=fosfbnico
&cido 2~-naftilamin~7-fosfénico
fcido S=sulfo=2=ndbilamin=7-fosfdénico
icido 8-aulfd—l-nafﬁilamin-3-fosf6nico
4cido 6,8-disu1fo~l;naftilamin~3~fosf6nico

Como ejemplos de componentes de compulacién de pi=-
ridona pueden mencionarse‘cualquiera de 105 compuestos PyH in-

.dicados antes o sus anflogos de aminocarbonilo,

Los nuevos colorantes son solubles en agua debido
a la presencia de grupos de Hcido fosfbnico o sus sales. En
muchos casos, pueden hallarse presentes grupos de Acido sul-
£b6nico o sus sales para aumentar su solubilidad, Pueden usar-
se, en general, para la coloracibn de materiales textiles que
pueden ser teiiidos por colorantes solubilizados por grupos
anibénicos, por ejemplo materiales de poliamida sintética y
natural tal como por ejemplo 1ané, seda, polihexametilen adi-
pamida y policaproimida, pero mis especialmente materiales
textiles de celulosa natural o regenerada, por ejemplo algo-
dén, lino y raybn de viscosa; en el caso de materiales tex-
tiles de celulosa, de preferencia se fijan sobre la fibra por
horneado a una temperatura de 95 a 230°C en presencia de una
carbodiimida por ejemplo cianamida, diciandiamida, por ejem-

plo por el método descripto en DOLS 2324809,
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Los textiles coloreados por colorantes de la préS§n- '
te "invencidn tienen tonalidades de un profﬁndo'cblor brillan-
te y mueétran’bgena fijeza al tratamientd de lavado, Se aso=

cian también a menudo con una buena'fijeza a 1a luz poé ejem=

*plo son usualmente marcadamente - super:ores a los colorantes

"r_similares que tienen un crom&foro de pzrazolona.-

Los colorantes de la presente 1nvenci6n son partl-

' Aﬂularmente adecuados para su aplicacién conauntamente con co- _
: ~10rantes,dlspersados a partir de un finico bafio de teﬁldo o

_;pésté,dé éstampado ¥ a tal respecto se compara Favorablemente..
. 3 : . - y v

¢on, por ejemplo, la mayor de las parfes de los colorantes )

Q-reactivos de celulosa convencionalcs que requieren la presen-

cia de coadyuvantes alcalxnos que £recuentemente llevan ala

-« floculacifn del colorante dispersado, Tales baﬁog de teﬁxdo'

mixto»o péstas”de_impresi6n son frecuentemente deseables al
colorear méteriaies textilés que contienén dos tipdg-de.fin
bra por ejemplo mézclas dé celulosa y poliéster,

La invencién se ilustra mediaﬁte los siguientes
ajemplos en lag cuales las partes se;dan en pesoe

' EJEMPLO 1

Una solucidn de 5,36 partes de Acido g—aminbfénii
Eosfénico én 100 partes de agua se ajusb& a pi 7.0 por adiw.
cidn de’sdluci&nrde amonfaco (S.Ge 0,890), Se disolvieron

2,1 parte de nitrito de sodio en estarsoluciﬁn, se enfrib la

‘mezcla a 0-5°C se agregb gota a go@a a una mézcla de 10 par-

teés de &cido clorhfdrico (36°Tw) en 25_parteé de hielo y 25

' partes de agua. Se agité la mezcla durante 30 min a 0-5°C,

"Se destruyd un leve exceso de Acido nitréso por adicién de

solucién de Scido sulffmico al 10% tal como se requieres

" Una solucién de 6,2 partes de l-etil-3-carbamoil-4-
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metil-6-hidroxi-2-piridina en 100 partes de agua se elabord
nor suspensidn en agua y agreghndole amonfaco 2N para dar un
pH 7 v luego se enfrid a 0-5°é. El componente diazoico pre-
parado anteriormente se agregb a la solucibn del compuesto
de coﬁulaci6n de piridina y la mezcla se agit a 0~5°C du-
rante 2 hr manteniendo el Pl a 6-7 por adicibn de solucifn
dc amonfaco 2N tal como se requieres Se precipité el coloran-
te por adicién de 40 partes de cloruro de amonio, se filtrd
v se sech a 45°C,

- Cuando se aplicd a materiales textilés de celulosa
por el procedimiento de OLS 2324809 proporciond tonalidades .
de un brillanté amarillo verdoso con buena.fije;a al lavado
.y 2 la luz. -

EJEMPLOS 2 A 12
En lugar de la 5,36 partes de &cido m-aminofenil fos-

fénico usado en el Ejemplo 1 puede usarse una cantidad equi~
valente de
dcido g=aminofenil fosfbnico
Scido p~aminofenil fosfénico
4cido 3-amino-4-metilfenil fosEbnico
ficido 2=amino-5-clorofenil fosfénico
fcido 4-amino-2«bromofenil fosfbnico
fcido 4~amino-3-nitrofenil fosfénico
Acido 1-nafbi15ﬁin-6-fosf6nico
ficido l-naftilamin-7-fosEénico
fcido 5-sulfo«Z-naftilamin-7~fosf6nico
Scido stulfo-l-naftilamin~3-fosf6nico
&cido 4,8-disulfo~l~naftilamin-3~fosfbnico
y sc obtienen tonalidades de un amarillo verdoso sobre mate-

riales textiles de celulosa con buena fijeza al lavado y a la
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- luz cuando se aplican por el procedimiento descripto en OLS

2324809, -
EJEMPLOS 13 A 20

En lugar de la 6,2 partes de l-etil-3~carbamoil-4-me-

til-~t~hidroxipirid-2-~ona puede usarse una cantidad equiva-

-A lente de

l-metil=3~ciano~g4emetil«6=-hidroxipirid-2~ona

- 3~ciano~4~metil-2,6-dihidroxipiridina

_1«n~propi1~3-metil-4-fénil-6—hidroxipirid-2-ona

1-p-bittile=3-sul fo-4-metil-6-hidroxipirid=2~ona
lwg-aminoetil~4-metil-6-hidroxipirid~2-ona
2,6~dihidroxi=4~carboxietilpiridina

1~et11-3~cloro-4-(¢'-metoxifenil)-6~hidr6xipirid—2-ona

l-fenil=3=ciano=4~metil~b=-hidroxipirid-2~ona

con lo que se obtienen colorantes que proporcionan tonali-

dades de color amarillo verdoéo sobre materiales textiles

con buena f£fijeza al lavado y a la luz cuando se aplican por
el procedimiento de OLS 2324809, | '
EJEMPLOS 21 A 119
‘Pueden haliarse otros- ejemplos de esta invencidn

en la siguiente tabla en la que ia amina indicada en la co-
lumna II se diazoa y se copula con la hidfoxipiridona indi-
cada enlla columna III utilizande ei método deécripto en el
Ejemplo 1, La tonalidad obtenida de esta manera cuando el
colorante se aplica a fibras celulbsicas por el método des-~

cripto en OLS 2324809 se indica en la columna IV.
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fénico

Ejom~
plo Amina Componente de Copulacidn Tongli-
dad en
celulosg
21 decido 3~aminoben~  i~(4-sulfobencil)-3-carba- Amarillo
c¢il fosfénico moil-4-metil-6-hidroxipi- verdoso
, rid-2-ona
22 decido 4-eminoben~ 1-(4-sulfobencil)~3,4~dimg Amarillo
il fosfénico til~6-hidroxipirid-2-ona
2} dcido 4-gmino-2- 1=/ 2-(4~pulfofenil)etil 7/ Amarillo
fluorofenil foafd  ~3~carbamoil-4-metil-6-hi- verdoso
nico droxipirid-2-ona
24 dcido 3-amino-4- 1=/ 2~(4~sulfofenil)etil, "
clorofenil fosfé~  ~4-metil-6-hidroxipirid-—2-
nlco onsg,
25 4cido 2-naftilamin " Amarillo
=T~foafénico
26 deldo 6,8-disulfo- 1-etil-3-sulfo-4-metil~6- Amarillo
1-naftiiamin»3~fqg hidroxipirid-2-ons rojizo
fénico
27 doldo m-aminofenil 1-etil-3-sulfometil-4-me-  Amarillo
- fosfdénico til-6-~-hidroxipirid-2-ona verdoso
28 " 1-etil-3-carbamoil-4-gul- "
fometil~6-~hidroxipirid-2-
ona
29 " 1=(4~gulfobencil )=3~car~ "
banoil-4-metil=6-hidroxi-
pirid-2-ona
30 " 1=/ 2=(4-sulfofenil)etil/ "
, ~3~carbamoil-4-metil~6~ni
droxipirid-2-ona
31 dcido o-aminofe- 1=n~butil=3~cloro-4-metil "
nil fosfdnico =6-hidroxipirid-2-ona
32  dcido p-aminofe- 4-fenil-2, 6~dihidroxipi- "
nil fosfénico ridina
33 deido 3-amino=4- 3=carbamnoileq-fonil=2, 6 Amarillo
motilfenil fosfd dihidroxipiridina
nico
34 dcido 4-amino~2- 3~carbamoil=-4-n-propil- Amarillo
fluorofenil fos- 2,6~dihidroxi piriding verdoso
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T-fosfénico

xipirid-2-ona

Ejem Componente de Copulacidn Tonalidad
plo Aming ' en Celu-
losg
35 4oido 2-amino-5-clo 3—earbamoil-4—§3'-sulfo-A Amarillo
. rofenil fosfénico 4'-metoxifenil)-1<etil-6 verdoso
‘ ’ ~hidroxipirid-2-ona
" 36 deido meaminofenil  4-etil-2,6-dihidroxipiri "
- fosfénico dina
kY " N-etilhomoFftalimida "
38 " 1~ P -gulfoetil~3, 4-tetr "
metlilen~6-~hidroxipirid-
—ona,
39 " 1=n=butil=3, 4~trimetilen "
V , ~6-hidroxipirid-2-ona
40  doido 4-amino-2-brg  1-n-propil-3-carbamoil-5 "
mofenil fosfénico -carboximetil-6-hidroxi-
, : pirid-2-ona ]
41  dcido 4-amino-3-ni- 4-(4'-clorofenil)~2,6-41 "
- trofenil fosfénico hidroxi piridins
42  4oido 1-naftilamin- 1-alil-3-carbamoil-4—(4'  Amarillo
: 6~foaténico ~metil=3'=pulfofenil)=6=  rojizo
, . hidroxipirid«2-ona
43 deido t-naftilemin~  {1-p-butil-3-metil-4-clo= "
T~foafénico rometil~6~hidroxipirid-2
-ong, o
44  doido m-aminofenil 4-metil-2, 6~dihidroxi- Amarillo
fosfénico piridina verdoso
45 " 3~carbamoil=4~-metil=2,6 "
~dihidroxi piridina
46 " 3,4-dimetil-2, 6-dihidro "
xipiriding
47 n 1,4-dimetil-6-hidroxipi "
, rid-2-ona
48 doido 2-naftilamin-  1,3,4-trimetil-6-hidro- Amarillo
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Ejem Tonalidad
plo Amina Componente de Copulacidn en Celu-
losa
49 deido 5-pulfo=2- 1wgtile4~motil~6-hidro= Amarillo
naftilamin~-T-foefd xipirid-2-ona
nico
50 dcido 8-sulfo=-i~ 1~etil~3,4~dimetil~6- Amarillo
naftilamin-3~fosfd hidroxiplirid—-2-ons rojizo
nico
51 doido 6,8-disulfo- 1,3-dietil-4-metil-6- "
1-naftilemin-7-fog hidroxipirid-2-ona
fénico
52 dclido m-aminofenil  {1-(n-butil)-3-carbamoil Amarillo
fosténico ~4-metil-6-hidroxipirid verdoso
~2-0na :
53 dcido m-aminofenil 1{1-(n~butil)-3,4-dimetil "
fosfénico ~6-hidroxipirid-2-ona
54 " 1={n~butil)=3-bencil—4~ "
metil-6-hidroxipirid-2-
ona
55 " .1-(grpro 11)-3,4~(4-sul "
- fobencil)—-4-metil-b6-hi-
droxipirid-2«ona
56 " 1=(2-etilhexil)~3-carbg "
moil-4-metlil-6-hidroxi-
pirid-2-ona
57 " 1=(2-atilhexil)~4-metil "
~6-hidroxipirid-2-ona
58 doido g-aminofenil  1-(2-etilhexil)-3,4=-di- "
fosfénico metil-6-hidroxipirid=2-
ona
59 doido p-aminofenil J-etil~3-cloro~4-metil- "
fosfénico 6=-hidroxipirid-2-ong
60 decido 3-aminobencil 1~-{n-00til)=3-sulfo=—g- "
fosfdénico metil-6-hidroxipirid=-2-
ona :
61 dcido 4-aminoben~ 1—(g-dodecil)—3~su1fo~ Amarillo

¢il fosfdénico

metil-4-metil-6-~hidroxi
pirid-2-onas,
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Amina

Componente de Copulacidn

Tonglidad .
* en Celulo
. 88

62
“
A64
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66
67
68
69
o
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13-

T4

dcido m-aminofe-
ni; foafdénico

doido m-aminoferil

fosfénico

dcldo 3~amino-4-
métilfenil foa~
fdénico : :

- doido 4~amino-2-

fluorofenil fos~
fénico

doido 2-amino-5-
oclorofenil foafd
nloo

deido m-aminofe-

 -nll fosfdnico

1-bencil=3-carbamoil-4-me
til-6~hidroxipirid-2-ona

1=bencil—4-metil-b-hidro~
xipiride2-ona

1=(4-metilbencil )=3~car-
bamoil-4-metil-6-hidro-
xipirid-2-ona ‘ :

1~(4~metil~-2~sulfobencil)

-3-carbamoil~-4~-metil~6-
hidroxipirid-2-ons

1=(4~nitrobencil)=3=car-
bamoll-4-metil-6-hidroxi~
pirid-2-one

1=(2~feniletil)~3~carba~
moil-4-motil=b-hidroxi-
pirid-2-ong

1=~(2-metoxi~-5-metilfenil)
=3~carbamoil-4-metil-6-hi
droxipirid-2-ona

1-(p-anisoil)-3-carbamoil
~4-matil-b-hidroxipirid-2
-ona

1=(2-netoxi~5-gulfofenil)
-3~carbamnoil-4-metil-6~hi
droxipirid-2-ona

1=~{2~¢loroetil)=3,4~dime-
til-6-hidroxipirid=~2-ona

1=(2=gulfoetil)~3~-carba~
noll-4-metil=6~hidroxipl~
rid-2~ong

1=(2-N-metilaminoetil)=-3,
g—dimet11—6—hidroxipirid—

{=(2~N,N-dimetilaminocetil)

~4~metil-6~-hidroxipirid-2-

ona

Amarillo
verdoso

"
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pirid-2«ons

Tonalidad
plo Aning Componente de Copulacidn en celu-
losg

75 4cido 4~amino-2~ 1-(2-N-metilacetilaminoetil) Amarilio

bromofenil fosfd ~-3,4-dimetil-6-hidroxipirid~ verdoso
nlco 2-ona

76  d4ecido 4-amino-3~ 1-=(2-N-2-hidroxietilamino- Amarillo

nitrofenil fosfd- etil)=-3~carbamoil—4-metil-~
nico 6-hidroxipirid-2-ona

17 dcido fj-naftil- 1=(6=acetilaminoetil)-4-me~ Amarillo

amin-6-fosfénico  til-6-hidroxipirid-2-ona rojizo

78  doido m-aminofe-  1-etil-3-metilsulfonil-4-me Amarillo

nil fosfénico til~-6-hidroxipirid-2-ona verdoso

19 " 1=-(4~sulfobencil)-3~fenil- "
gulfonil-4-nmetil-6-hidroxi-
pirid-2-ona .

80 " 1=(1-motiletil)=3-metilsul~ "
fonilmetil~4-metil=6-hidro-
xipirid-2-ona

81 " 1-(2-gulfoetil)-3-fenilsul- "
fonilmetil~4~-metil-6-hidro-

- xipirid-2-ona

82 " 1-otil-3-acetilamino~4-me~— "
til-6~hidroxipirid-2-ona

83 " 1=etil=3~benzoilamino~4-me~ "
til-6-hidroxipirid-~2-ona

84 " 1~/ 2~(4-sulfofenil)etil /- "
~3=(N-ftalinidil)=4-metil~6
~hidroxipirid~2-ona

85 " 1=ciclohexil-3~carbamoil—4- "
metil-6-hidroxipirid-2-ona

86 " 1=(4-metilciclohexil)=3~(4~ "
nitrobenzollanine)—4~metil-
6=~hidroxipirid-2~ona

- 87 " 2,4, 6~trihidroxipiridina "

88 " 1-metil-3~carbamoil-6~hidro "
xipirid-2-ona

89 " 1y 4=~ai~(n~-butil )=6-hidroxi~ "
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98
"99
100
101

102

103

104

oil fosfénico

deido 4;aminobeg
¢il fosfénioco

doido mg-aminofe~

nil fosfdénico

10il~4=(4=nitrofenil)=-6-hi-
droxipirid-2~ona

1, 3-4i~(n~propil)—4-metil-6 "~
~hidroxipirid-2-ona

1-(?-metoxipentil)-B-(gébu-
tél--4-metilw6-hidroxipirid
el wONE, '

1~otil-3~(4-metilbencensul-~
fonilamino)-4~metil~6-hidro
xipirid~2-ong

3~atoxicarbonil—~4-metil-2,6
~dihidroxipiridine

1-amino-4-metil=6-hidroxipi
rid-2~o0na

1~(4=-clorobutil)~3-carbaemoil-

4-metil-6~hidroxipirid-2-ona

1=( 3=cloropropil) ~4-metil-6-
hidroxipirid~2-ona

Ejem : ' Tonalidad
plo Amina Componente de Copulacidn en Celulg
88
90 decido meaminofe-  4~etoxicarbonil-2,6-dihi- Amarilloe
nil fosfénico droxipiridina verdoso
91 " 4-metoxiocarbonil-2,6-dihi "
o droxipiridina -
- 92 " 4~carbamoil-2, 6~dihidroxi "
: piridins '
93 " 3-etoxicarbonil-4-amino-2, L
6=dihidroxipiridina
94 " 3~-atoxicarbonil-4-acetil= "
: amino-2, 6~ihidroxipiriding
95 " 3-atoxicarbonil-4~benzoil- "
o amino-2, 6~dihidroxipiridina
96 " 3~etoxicarbonil=4=(4-bromo- "
bencen—-sulfonilemino)-2, 6~
‘ _ dihidroxipiriding _
97 4doldo 3-aminobég 1=(4~hidroxibutil)-3-carba- "

L]
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Componente de Copulacidn

Tonalidad
en Celulg
=121

105

106

107

108

109

110

m

12

113

114

115

116

dcldo m-aminofenil
fosfénico

1-(6-etoxihexil)~3~carba-
moil-4-metil-6-hidroxipi-
rid=2~ona

1=(4=-propoxibutil)=3-gul~
fometil-~4~metileb-hidroxi
pirid-2-ona

1-(5-hidroxipentil)-3-(n-
propil)-4-metil~6-hidroxi
pirid-2-ona

1-(2~benzoilaminoetil) =3~
carbamoil-4-metil-6-hidro
xipirid~2-ona

1=/ P =(4=-nitrobgncensulfo
nileming)=etil /=3=sulfo-
4~metil~-6-hidroxipirid-2~
ona '

1=/ ~(4~sulfoftalimidoil

amino)etil /-4-metil-6-hi
droxipirid-2-one

3~atoxicarbonil—4-(4'-me;
tilbencensulfonilamino)-2,
6-dihidroxipiridina

1=(4-sulfobencil)-3, 4~di-
metll-5-aminocarbonil—6-
hiéroxipirid--2-ona

{=gtil=3=-gulfo=4-metil=H=-
aminocarbonil-~6-hidroxipi
rid-2-ons

1= =gulfoetil~3, {~tetra~
metilen—-S-aminocarbonil~6
~hidroxipirid-2-ona

1=p~butil~3;4~trimetilen-
5—-aminocarbonil~b6-~hidroxi
pirid-2-ona

2y4-dihidroxi~-6-metilpiri
d;na

Amarillo
verdoso

it

Amarillo

Amarillo
rojizo

Amarillo
verdoso



- 24 -

Ejen " Tonglidad

plo Amina, Componente de Copulacidén en Celulg
oy
117 dcido p-aminofe_  2,4-dihidroxi-3~amiloxi- Amarillo
- nil fosfénico carbonil=6-metilpiridina verdcso
118" S 1-etil-4-hidroxi-6-metil . " k
‘ plrid-2-ona . N
119 " 2,4-dihidroxi-5-nitro-6=  Amarillo
‘ metilpiriding -
EJEMPIO 120

10

15

20

‘Omitiendo la adicidn de cloruro de amonio en el pro-
cedimiento del Ejamplo 1y reemplazéndolo‘por la etapa de agre-
gar éoidchlorhidrico hasta que el pH de la reacoidn es de 0,5

'puedén-dﬁténerée los colorantes descritos en cualquiera de los

~ ejemplos precedentes en su forma de deldo libre.

EJEMPLO 121

Usando dietanolamina en iugar de amoniacé en el'pro-
cedimiento del Ejemplo 1 y omitiendo la adicidn de cloruro de
amonio;ae obtiene una solucidn de sal de dietanoleming del co=-
lorante de cualquisra de los ejemplos i~119. Esta solucidn pus
de usarse para preparar el licor de tefiido para tefiir medianﬁe
el procedimientd de OL8 2324809.

Desorita sufiqientémente 1a naturalezg del invento,
asi ocomo la manera de realizarlo en la prdotica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus~

ceptibles de modificaciones de detslle en cuanto no alteren su

‘principio fundamental.

REIVINDICACIONES -
18.~ Procedimiento para prepﬁrar ooloraﬂtas monoazoi-
c0s, que tienen la fdérmulas
' ' A-N=1NR«Py
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20
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donde A es un radical aromdtico que contiene uno o mds grupos

de doido fosfénico y Py es el radiocal de un ocomponente de co~

pwlacién de piridona PyH, ocaracterizado porque comprends copu

lar la sal de diazonio de una amina de fdérmula ANH, con un com
puesto de piridons de la férmula PyH o PyCONH,donde A y Py tie
nen los significados antes indioados. » _

28 .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque el colorante se aisla, por lo menos en parte,
en forma de la mal de amonio.

38,~ .Procedimiento segiin la reivindicacidn 1, carsc-
terizado porque el colorante se convierte, por lo menos en par
te, a la sal de alcanolamina. 7

48 .- Procedimiento segin la reivindicacidn 3, carac~-
terizado porque el colorante se convierte, por 16 menos par-—
clalmente, a la sal de dietenolamina. -

58,- Procedimiento para preparar colorantes monoazoi- .
cos, tal y como queda sustancialmente descrito en la presente
Memoria.

Esta Memoria consta de 25 hojas, escritas a mdquina

por una sola cara.

Madrid | 30 ABR, 1076

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LiMITED

J. GOMEZ A
p. p» Firmador J.
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