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Caso 150-3873

PERFECCIONAMIENTOS EN O RELACIONADOS CON COMPUESTOS
ORGANICOS

La presente invencibn se refiere a compuestos mono-

azoicos b3sicos exentos de grupos sulfo,

La invenciBn se refiere, en particular, a compuestos

de £0rmula I,

Ry
~ | 1
s~ ¥ "o
RBfQ

en la que R, significa hidr8geno, ciano{ ~COR, o -CONRSRB,
en donde Ra significa alquilo Cl~C4 o fenilo,
R5 significa hidr8geno, alquilo Cl-
C4 o fenilo, de preferencia
hidrBgeno, y
Re significa hidrdgeno o alquilo-

Cl—Ca, preferentemente hidr8geno,

R2 significa hidrdgeno, alquilc €17Cy» fenilo,

bencilo o feniletilo,

R3 significa un puente alquileno o alquenileno
02—08; de cadena recta o ramificada, en caso

dado interrumpidos por un Atomo de oxigeno,

R significa un radical (a) o (b)

Ris R
- o} 13 o)
R o' &
i3 ) ] ;3
13 13 Sk 13

(a) ‘ ' ()
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en las que los simbolos R13 significan, indepen-
dientemente los unos de los otros,
hidrdgeno o haldgeno (preferente-
mente cloro o bromo),
y o bien Q tiene una primera significaciln seleccionada entre

los radicales de las fdrmulas

R .
7 J—

4 e @ © © H) © . j%? H N-R,., A
AW—

-N— A -N 0O A -N A y
.N\ R8 ! 1]_{\_1{_/ ! %{ i“ 10
R
9 9 9 9
(c) - (a) (e) L (£)

en las que R7 y RB significan, independientemente la una de la
otra, radicales alquilo Cl—cs,
R significa alquilo Cl-CA, sin substituir o
estando mono-substituide por haldgeno
. (preferentemente cloro o bromo), por
alcoxi C ~C,» por alcoxiVC1~C4-carbo~

1
nilo o por fenilcarbonilo,

R10 significa hidrOgeno o alquilo Cl—Ca, y
A significa un anifn,

o bien Q tiene una segunda significacibn seleccionada entre

los radicales de las f8rmulas

e o ® e \ o

-N—Rg A , -N A y. A
Ri1
10

(g) . : (h) - (1)
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en las que R7, Rgs RlO ¥ 53 son tales como definidas mis
arriba,
R11 significa bencilo, sin substituir o estan—
do substituido en el ciclo fenflico por un
, maximo de tres substituyentes selecciona-
dos entre halBgeno (preferentemente clore
o bromo) y alquilo CI-C4 (preferentemente
metilo o etilo),
con el requisito de que cuando Q tiene la primera significacin
indicada m@s arriba, el radical (a) o (b) representado por R,

lleve 3 y Gnicamente 3 Atomos de haldgeno.

Los compuestos deben estar, desde luego, exentos de
grupos —ﬁ-é—o— y —ﬁ—é;ﬁ-.

En los compuestos de f8rmula I, R1 significa de prefe-
?eucia'un grupo ciano o -CONHZ, en particular un grupo ciano. R2
significa de preferencia un itomo de hidr8geno, un grupo alquilo~
Cl-Ch (preferentemente metilo), o un grupo fenilo o bencilo, en par-—

ticular un grupo metilo. R, significa de preferencia R, , en parti-

3 3a
cular R3b’ de mayor preferencia 1,2-etileno o 1,3-propileno. R7 sig~
nifica de preferencia un grupo alquilo Cl—C6, en particular R7a’ en

especial R de mayor preferencia un grupo metilo. RB significa de

7’
preferencia un grupo alquilo Cl—CG, en particular RSa’ en especial

R8b’ de mayor preferencia un grupo metilo. R9 significa de preferen-

cla R9a’ en particular R9b’ de mayor preferencia R9c' RIOSLgnlflca

de preferencia RlOa’ en particular hidr8geno. R 1 significa de pre~

1

ferencia Rlla’ en particular R de mayor preferencia un grupo ben-

11p°

cilo sin substituir. significa de preferencia R13a’ en particu-

R
13
lar hidrSgeno o cloro. El simbolo R significa de preferencia R,, en
particular Rb’ de mayor preferencia Rc' El simbolo Q significa de pre-
ferencia Qa’ en particular Qb’ de mayor preferencia Qc. Las significa~
ciones de los simbolos R3a, R3b’ R7a, R7b’ R8a’ R8b’ Rga, R9b’ R9c’
Rlla’ Rllb’ RlBa’ Ra, Rb’ Rc’ Qa,'Qb y Qc se definen més adelante;
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En los compuestos preparados de acuerdo con la inven~-
¢ifn, la naturaleza exacta del anidn A © no es critica., Sin embar-
go, se prefieren ante todo los aniones no cromofdricos y fos ani-
ones convencionalmente adoptados em la produccidn de colorantes
b3sicos. Como ejemplos de aniones Akfi pueden citarse los haloge~
nuros, por ejemplo los aniones cloruro y bromuro, los aniones sul-
fato, bisulfato, metilsulfato, aminosulfato, perclorato, benceno~
sulfonato, oxalato, maleinato, acetato, propionato, lactato, suc-—
cinato, tartrato, malato , metanosulfonato y benzoato, asi como los
aniones complejos tales como los de las sales dobles de cloruro de
cine, y tambi&n los aniones de los siguientes Zcidos: #cido bdri-
co, acido boroglicBlico, &cido eftrico, &cido glicdlico, &cido adi-
pico, o los productos de adicidn del &cido orto-bdrico con poli-

glicoles, en particular con los cis-polioles.

Los compuestos preferidos de £0rmula I son los que

corresponden a la £6rmula Ia,

R

2a
Ra.-N=N X Rl a
‘ la
HO ? 0
R3a—Qa

en la que R significa un radical (az) o (ba)

R13a Ri3q R4, Rl
. RlS,aﬁ\@ 0‘@\ Rl3@‘ @
: 0
, o ‘
'RlBa Rl3a

(aa) : (ba)

en las que las R13a» que son idénticas o diferentes las

unas de las otras, significan hidré-
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y
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geno, cloro o.bromo; los radicales de las £f3rmulas (aa)
y (ba) deben llevar, como miximo, tres &tomos de cloro

o de bromo, y los simbolos R deben estar idénticos

13a
entre s cuando representan el cloro o el bromo,

significa clano o -CONHZ,

significa hidr8geno, alquilo Cl—Ch, fenilo o béncilo,

*
51gn1f1ca.~(CH2)n-, —CHZ-?H-, ~CH~CH§, -?H-—-?H—,
Rie  Pug Ry Ry

-CHZ”CH=CH~CH2~ o “CHZ-CHZ—O-Cﬁz-CHZ",

en donde n significa 2, 3, 4,5 5 6,

los simbolos R significan, independientemente el

14

uno del otro, un radical alquilo-

1~C4 de cadena recta, con el re~

quisito de que cuando R, represen-

3a
u to
ta un res CHR 4 14 » la suma
total de los atomos de carbono con~
tenidos en los dos simbolos R14
deba ser 6 o menos de 6, y
el Atomo de carbono que lleva un asterisco es el

Ztomo de carbono enlazado a la piridona,

tiene la primera significacidn seleccionada entre
los radicales de las £8rmulas (c¢), (d), (e) y (f) in-
dicadas m8s arriba, pero en las que

R7 significa R7 s @s decir, alquilo C1 CG’
1 6’

R9 significa R9 s €8 decir, alquilo Cl—C4 sin sub-

stituir o estando monosubstituido

R8 31gn1f1ca R8 » €8 declr, alquilo C

por alcoxi Cl~04, por alcoxi C1 4
carbonilo o por fenilcarboniloe,

Rld significa R s €8 decir, hidrﬁgeno, metilo o etilo,

10a
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o bien Q tiene una segunda significacidn seleccionada de
los radicaies de las £6rmulas (g), (h) e (i) in-
dicadas mis arriba, pero en las que

R7 significa R7a, seglin definido mi3s arriba,
ga’ seglin definido mas arriba,

significa RlOa’ seglin definido m3s arriba, y

R8 significa R
%10
R

1 significa Rlla’ es decir, bencilo cuyo nii-

cleo fenflico es sin substituir o bien esti
substituido por un m3ximo de tres substitu—
yentes seleccionados entre itomos de cloro

o bromo y grupos alquilo Cl—c4 (preferente~
mente metilo o etilo), '

con el requisito de que cuando Qa tiene la primera significacidn
anteriormente definida, el radical (aa) o (ba) deba llevar 3 substi-

tuyentes seleccionados entre cloro y bromo,

Compuestos de f£ormula I particularmente preferidos son

los compuestos de f£ormula Ib,

Ib
. » ‘ i *.
en la que R3b significa —(CHz)n,~, —$H-—?H-, —?H~CH2—
CH, CH CcH
*
o ’CHZ'CH~ 3 3 3
'
Cﬂ3
en donde n' significa 2, 38 4, y
o bien R significa un radical de £8rmula (ab),

(bb) o (bc),
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ci ' ci cl '
Ccl Cl Cl Cl
{ab) : {(bb) . (be) -

y en este caso Qb significa un radical de f6rmula (cb), (db), (eb) o (£fb)

@fn . o @ © @Q © @ O

~N—R A “-NHO A -N H A o. =N HNH A

\R 8b | \—vs l | \vt
%b Rop - Rop Rob
(cb) (db) (eb) (£b)

en donde R?b y R, significan, independientemente la

8b .
una de la otra, alquilo Cl—Cé, pre~
ferentemente metilo o etilo,

y R9b significa un radical alquilo C1~C4 de

cadena recta,

o bien Rb significa un radical (aba), (bba) o (bca)

13b ° Fisp Rusp - 1ilg,b Rish . |
& D43 PP
13b Ri3p . | R13p ’

{aba) (bba) fbca)

en donde cada R13b significa, independientemene la una

de las otras, hidrSgeno o cloro,

¥ en este caso Qb significa un radical en £f86rmula (gb), (hb) o (ib)
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A
N—Rg A, -NO) A o
) O
Ri1b |
(gb) (hb) (ib)

en donde R?b y R8b son tales como definidas mis
arriba, y

Rllb significa bencilo, sin substituir

o estando monosubstituido por metilo,

5 ’ etilo, cloro o bromo.

Compuestos de f£8rmula I particularmente preferidos son los

compuestos de f£ormula Ic,

Ic

en la que n" significa 253, vy
o bien R significa un radical (ab), (bb) o (bc), segln

10 : ¢ definidos anteriormente, con el requisito de
que por lo menos una posiciSn orto del grupo
fenoxi terminal sea sin substituir, ¥y,

. © ®
en este caso Qc significa —NR7cR8cR9c A ™, en donde R7c, R8c
y R9c significan, independientemente las unas
15 de las otras, metilo o etilo,

o bien R significa un radical (aba), (bba) o (bca), segin

definidos anteriormente,con el requisito de que
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1) cada radical deba llevar por lo menos

un &tomo de cloro, y

ii) por lo menos una de las posiciones
orto del grupo fenoxi terminal deba

S ser sin substituir, y

en este caso Qc significa un radical

S,

~-N(CH A

w~<0) -

La presente invencibn proporciona asimismo un procedi~

3!2

miento para la produccifn de compuestos de £f8rmula I, caracteri-

zado por el hecho de que

10 a) se copula el producto de diazotacifn de una amina de f£or-

mula RNHZ ¢on un compuesto de foérmula II,

R
R
1
~N
‘ jos
g’ N 0
R3~Q
o
b) se obtiene un compuesto de £Grmula I, en 1la que Q signi-

fica un radical de £f8rmula (c), (d), (e), (£) o (g), segln
15 definidas m3s arriba, mediante cuaternizacidn de un corres—

pondiente compuesto sin cuaternizar utilizando, segiin apro-

piado, un agente de cuaternizacifn que se selecciona entre

R7A, R9A y R11A, en 1os‘gue A significa un radical ca-

paz de liberar un anidn A ~ durante la reaccidn de cuater-
20 nizacidn, o bien un radical capaz de liberar un ani8n re~

e

emplazable por un anidn A ~ .
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Los procedimientos arriba indicados pueden llevarse a
cabo de manera habitualj las materias de partida o son conocidas
o pueden prepararse seglin m8todos convencionales a partir de ma-
terias iniciales correspondientes, disponibles. Los productos de
partida sin cuaternizar, utilizados en el procedimiento b), pue-
den obtenerse en analogia al procedimiento descrito en el aparta-
do a).

Como puede apreciarse, los aniones AB pueden reempla~
zarse por otros aniones, por ejemplo con ayuda de un intercambia-
dor de iones.

Los compuestos de £8rmula I asi obtenidos pueden luego
aislarse y purificarse seglin m8todos habituales.

Los compuestos de £6rmula I son colorantes basicos
apropiados que pueden utilizarse para la tintura o la estampacin
de substratos teflibles con colorantes basicos, por ejemplo de fi-
bras o hilos parcial o completamente constituidos de polimeros o
de copolimeros del acrilonitrilo o del dicianocetileno asimétrico,
o de poliamidas o de poli&steres sint@ticos modificados por gru-
pos 3cidos, o de textiles fabricados con estas fibras o estos hi-
los. La tintura de tales substratos puede efectuarse segin méto-
dos conocidos, ventajosamente en un medio acuoso, neutro o cido,
a una temperatura comprendida entre 60° y la temperatura de ebulli-
¢idn, o bien bajo presifn a una temperatura superior a 100°C. La
tintura puede realizarse asimismo en baflos orginicos, por ejemplo
seglin descrito en la Solicitud de Patente alemana (D.0.S.) o2
2,437,549,

Los compuestos poseen una buena afinidad tintdrea para
con los substratos arriba indicados y pueden combinarse prefecta-
mente con otros colorantes bdsicos que tengan un débil factor de
combinabilidad., Los compuestos tienen un buen poder de subida sobre
el poliacrilonitrilo y las poliamidas y poli@steres modificados por

grupos dcidos; poseen, ademis, una buena estabilidad al pH.
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Las tinturas obtenidas de este modo sobre los substratos
arriba citados, se caracterizan por muy buenas solideces a la luz,
al lavado, al sudor y al planchado.

Los nuevos compuestos de £Ormula I convienen asimismo
para la tintura en la masa de materias plasticas o para la tintura
de cuero y la coloracidn de papel. .

Antes de su utilizacifn, los compuestos de férmula I pue~
den transformarse, si se desea, en preparaciones tint8reas estables,
1iquidas o s8lidas, por ejemplo mediante molturacidn o granulacidn,
o bien por disolucibn en disolventes apropiados, en caso dadec con
adicidn de agentes auxiliares, tales como estabilizantes o solubi~
lizantes, por ejemplo la urea. Tales preparaciones tint8reas pueden
obtenerse, por ejemplo, de la manera descrita en las Patentes fran-
cesas n®% 1,572,030 y 1,581,900 y en las Solicitudes de Patentes
alemanas n28 2,001,748 y 2,001,816,

Los Ejemplos siguientes ilustran la presente invenciln
mis detalladamente. Las partes y los porcentajes se entienden en

peso y las temperaturas estfn indicadas en grados centigrados.
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EJEMPLO 1A: [procedimiento a)]

Se afladen, a 90°, 32,5 partes de clorhidrato de &ter 2',-
4',2~tricloro-4~amino~1,1'~difenTlico a 190 partes de Zcido acétieo
glacial. Seguidamente se agregan, a temperatura ambiente, 100 partes
de agua y 20 partes de &cido clorhidrico concentrado y luege se afia~
den, con enfriamiento a 0-5%, 7 partes de nitrito de sodio disuelto
en 20 partes de agua., Se filtra y se destruye el exceso de nitrito
de sodio mediante adicidn de &cido aminosulfdnico. La solucibn resul~
tante se aflade, por gotas, a una solucidn de 37 partes de cloruro de
3~ciano~4~metil=6-hidroxi-1-(3"'~dimetil-bencilamonio)~propil~pirido-
na-(2) en 120 partes de agua. Después de 1la copulacidn, se diluye la
mezcla de la reaccidn con 850 partes de agua y 20 partes de Zcido
clorhidrico, se le afiaden 90 partes de cloruro de sodio y se la agi-
ta por espacio de tres horas. El colorante precipitado que correspon-

de a la fOrmula

3
cN .
cl 0 N=N ~ ‘
| ©
c1 ci Ho” N7 O @9}13 €1
| (ca,) ;-2 —cxﬂz‘@
CH,

se filtra, se lava con agua, se seca'y se moltura. E1 colorante ob-
tenido tifie fibras de poliacrilonitrilo en matiz amarilio; las tin-

turas conseguidas poseen buenas solideces a 1la luz y al mojado.

El componente de copulacidn. utilizado en el procedimien—
to arriba. descrito puede prepararse mediante cuaternizacidn de 3-
ciano~4-metil-6-hidroxi~1-(3'~dimetilamino)-propil piridona-(2) con
cloruro de bencilo en agua o en un disolvente organico, tal como

acetona, cloroformo o dimetilformamida.
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EJEMPLO IB: [procedimiento b))

El colorante producido segiin el Ejemplo 1A anterior, puede
prepararse alternativamente mediante diazotizacibn de clorhidrato de
8ter 2',4',2-tricloro-4~amino~1,1'~difenilico en medio acuoso, copu-
lacidn sobre 3-ciano-4-metil—~b~hidroxi-1-~(3'~dimetilamino)-propil-
piridona=(2) y cuaternizacidn del compuesto resultante com cloruro
de bencilo en agua o en un disolvente organico apropiado, tal como
acetona, cloroformo o dimetilformamida, en presencia de un agente

aceptor de Acidos, tal como 8xido de magnesio o carbonato de sodio.

EJEMPLO 2A: [procedimiento a)]

Se repite el procedimiento descrito em el Ejemplo 1A antes
citado, empleando 32,5 partes de clorhidrato de 8ter 2',4',4~triclo~
ro-2-amino~1,1'~difenflico y una solucidn de 37 partes de 3-ciano~4~
metil-6-hidroxi~1-(3'-trimetilamonio)~propilpiridona~(2)-metil-sulfa-

to disuelto en 350 partes de agua; se obtiene el colorante de fSrmula

Cl 0 1
CH
3
c1 N
NN
o~ N No S
(CH,) ,-N(CHy) ; CH3SO, /CL

que tifie fibras de poliacrilonitrilo en matiz amarillo; las tinturas

conseguidas poseen buenas propiedades de solidez a la luz y al mojado.

EJEMPLO 2B: [procedimiento b))

El colorante preparado segln el Ejemplo 2A arriba descrito
puede prepararse alternativamente mediante diazotizacidn de &ter 2',-
4!, 4-tricloro-2-amino-1,1'~difenilico, copulacidn con 3-ciano-4-metil-
6-hidroxi-1-(3'-dimetilamino)~propil~piridona~(2) y seguidamente cua-

ternizacifn con dimetilsulfato en agua o en un disolvente orginico,
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tal como acetona, cloroformo o dimetilformamida en presencia de un

agente aceptor de 3cidos, tal como Oxido de magnesio o carbonato de

sodio.

Los compuestos indicados en las siguientes Tablas pueden

prepararse segiin los procedimientos descritos anteriormente en los

Ejemplos 1 o 2; la llave para las significaciones de Q en las Tablas

siguientes es tal como sigue:

®
~N (CH

O]

-N(CH
l

33

302

C,Hg

S,

TT(Chﬂg)z

CH3

'T(Ceﬂlz’z

CH3

= ~N(CnH..)
j 8717

CH3

”ﬁ(CHs)z
| CH,COCH,

S
~k(CH3)2

(cn2)3co«c:>

'T(CH3)%

(CHZ)B

-0-CH

3

9 = "f‘cg3

10

1l

12

13

14

©]
)2

CH2*<:>

@
= ~N(CH,),

|
cuz4<:>~c1

on, (G-,

CH -Cl

2
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la 1llave para las significaciones de B es la siguiente:

*
= - 1= ' ~CH,~CH~
1 = -CH,CH, 5 = =CH,=C
- CH
= o — 3
2 = -CH,CH,CH,
= ~CH— CH-
3 = ~CH,CH=CHCH,~ 6 ===
. CH, CH,
4 = -CH-CH,~
éH3 1 = ~CH,CH,O0CH,CH,~
8 = {CH,},

Los &tomos de carbono que llevan un asterisco estan enlazados con

la piridona.

En la Tabla 1 m3s adelante se indican compuestos que

5 correspouden a la formula
Ra3
Ry2
Rl Ry
R
1 ©
A
0]
A.c> significa cualquiera de los aniones especificamente

mencionados anteriormente; las sighificaciones de los demfs simbolos

est3n indicadas en la Tabla,

Con todos los colorantes sefialados en las Tablas 1y 2,

10 se consiguen tinturas amarillas.
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R0 Ro1 Roa Roz Rys Rpg Ry Rog )
c. B ¢l B H' H ClL H 2 181314 CN CH,
cL H ¢ ®H H H ¢l H 1,38 1 CcN cn3'
Cl H Cl H HE ' H Cl H 2 1 omm&'cn3
ci B c. H #® H c B 2 1 CN C,Hg
ci H ¢ H H H €1 H 2 1 cN  <0)
cL. H € H H H €. H 2 1 CN «35«C)
cL E €1 H €1 H H H 2 1-8 CN CH,
cC B ¢l ®H H H H € 2 1 CN  CH,
Cl H Cl H H Cl H H 2 1 CN . CH,
H €l ¢ H H H ¢cl1 H 2 1 N cH,
H €I H ¢l ¢l ®H H H 2 1 cN cH,
H "H Cl .'H H 'H ‘él H 2 .9~12J5,l6CN CHj
E H € H H H ClL H 1 9-12 CN CH,
H W ®B H H H cl' H 2 9-12 CN CH,
B B ® ® H H H H 2 9,10 N CH,
c.L H ¢ ¢l H H ¢l H 2 9 oN  CcH,
H H B H H H ¢l H 2 9 N cH,
H ® B H H H -H cl 4 9 N cH,
H H H H ¢l H H H 2 8 N CH,
H H €l H H ® CI H 3 9 CN  CH,
H ¢l B H H HE ¢ H 1 1 N cH,




TABLA " 1
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(qoutinuaciGn)

Rao Ra1 Rap Ryz Ryg Byg Ryy Rog B € Ry By
CL H ¢l H H H Cl H 5 2 CN  CcH,
CL H Ccl H H H Cl H 1,2 9 CN  CH,
CL H ClL H H H €1 H 7 6 CN  CH,
H H H H €1 H H H 2 9 CN CH,
H H H H € H H H 2 10 CN CH,
H ¢l H H H CL H H 1 1 CN C,H,

Los compuestos indicados en 1la siguiente Tabla 2 corres-

ponden a la £6rmula
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TABLA 2

Ryy Ryy Baz Ros Ry B Q B R
H cL H cL H 2 1-8,13,14 CN  CHy
E ¢ ®E cl H 1 1-8,13,14 CN  CHy
H cL H cL H -2 2 CONH, CH,
H ci H cL H 2 1 N CyH
¥ ¢ H H C 2 1 cN  CHy
H cL H cL H 3-8 1 cN  cH,
cl H cL H 2 1 CN  CH,
H c1L ¢l H 2 1 CN  CH,
cit c1 ¢l H 2 1 cN cH,
ci1 H c1 H 2 10-12 cN  CH,
c1 = @ = 1 9 CN  CHy
“H H cl H 2 ©-12,15,16 CN CH,
cL H i H 1 9,15,16 CN  CH,
c1 H cL H 2 9 CN  CHy
H H cl H 2 9 CN CH,
H --E -Cl1 H 2 12 ~ON -~ CHy
c1 H H H 2 9 CN  CH,
Br H H H 2 9 cN  CH,
H H ci H 2 9 cn cnzk
H H cl H 1 7 CN  CHy
g H .cl H 6 10 N cH,
ci ® ¢l H 3 2 N 633
c1’ H cL H ° 6 6 cN  CH,

H cl Ccl H 2 11 CN CHj
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EJEMPLO DE APLICACION A

En un molino de polvo se molturan durante 4 horas 20 par-
tes del colorante que figura en el Ejemplo 1A y 80 partes de dextri-
na. (La misma mezcla de colorante puede obtenerse preparando una
pasta con 100 partes de agua y secindola por atomizador). 1 parte de
la preparacidn asi obtenida se empasta con 1 parte de cido acético
al 407 y la pasta se recubre con 200 partes de agua desmineralizada
y luego se la hierve durante poco tiempo. Seguidamente se la diluye
con 7.000 partes de agua desmineralizada, se le afiaden 2 partes de
2cido acftico glacial y luego,se la introduce en un bafio de tintura
a 60° junto con 100 partes de un género de poliacrilonitrilo. El g8~
nero puede tratarse previamente, si se deseara, durante 10 a 15 mi~
nutos a 60° en un bafo que consta de B.000 partes de agua y de 2
partes de Acido acético glacial. . )

Se lleva el bafic a 98° - 100° por espacio de 30 minutoé
y se lo mantiéne a ebullicidn durante 1 hora y media. El gEnero te-~
fiido se recoge y se aclara. Se obtiene una tintura amarilla com
buenas solideces a la luz y al mojado.

De acuerdo con un procedimiento alternativo, se disuel-~
ven 10 partes del colorante del Ejemplo 1A en 60 partes de Acido
acético glacial y 30 partes de agua. Se obtiene ‘unal solucifn de-:-
colorante concentrada, estable, con un contenido en colorante de
un 107 aproximadamente, que puede utilizarse para la tintura sobre

poliacrilonitrilo de manera similar a la descrita anteriormente.

EJEMPLO DE APLICACION B’

En un molino de bolas seé mezclan durante 48 horas 20
partes del colorante que figura en el Ejemplo 1A junto con 80 par~
tes de dextrina; una parte de la preparaci®n asi obtenida se em-
pasta con 1 parte de Acido acético al 40%, la pasta se recubre con

200 partes de agua desmineralizada y luego se hierve durante poco



- 21 -

tiempo. La tintura se realiza del modo siguiente, utilizando esta
solucibn madre:
a) La solucidn madre se diluye com 7.000 partes de agua des~
mineralizada, se afiaden sucesivamente 21 partes de sulfato de
5 rsodio calcinado, 14 partes de sulfato de amonio, 14 partes de
dcido f£Ormico y 15 partes de un vehiculo a base de productos
obtenidos por reaccidn de 8xido de etileno con diclorofenoles,
y se introduce en un bafio de tintura a 60° junto con 100 par-
tes de un género de polilster modificado por grupos &cidos. El
10 material puede tratarse previamente, si se desea, durante 10 a
15 minutos a 60° en un baflo que consta de 8,000 partes de agua
y de 2 partes de dcido ac@tico glacial. Se calienta el bafio a
98° ~ 100° por espacio de 30 minutos, se lo mantiene 2 ebulli-
cidn durante 1 hora, luego se recoge el género y se lo aclara.
15 Se obtiene una tintura uniforme en matiz amarillo con buenas

propiedades de solidez al mojado.

b) Se diluye la solucidn madre con 3,000 partes de qua des-
mineralizada, se afiaden sucesivamente 18 partes de sulfato de
sodio calcinado, 6 partes de sulfato de amonio y 6 partes de

20 &cido £6rmico, y se introduce en un baffo de tintura a 60° jun~
to con 100 partes de un génetro de poliéster modificado por
grupos Acidos. El bafio en bombo de tintura cerrado se calienta
a 110° por espacio de 45 minutos y se lo mantiene a este tempe~
ratura durante 1 hora con movimiento, luego se enfria a 60°

25 durante 25 minutos, después de 1o cual se recoge el género te-
fiido y se lo aclara. Se obtiene una tintura uniforme en matiz

.-amarillo con buenas propiedades dé’solidez::al mojado.

c) El procedimiento es el mismo que €l del apartado b), s§blo

que se calienta el bombo de tintura cerrado a 120° durante 1 hora.

30 EJEMPLO DE APLICACION C

En un molino de bolas se mezclan durante 48 horas
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20 partes del colorante que figura en el Ejemplo 1A con 80 partes
de dextrina. 1 parte de la preparacidn asi obtenida se empasta con
1 parte de 3cido acBtico al 407, la pasta se recubre con 200 partes
de agua desmineralizada y luego se hierve durante corto tiempo. La
tintura se realiza tal como sigue, utilizando esta solueifn madre.

Se diluye la soluciln con 7000 partes de agua desminera—
lizadi, luego se alladen sucesivamente 21 partes de sulfato de sodio
calcinado, 14 partes de sulfato de amonio, 14 partes de Zcido fOrmi-
co y 15 partes de un vehiculo a base de productos obtenidos por re-
acciﬁﬁ de 8xido de eti}eno con diclorofenoles, y se tampona el bafio
a pH 6 con una soluciln tampdn Acida; se introduce el balo de tin~
tura en el bombo de tintura, a 25°, con 100 partes de un género de
poliamida modificada por grupos Zcidos (relacidn de bafio 1:80).
Se calienta el baflo a 98° por espacio de 45'minutos, se lo mantiene
a ebullicidn durante una hora, luego se recoge el género y se lo
aclara con agua corriente a 70° - 80° y luego con agua fria, El
género puede secarse con centrifugacifn y luego plancharse.

Se obtiene una tintura en matiz amarillo con buenas pro-

piedades de solidesz.
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REIVINDICACION

1. Un procedimiento para la produccidn de nuevos compues-~

tos monoazoicos bésicos de férmula 1,

R
RN=N<_ A R,
o I
o~ N7 o
RB“Q
en la que R1 significa hid;égénn; cisne, —-C?R4 o *CONR5R6,
en donde R4 significa alquilo C-l--C4 o fenilo,

R5 significa hidrdgeno, alquilo 01-04
o fenilo, y

R, significa hidrSgeno o alquilo Cl~C,;
. A
R2 significa hidrdgeno, alquilo Cl-C4, fenilo,

bencilo o feniletilo,
3 significa un puente alquileno o alquenileno

CZ-CS, de cadena recta o ramificada, en caso

dado interrpmpidos pPor un Atomo de oxigeno,

R significa un radical (a) o (b)

R, . .
13 o R;3 o | .
R ° R
13 13 :
R,. - :
Ri3 13 Ri3 Ry

(a) - (b)

en donde cada uno de los simbolos R13 significa,
independientemente los unos de los otros,

un Atomo de hidrdgeno o de haldgeno,

> et L e
e R e el s 7 SN
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o bien Q tiene una primera significacidn scleccionada entre

- " Jos radicales de las férmulas

)7 & © O ®
@&/’ 6 G- 06 @ —\

TN:TRB A "?\EJQ A, "? A Y. -§\EQF~R10 A
R . R R, Ry
9 9 S
(@) @ BEC (£)

en las qﬁe R7 y R8 significan, independientemente la una de la

otra, radlcales alquilo C,~

1 8
R significa alquLLV Cl Cys 8

in suhstitulr o
estando mono—subst1tu1do por haldgeno

~(prei’ewntemente cloro o bromo), por
alcoxi C C4, por aleoxi . Cl~C ~carbo~

nilo o por fenilcarbonilo,
R - significa hidrdgeno o alquilo C1=Cps ¥ :

significa un anidn, l
1

o bien Q tiene una segunda significacibn seleccionada entre

los radicales de las fOrmulas .

= N
\ | : .
M O ) © 3 ®
-N—Rg A , N A y. A
\
R
.\\ . ] Ryg Ryg

[y

(g) . - (h) ' . (1),

en las que R7, R8’ Rlo.y K3~ son tales como definidas mis
arriba;

Ril significa bencilo, sin substituir o estan~
do sustituido en el ciclo fenilico por un

rd . 3
maximo de tres substituyentes seleccionados

~ entre haldgeno y alquilo Cy-C,,

ETTYNRTIY
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con el requisito de que cuando @ tiene la primera signifi-
cacidn indicada més arriba, el radial (a) o (b) representa-
do por R, lleve 3 y tnicamente 3 4tomos de halégeno, cuyo
procedimiente consiste en hacer reaccionar un compuesto de

férmula II:

l\ IT

donde log diferentes simﬁolos tienen los significados in—
dicados anteriormente, con el producto de diazotacidén de
una amina de férmula RNHa, donde R es el definido anterior-
mente, para provocar la correspondiente copulacién-dué con-
duzca al compuesto de formula I.
| 2. Se reivindica por ﬁltimq como objete sobre el
que ha de reéaer la Patente de Invencién que se solicita: UN
PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE NUEVOS COMPUESTOS MONOAZOI-
COS BASICOS.
Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presnte memoria descriptiva que ;onsta de veinticinco pagi-
nas\mecgnografiadas. '
| Medrid 29 de marzo de 1977
O IA

BERNA
P-D-
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