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MEMORTA DESCRIPTIVA

Este invento g6 refiere a una.nuova

clase de inftermsdiarios que se utilizan, predominantemente,

en la preparacion de colorantes para ma:beziales toxtiles.

En particular el presente invento se refiere

a la preparacién de los nuevos intermediarios de la £ér-

muls géneral (I):

en donde

(1)

Iy
RS N\gt

Ry R', iguales o distintos entre si, pueden ser

H; un alquilo de cl;-c

- 4
tituldo por grupos de haldgeno, CN, CONH,,, -

C00 alquilo C,~C 4, ariloxilo, alquilo
6476

opclonalmente subs—

12;'ariloxi.lo, alcoxilo Cl;-C' 4._'5 un argle

qullos

R2 o8 H; alquilo C1”Cl85 vinilo; haldgeno;

arllo; aralquilo C.~0 4; mono- y tri-halo~

‘ gan;metilo; hidroximetilo; aoill (Cl-c 4)

oximetilos dialquil.((}l;-C 4) amino-meti-
lo; alcoxi C,~C 4’_Ame’silo;
es Hj alquilo C

1—02; halogen alqullo 01-0'33
brihalogen~metilo; hidroxilos V
eg H; alguilo 01-0'3; halogen-alquilo.Ol'—Cé;
trihalogen-mebilo; carbaleoxilo Cq+C 4;

oarboxilo 3
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35 Y IjI, alqu.ilo 01*02:
dos de 32 R3 R y R pueden formar Jun-bos
un oiclo pen-ba o hexa~atémico alifético,
glendo los o‘i::&c;s dos Hj
o3 H; haldgeno, alqullo C,-C,; aleaxilo

- A; eventualmente substituldo;
eg OCO alquilo 01“(.318 evgntualmen*be subgti-
tuido por halégenQ, COOH, CN; 0CO alqueno
-2 . o
tuldo; 0CO0 algullo 01"018; CCC0 axilo opeio=~ °
nglmente subsgtituido; 0C00 sralquilo; OCO0
olcloalquilo; OSO2
dituidos OSO2 alquilo Cl—Qé; OCOHN glquilo
01-0 4; OGOHNhalogenalqui}o'Cl-C 4,-z OCOHN

c 'Clés 000 axilo, opclongimente subsbi=

arvilo opclonglmente subg=

arilo opclonalmente substituido por wo o
mes de los grupos sigulentes; hal(_igeno,'al-'-
qud.lo 01-04, alcoxilo ¢ Lc 4', 30'331 COOH,
S-QZM{Z’ S0 NH acilo; O alqm.lo Cl~04 opclo~
nalmentoe subsrb:.’cg:.do por CH, 001\11{2, CON
(alguillo C,~C ') coox»x', CO0 alquilo C,=C

OC OIHNO 8 alquilo ¢ 4, OC CHNO S ar:Llo,

4;
2 17

opclonnlmente substituido; OQ‘HC(CJ.) C(Cl)?

0; OCE-0 alquilo 0,05 halégonos N(RTES);

e e oSN
N(NHa)C-(NH )=NH; NHC (I\I[Iz)-l\ﬁ{,N\ CO/R 3

s /Rg, N(acilo) OCONH-naftilo opole—

nalmente gubgtituldo por halbgenos

-OCOHI\T»C5H41\T, uooon(c 4 alquilo) 3

R/ y R8 Llguales o dis-bin’cos, son alquilo C -04

1



10.

15.

20.

juntos pueden formar un oleclo o‘poional;-
mente substituido o contenlendo otros
heterodtomos; o
¥ pusde ser alqu:@.lerio épcibha]merite subeti-
tuido por COOH, SO, SCHLOCH; o erileno
opcionalmen'be subgbltuldo poxr COOH, SO3H
) 302’\&12, SOZNH aci:lo'. .

Los eompuastos Lntermediarkos de la Férmule ge-
neral (I) se sintetiza segim macca.ohes conocidad mecl:.an-be
condensao:.pn o edicibén de los productos dé la fomula ge=- -
neral (IL): . |

- B2 RA'
e O - o-—cl;—cls
I3 15

R/N\Rl

oon reactivos conooidos que tienen las férmulas genersles

—OH - (II)

siguientes:
2% o1 rO00 o %00 ¢ 8
3 s
(I11) (IIIa) (ILIb)
X | o -
(Rc0) 0 B 2000 ¢1 1113s0201
(Tv) W) (VI)
o OH =cH R 1 sl
2 >0=C'\é (X)
(vII) (VIII) o=CE =0 .
. . . CH
CH cH CH. 0 - 16
0o M2 H3-CH\ 9H, OH=CH 0 R

0
x) (X1) (XIa)



(317) mocl  (VIIa)
on donde 2 . '
r, &, 52, 25, r%, ®, 85, B, B0 y B ‘tiomen el
sigpificado antes indicado ¥y

10 opciom.:!.men%e substituldo

R 89 alquilo c l—C

18 |
por halégeno o CN; alquens O,~C_ ; arilo op-

2 18
clonglmente substituido;
R es algwilo C,-C.g; juntos pueden ser un redi-
cal do arilo o un puente alifético saturado
o ingaturado;
r12 gé alquilo ¢ '018’ axilo omloaalmente subge~ . -
i:i'l:uido', aralquilo, cicloalquilo;
r:3 es un arilo opclonalmente subgtituido;
alqullo G 4,
14 - :
R o8 alqu;ulo Cl-c 4, halog en‘—-alquilo Cl-C 4; axi—
lo;j opclonalmente substituldo por uno o mgs
- grupos de halégeno; alquilo C -C 4, alcoxllo
01»-04_, SO H CO0H; SO alqu:.lo 0‘th4
arilo, opc:.onalmente Subs-bi'tw.do, naftllo op-—-
o:.onalmente subsbi’cu:.do poxr halogeno,
es CN, CONI,, CON(alquilo C,~C 000H, 000
. a}quilo 01—045
R eg alqulilo Cl-o

2 g alquilo 014-0

15
R Qo

18°

g -

o mediante condensacién de los productos que tlemen lg
férmula gensral (XII)

__________
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5 (xII)

R/l,W gl
obténibles; por e;jemplb, a pafhir‘ de lo® iLntemedisrios
de la £émula general (II) por regeoidn con POC1,, gegln
ol procedimiento deserito en los gjemplos; con derivados

que tienen lag férmulas generales:

_AA! ~00N g 09
g m R KD\SO{R
(XIII) (XIV) (xv)
KN (geilo) 2‘ RHN gedlo HIN(1E,,)C (N, ) =1L
(XVI) (XvIa) (XVIL)

H21\TC (NH-Z)=1\IF[
(i)
en dondes ' ‘ o . . .
R, Rl; Rz: 33; 349 R55 RG, R7) R8 v Rg tienen
el gignificado antes indicado.

Ias resceionss de los compuestos que tienen
las férmulas gemevales (II) y (XII) con los reactivos
que tiemen estructuras comprendidas en las Pérmulas '
de (III) a (XIa)‘y de (XIII);a (XVIII) respectivamentie,
ge llevan g cébp, usualméiﬂ;g, en pmgencia de disoiventes .
apréticos; tal como benceno,'tolueno; xileno:, elorobenceno,
ortodiclorobenceno, plridina, dimetilformamida, dimeti-
aoe*{:amida; gulféxido de dimetilo, hexams_;biJiosforamida,

a temperaturas oomprendidgs entre O y 140°C en presencia
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o en augencia de mceptores de hiqrégeno; tal como trietile—
mina, o de catallzadores bésicos, tal como sales eménices
cuaternaxias o plrldina, llevéndose a cabo goneralmonte
la separecion del producto de la masa reaccionsl en condle
clones frias medigute simple FLltracidn.

‘ Ios productos asi obtenidos tienen; ugdual~
mente, un elevado grado de pureza y se utilizan tal oual
en la etapa de sintesis sucesi‘fa a colorante.

Egtos intemmediarios, en efecto, ge¢ ubilizan A
principalmente para preparar colorantes dispersos del ti- o
po egblrilo o del $ipo azo. Ademay es posiblg obtener co- )
lorentes azolcos dcidos, oolorantes directos, colorsntes
disolventes y colorsntes cabidnicos aptos para la tincidn
de fibras acrilicas.

Los intermediarios de la férmuls general
(II) se conocen en parte y pueden sintetizerse mediante
reaccidn de o:;ie'bilao;i.éu de los fenoles que tienen la

PoOrmule general (XIX):

RO ~CH (X1X)

N

R R
en donde ' '
R; Rl g R6 tienen el significado antes lndicado,
por ejemplo con éxido de etileno o etilen-clorhidring y
sug c‘leri.\rados; gogln el método ilustrado por Butler y
Renfxew; J. Am, Chem. Soc. 69 (1938) 1582-85, E1 enmpleo

de los intermediarios de la férxmula genexel (I) para la
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preparacldn de los colorantes anfeé'oi?ados se describe
en otras solicltudes oopendlentes de la mismg peticlo-
naria.

Tos sjemplos que giguen se ofxgcen'para ilustrar
lasg caractexisticas del presente invento, sin que impli~
quen llmitacidn del mismo.

A menos que se indique de otro modo “partes"

ge entlenden expresadas en unidad do poeo:

EJEMPTO 1

41,8 partes del intermediario (A):

/P
o
N,

03éH46H
y 30 partes de snhidrido ascético se mantuvieron en reflu—

(4)

jo durante 2 horas; controigndo el desarrollo de lg reacw-
cidén mediante andlisis croma'bogréfi.co de oapa delgada

(veh:’.culo.: gol de sz".]icg; eluyente : tolusno 30, acetato
de etilo 10, plridina 8, NH

A;OH 2 en volumen) y luego rew—
velando la placa c romatogréfica con una Solucidn de sal

de diazonlo. Por Altimo se dejd entrier la éolucrién hagw
ta la temperatura del ambionte, después de lo cual se
virtié en 300 partes de hielo bajo agitacidn intonse. E1
precipitado resultante se separd por filtracidn, se la-

v con agua hasta pi meutro y se secd en alre. Se recupe—

raron 42,3 partes del intermsdiario
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l\/C 2H5
-\\béﬂs

¢ H 400901{3
on forms de un polvo grls-rosa, con el analisig elomental
siguien-be‘: '
Calculado % 66;906 8.422 5;573
¢ - - H ' N
Hallado % 66,4 8,35 5;15;9
BJEMPTO 2

Se hicieron reacciona? 20,9 partes del in'teme-..;.;
disrio (&) del ejemplo 1 con 12,5 partes de isocilanato de
fenilo en presencia de 60 e¢c de oxto-diclorobenceno g una |
tomperatura de 802C, Ia reaceidn se controld modiente ané-
liels crometografico de ogpa delgads llevado a cabo de eoz(i-‘-t"’
formided con el ejemplo 1; al término de la sdicién, que
durd unes 2 horas, se deJd enfrlar la solucidn bajo agi“ca-l;
cién y se separd ol precipltado resultente por filtrmcidn
y 8 lavd con wne pequefia cantidad de e’:l:er de petrdleo.

Se recuperaron 28,2 partes del productos

Vats
.-]_\]'\
CHs

o 2H4000HN

en :f.’orma de wn polvo blanco, con um punto de fuglon =

114=~1160C ¥y sl analn.s:.s elemental siguiem,e»
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Calouledo % 69,468 7,366 8,531
C H ' N ‘

Hallado % 63,6 . 3 8,5

Se adiclonaron 23,6 partes de este intermedige
rio en pequeflas porclones - de modo que se mantuvierg lg
‘Yempe ratura por debgjo de 40°C =~ g 87. par;bes de clorhie
dring sulfirica. _

Iuego 96 calentd la maga 2 horas g 40°C, se
enfrid hasta 02C y por Gltimo se virtid sobre 200 par-
tes de hielo. Bl sulfocloruro resultente sa gepard por

-

£ilbracién vy se hnj.zo reacclonar con 150 cec de 1\1H4;OH, bajof'*,_,;
intensa agitecion, & 202C duvente 8 horas. ' -

En primer lugar se obtuvo une so:}uoién completa
después de lo cusl se form un pxecipi’cgao; que se Filtrd -
y lavo con agua. Se secé la torba resultante, recuperén-

dose agi{ 14,3 partes del intermediarioj
1\: H

25

¢ H ' OCOHN- -850 M
0C JH , 0COHN Sy

on forma dé um polvo blanco con un punto de Ffuslén =

193-194¢C, y el andlisls elemental sigulente:

Caloulado % 56,002 6,184 10,313
Hallado % 55,6 6,08 10,2
EJEMPIO 3 | '

Siguiendo exactamente el método descrito en



= 1ll -

el ejemplo 2 se hioleron regseionar 20;9 partes dol inteor-
mdlario (A) del ejempls 1 con 19;5 pertes de S;A;-dieloro—
fenil-isocianabo en 60 -co de brto-diclorobencens.
Se recuperaron 37,2 pgries del imbermediario:
, /CZHS
-N\

CéH5

e

1, OC RN~ 1

’

10. on formg de un polve origtalino blanco con un punto de

fuslén = 123,5 = 1258C y ol endlisis olemontal siguiente:

Calculado % 57,438 5,561 7,052 17,848
¢  E N o1
Hallado ‘}5 57,4 5;6 7;0 18;3
15. RIEMPIO 4 o

Sigulendo el método deserito en ol ejemplo 2

se hicleron xesccionar 22,3 partes del intemmediario (B): - -~

/GZ-HS

o 4N\\b . (8)

25
HQ?HOH
. CHZ
con 12,5 partes de geniluiSOGianato en gusencia de disole

vente. Se recuperaron 31,3 partes del Lntemmedisrio:

~~~~~~~~~~~~~
-
~
-

~—.
.
-
-
~
[
~
-
~
.
-
S
Y -
~
~
-
™
-
~a
-
-
-~
-
S
e
-~
S
-
~
-
e
~
-
L
~
T e T
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en forma de un poivo orlsbtelino blanco con un punto de fu-

gidn = 87—8990 T él andlisis eleméntal siguiente:

Calculado % 70,149 7,653

¢ H N

Hallado % 70,1 7,8

8,2

Se adicionaron en pegqueflas porciones 25,7 parles de este

intermedario, para mantensr ung temperstura inferior a
402G, g 87 parbes do clorhidring sulfirica. Iuogoe se ca-

lenté la masa hasta 409C durente 2 horas, se enfrio hasta ~

-
-

»

q o«

ES

+ e

02¢ y por Gltimo se virtid em 200 parbes do hiolo. Se sepa=~

16 el sulfocloruro resultante por filtracidn y se hizo reacs

cionar con 150 partes de NHA;OH bajo Lntensa agitaclén du-

rente alrededor de 8 horas a 202C. Se obbuvo primero ung -

Solucidn y luego se fommd un precipitado que se separd

por filtracidn y se lavd con agua. Por secado de la torta

se reoupero 18,7 partes del intermedario:

/O 2H 5

O)=<_

C 5
OCHZCHOCOHN—

-S0,
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en forms de um polvo blanco con un punto de Ffugidn =

97-1008C y el anilisls elemental sigulente:

Calculado % 56,988 6,457 9,969
¢ H N
5.  Hellado % 56,2 6,2 9,82
EJEMRIO 5

Se hiclexon rgaccionar 22;3 partes QQl Lnterme -
digric (B) del ejemplo 4 con 19,5 partes de 3,4-dicloro-
~fonll-lsoclanato en pregencia de 50 cc de orto-dicloro-

10. benceno sgegln las modelidades desorltas en ol ejemplo 1.

Se wecuperaron 38,2 parbtes del intermediarios

Q C2}15 o1 o
15- : ’ v -
OCH 2?1—100 OHN~ ~C1 )

GH3

en forma de wn polvo oristslino blanco con la composicion - -

elemental slgulente:

20. Caleculado % 58,399 5;881 6;811 17;240
G _ H N ' c1 .
Hallado % 58,1 5,82 6,47 17,9
EJEMPIO 6.

Se hicleron reacclonsr 20,9 partes del lnbterme=
2. diario (A) del ejemplo 1y 11;0 partes de butil-isociana~
to segin las modalidsdes descritas en el ejemplo 2, en
auwsencia de dlsolvente. »
Se recuperaron 26,4 partes del intermedlario
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Vi

o)

G2H5

¢ H OCOHNCG H
2 4 £9.
on forma de un polve oxistalino blanco, con un punto de

fusion = 64~659C y ol andlisis elemental siguientes

Caleulado ¢ 66,203 9,151 9;083
¢ hu N

Hallado % 66;3 9;7 9;2‘

EJENPLO

diario (4) del ejemplo 1 en 60 cc de xileno con 12 partes

- -

L
bkl

N~ "

Se hicieron reascclonar 20,9 partes del inteormew~

LS
»

de anhi_dzic‘lo sucelnico y 2,0 partes de piridina a 902C au..; kN

rente 4 horas, comprobando el desarrollo de la reaccidn me=

- diante un andlisis cromatogréfico de capa delgada (vehiculs

¢ gel de sllice; elusntes: alcohol butilico 20, alcohol 190~ -

propllico 20, goido acético 10, agua 10 ‘pérbes en volumen) “-..

de wna ssl de diazonio‘ .

Dogpués de la destilacion del disolvente sge re-

cuperaron 28,2 parites del intermediaxio:

en forma de un liquido denso

ligis elemental éiguierrbe:

¢ H
. / 2} 5
"N\
Cfs
2H 400 OCH,CH COCH

de color plrpura oon el gna-

¥ revelando luego la placa cromabografica oon una solueidn’ .
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Calculado % 62,119 7,494 4,528

¢ H ) N
Hallado % 61,7 _ 7,31 4,12
BIEMPLO 8

Se d:i.solv:t.erqn 20,9 partes del intermediario
(4) del ejemplo 1 con 50 cc de piridina; se enfrid la
Solucidn hasba 0~109C, despuds e lo cual se adlclonaron
gradualmente 20 cc de clorofomsato de metilo. Ia reac-
cidn se conbrolé mediente un anglisis cromatografico de
capa dolgada (bajo las condicionss egpecificadas en el
ejemplo 1), menteniendo el conjunto a O~108C durante
unas 3 horas; despuéé'de lo cual se virtid la solucidn
en A;OO partes de agua, 86 transflrid a un embudo separs=—
dor y se extrajo con &ter etilico. Des;pués de lg degtle

lacidn del disolveumte se recuperaron 25,4 partes del in= |

g
o)
5

termediario:

CH
2

¢ H,0C00CH
2 4 3

en forme de un liquido narenje-psrdo con el andlisis ele~
mental sigulente:
Calculado % 62,901 7,918 5, 240

c H N
Hallado % 62,3 7,58 5,28
EJEMPLO

Se adlelonaron 209 pertes del ilntemediarilo
(A) del ejemplo 1, a 358C, con 153 partes de POC1y, des-
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pués de lo cual so calenté la mezela & 8(590 durepte 1 hore.

Despuds del onfrismiento a la ‘tempersturs del
ambiente se virtié la mase sobxe 500 partes de hielo ¥
100 partes de sgua ¥y g alealinlzd con hidrato sdédico
al 20 %. B

So agitd durente unos 30 minutos, se trans—
£irié luego la masa a wn embudo separador y se traté con

50 partes de NeCl para favorecer la s@paracién de las

dog fases. Se recuperd la fase superior oxgénica y se so~

metid a un proceso de rectificacién para recuperar 180

partes del inberinediario:

002H401

que se xeco'rio, on i‘oma de un geelto c‘lenso de colox wojo

parduzco, a 128-—-131_90, bajo un vacio de 3,5 m de He.
Bl producto exhibid el anilisis elemental sim

guicente:

Calculado % 63,288 . T,967 6;151 15,569

| c N ;S N 1
Hallado % 62,4 749 6,5 15,7
EJENPIO 10

Se hizo reaccionar a 11590 durante 4—5 horas
68 3 partes del n.n-bemed:.axio del ejemplo 9, 82,1 parbes
de _2-mst11~ﬂ.mﬂazol v 38,3 partes de trietilaming en 300
ec de monoclorobsnceno. '

A1 término de la reaccidn se dejd enfrigr la
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10.

nzsa 2 la -temperétura del ambiente , degpuds de lo cual

se filtraron los cxlgtales de olorhidrato de trietilamina
IaVapdo lg tortg con 50 ceo de monoclorobenceno. La golus=
cldn, con un color pardo, se sometid a destilacidn.

Se recuperaron 72 partes del productot
C
@ / ZHS
\21{5

H,X
®Hy
, =
que preclplto, por enfrlamlento, en formg de un polvo par-
do con un punto de Fusidn de 42-462C y el aualisis elemen-

tal slgulente:

Caleulado % = 70;295 8;4;80 15,372
c H N

Hallado % 69,6 8,2 15,7

EIENPIO 11

68,3 partes del intermediario del ejemplo

9, 45,1 partes de dimetilaming y 38;3 partes de trietilaml—
ng se hicleron xgaccionar a 115¢C en 300 ce de monocloro=
benceno durente 4-5 horas en ung autoclave, g una presidn
méxima de 2,5 atm. Lusgo se dejl enfriar la masa a la
tomperatura del ambiente y el lfquido oscuro recogido se
dispuso en un embudo Separador. Ia Ffase liguida se extra-
jo repetidamente con HC1 diluido; luego se traté la So-
lucidn acido acuosa con NaOH al 30/ v ge llevd a pH =

10; por Wltimo se gepard la fase acuosa mediante un em-
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budo separador. Por dogtilaclén de la fase orgénica se
recuperaron 56,4 pavies del intormedinrios
Yats:
s
CH
73
oC HN
274
N CH
: 3
en forma de wn 1lfquido pardo oscuro que exhibié el anilisis

elemental sigulentet

Caleulado 71,143 10,235 11,853
' ¢ B n '
Hallado % 70,9 10,4 12,02

EJEMPLO 12 _

Se adicionaron 36 partes de Ttalimida potésica
a 120 cc de sulféxido de dimetilos; se'calen'lzé la mezola &
952C y a esba temperatura se ad:@.cioné, durente 1 hora,
una solucidn constitulda por 33,0 partes del inmtermedla-
rio del ejemplo 9 y 30 cc de sulféxido de dimetilo.

La temperabura se 1levd a 1008¢ y se agitd la .
mese a esta tempergtura durante 6 hores, combrolindose
el desarrollo de la reacclon medisnte andlisis crongtogré--
£ico de capa delgala (vegim lass condiclones expuestag en
el ejemplo 1). Se en:Ex:i.cS a la temperaturs del amblente y
so virtié la masa en 400 partes de hielos el precipitado
resultante se sopard por filtracidn y se 19},‘"_5 con sgua.
Mediante secado de ls torta se obtuvieron 43,6 partes del

intermedlario:
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CAE
~N

o\° 7

g

oc ZH 4'_N

en forms &6 un polve oxigtaline amerillo, con un punto de

fuslén = 124~1258C y el andlisis elomental Silguientes

Caleulado % 70,984 6,553 8,279

¢ H N
Hellado % 70,6 6,5 8,1
EJEMPIO 13

Slzulenfo exactamente el procedimiem:o descri~-
t0 on ol ejemplo Q, ge hicieron reaceionar' 20,9 partes
del intermediario (4) del ejemplo 1 oon 16,9 partes de
naftil-lsociansto on 30 cc cle ortodiclorobenceno.

Se reouperaron 33,9 parbes del :.n'termsd::.axio.

@<

oc H OC OHN

en forma de un polvo cristalino blanco oon un punto de

fusién = 103~1068C y el andlisis elemental siguiente:
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~ Caloulado % 73,01 6,88 Y
¢ V H N
Halladop 73,05 685 7,38

Se hicieron reacdionar 20;9 paries del lnbterme-
disrio (A) del éjemplo 1, 22 partes de clovuro de dimetil-
~carbamoilo y 11 partes de trietilaming a 1008C en 40 cc
de orbodiclorobenceno durante 6-7 hores. ‘

Al $érmino d¢ la reaceién de dejé enfriar la
masa a la temperaturs del esmbiemte y luego se £iltrd con
la separscion simulténea del disolvemte. _

Se dlsolvid de nuevo la toria con agu.a; g6 agitod ..
la dispersién durento 1 hora, luego se filtrd y se lave
oon sgua. Mediemte el secado de la torta 88 recupsraron

42 partes del Lubormediario;

CH
Oy’
\021-15

4OCON (CH3) o

en formg de un polvo blanco grisiceo con un punto de fu~

002H

sidén = 56 — 589C y el anilisis elemental Siguiente:

Caloulado % 64,28 8,57 10,0

¢ ) H ¥
Hellado % G4y2 | 8;49 9;88
EJEMPIO 15

Se tratearon 14,8 partes de Lsonicotinilazida
con tolueno hlixviente hasta la completa separacidn del

nitrdgeno.
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20.

Al término de lg gengracién ds nitrdgeno (unos
20 minutos), se adlolonaron 20,9 partes del intermedia~
rio (4) del ejemplo 1 a la solucidén toludnica del piridin-
«Lsocianato que se habla formado y lusgo se agitd la masa
durante unas 4 horaé;_siempre a la temperabura de ebulli-
cién. Luego el conjwrto se dejd enfriar s la temperstura
del ambiente y se separd el precilpitado resultente por
filtracidén y se lavd con un poco de dter de petrdleo. Des-

puss de secado ge xeouperaron 29,6 partes del intermediaxrios
H |
25

-N\\C

s

0C H 0Co <::>
24

on forma de un sélido oxistalino; oon un punto de fusidn = -
167;5 - 168;590 v el apélisis elemgntal siguientqg
Galeuledo 5 65,65 6,99 14,59
C H ' ) -
Hallado ¢ 66,1 7,05 14,6

RETVINDIC ACTONES

Degerito el 6bﬁe%o del jxesenﬁo invento se
declaren nuevas y de propia invencidn lag sigulentes rei-
vindicaclones,

1. Un procedimiento para la preparacién de nue-
vos produntos_iniermediarios para la obtencidn de colorgn~

tes. ouyos inmtormediarios presenten la féxmula general (I)
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. : |
Oy @
R R '
.
R/B gl

Ry Rl, lguales o distintos, pueden ser H; alqui -
lo C,=C, A opelonalmente substitulde por gru-
pog de halégeno, CN,; COIM,, COO alguilo

10. Cla-CAr, ariloxilo, alqull C —04 aru.lox:.lo, .

alcoxilo G1—049 aralquile; o
2 . « 2w
R® es H; slquilo 01'018’ vinile; haldgeno, ..i..

arilo; aralqullo Cl-C 5 mono-~ vy tri —:halo-— s

"

4 .
gen-metilo; hidroximetilos aol1(C,~C 4) oXi-

. netilos clialquil-(cl;cd;)aminome'tilos aloow
15. -~ xL(6,=0 ,)meti 1o '

R es Hs alquilo C ;—ngwhalogen-alquilo

L 0q=C,3 'bri.halog:n;-me'bilo; nidroxilos

ag H, alguilo Gl~C3; halogen—glqullo

¢ —03; trihalogen-metilo; carbalecoxilo

20. 4, carhoxi.lo; '

1*5 o8 11, alquilo C,+0 ;

dog de R2 R3 g4 v R pueden formey jum:ds

wi elelo alifgtico penta o hexa-atdmico, sien—

o : do los otros dos Hj

25 r® o8 H; helégono; alqullo 01;04; alcoxilo
Cl;C 4 opclonalmente sl}béti%uido;

X eas 0CO glquilo 01“918’ opoionalmen’ue subgti-
tuldo por haldgeno, COOH, CNM; 0CO algueno
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G 25-018; 0CO arilo opcinglmente substituido;
0CO00 alquilo 01—018; 0C00 arilo opcional—-
mente subgtituido; O0COC aralqulilo, 0CCO
cleloalgullo; OSO2 arilo opclonalmente subg~
tiltuidos OSO2 alquilo Cl~04; OCOHN glqullo
Gl—CA;; CCOHN halogen=—algullo 01—04; OC OHN
arllo opclonglmente subs“ci'buido por uno o
mas de los BXUPOs glgulentes: halogeno,
alqm..lo 01—04, alcoxllo 01'04’ SO3H, COOH,
8021\1[{2, S0 NH gello; O alqu:.lo ¢ »-04 op=
clonalmen‘ue auba’c:.’sg::.do pox Cl\T, 001\11-12
CON(alquilo ¢, 4)2, GOOH, C00 alguilo
cl.-cz‘L; 000}11\1023 alquilo C.~C '3 OCONHO oS

1 4
arilo opclonglmente substituldo;

C /Cl

0= = 0 3 OCHO glquilo 01-018;

\o / '
i
T g, 3
halogeno, MR R”); W(MH )C(I\IH )=NH;
NHO(I\IH. )=NH
/00\ CO\
® ;5
~go/ ~so£
~0CONH-naftilo, opolonalmonte substitul-
do por haldgenos ~0COMH-0 K 41\:, ~0CON

(¢, alquilo)

N i N(aon.lo)

e

4

¥ R8 lguales o disrbin’uos antre si son gle

guillo 01—04; juzrl:os pueden. formar un cle
¢lo, opclonalmente sgbé%i*buido 0 comte

niendo otxos heteroitomos;

R9 puede sger alquileno', opolonalmente subsw
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¥ituido por COOH, S0, .S@’H2°°°H5 0 ariw-
leno opeionalmente substituldo pox

O0CH, SO, SO_M,, SO, acilo,

caracterizado porgue se hacen reacclonar por condensacidn

0 adieidn, los productos que tiemen lm FTéwmmula general
(1), ’

%{2 ?4
R3 R5 , ..
T
R/l\ &gt
eon reactlvos qus tienen las férmulas gonerales sigulen-
tes: L a . N -
50001 Rlocoocﬁ3 210000 B
(1) (IIZa) (IIIb)
(2"00) 0 r1200001 R-¥0,01
(1) ) o 0D L
1 - _ ] |
7o I, o (IX)
2 O=CH =0 .
(VIT) (VIII)
CHZ—CH, oF woi—cH  OH, = of 0 R (’'T) moo1
N 3 / 2 2 2
o N
() (xL) (XIa) ‘ (ViIa)
en donde o C '_ "
» ' . ‘. ' 7
R Rl’ Ra: R3: Rdry R57 RG’ Ry R0 ¥ R tlenen
ol significado antes indicado, ¥
510

88 glquilo C,=C,q opclonalments substitul-

do por halégeno o CN; alqueno C 2.0'18;
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10.

20.

arllo opelonalmente subetituldo;

R eg alquilo Cl;cis; juntos puetien ser
un radical de arileno o un puente aliw-
fético saturado o Lnsaburedo;

R*2 eg mlqulilo ¢,-Cqgi avilo opclonalmenbe
substltuido; armlqullo; clcloalgullo;

g3 es arllo opcionglmente substituido; ale-
gullo C -C 4,

M e alquilo ¢,+C i halogen-alquilo G,
arilo opclonalumente substituldo por wno - -
0 mas de los grupos sigun.evrbes. halogenc;
alquilo 01-04, alcoshilo c —04, SO3H
COOI; 302 algullo C 4
olonslmente sabs“clbuido, naftilo o;ocio-

S0, arllo op~

nglmente substituido por haldgeno;

. C.H N'
R~ es CN, CONE, CON(alquilo ¢, = 4)2, COOH,
C00 alqul -G 3
)0 elquilo Cl 4

of G 3
glqullo 118}

ed alqullo Cl-C s

R16
er{
- 4

o medlante condensaclén de los productos de la Formula

general (XIIL):

g% »4

2]
obtenible, evemtualmente a partir de los inbtermediarilos

de la férmula general (II) por reaccidn con P0013, con
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derivados qus tlenen las férmulas generalss sigulentes:

R/ ' ¢ N
Hmiﬁﬁ Kmicz:hg Klq::o{R9
(XIII) (xIv) (V)
KN (a01lo), KHNaed lo V(I )0 (181, )=1E
(ZVI) (XVIa) (xXvII)
E, (N ,)=HE  (EVILI) ' B
en donde -
R, Rl;.Rai 23 %, P, B, B, By ® tienen

ol significado antes indilcado.

2. Un procedimlento segin la rveivindicacilén 1;
caracterizado porque las reacclonss onbre log clitados com;-‘ B
pusstos de la férmula general (II) y (XII) con los citados 4
resetivos que bionen wns estructurs comprendida en las £or=
milas de (III) a (XIa) y do (XIIL) & (AVILI) respocti-
vemente, so 1les_rai1 z.a’oab.or, genéfé]menfg;;éﬁ presencia do
disolventes gp:péticoé tal como bemem; isolgono, xileno,
¢ Lorobenceno, or'bo_'—:diclo:'cobenceno; piriding, dimotilfor-
mamida; dimetilecstemida, sulféxido de dimei;i,lo; hexange’bi}:-‘-‘-"
—fosforamida, a Yemporaturas comi)rendic_iaé ontre 0y 14080,
on presencia o on ausencia de acep'boxt?é_da'h:i,drégeno, tal
como triotllaming, o cabalizadores bésicos, tal como sa=
les gmdnicas cuaternarlas o plridina.

3. Un procedimiento para la proparacitn de nue-

vos productos intermedisrios en la obtencién de coloran-

hes.

Segin se doscxibe y reivindica on la présente
monmorlia descrliptiva que consta de 27 péginaé foliadas y

osoritas o maquina por una sola de sus caras.
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