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MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha encontralo gue se pueden preparar valiosos
colorantes azoicos, si se copulan dcidos 4{4'-diamino-diten11-

urea-3.3'-dicarboxilicos tetrazotados con arilpirazolonea que

contienen un grupo sulfamfdico.

Entre los componentes tetrazoicos que sirven de

- materias de partida para el presente procedimiento, ha de men-

cionarse especialmente, el dcido 4.4'-diamino-difenfiurea-3.3'-

-dicarboxflico, exento de otros austituyentes, de la férmila

HOOC COOH

La tetrazotacién se puede realizar del modo usual. Como compo-
hentes de copulacién, entrandn cuenta pare el presente procedi-
miento, ante todo, 1—fenilpiraiolones, cuyo radical fenflico

estd sustitufdo por mn grﬁpo sulfamfdico. En estos pirazolones
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el radical fenflico -con excepcién del grupo sulfamf{dico- puede

tar exento de otros sustituyentes. La posicién-3 del radical pi

‘razolépico puede estar ocupada del modo usual, verbigracia, por

un grupo met{lico. Por tanto, se han de mencionar como oomponen

“tes de copulacién, especialmente, los 1l-(sulfamidofenil)-3-

-metil-5-pirazolones, cuyo grupo sulfamidico ocupa la posicién-
-3, 6 -4'.

| La copulacién de los compuestoe‘tetrazoicoa precitados,
con los componentes de copulécién detallados, de los cuales
pueden emplesrse dos moles del mismo componente, ¢ sendos moles
(ceda vez un mol) de dos cdmpoﬁentee diferentes, se efectia,
en caso dado, ya en medio 4cido, aungue es mejor en medio neu-
tro, 6 de preferencis en medio alcslino.

Los mismos colorantes pueden obtenerse, en muchos
casos, eégﬁn ﬁn procedimiento modificado, de modo que se copula
dcidos 2-aminobenzol-l-scarboxilicos diazotadoa, que contienen
en posicién-5 un grupo transformable en grupo aminico, con
arilpirazolones que contienen un grupo aulfﬁmidico, transforman
do el sustituyente en posicién-5 del componente diazoico en un
grupo aminico, y condensando luego dos moles de un cémpueeto
sminoazoico, de esta forma obtenldo, hasta que se constituye
la carbamida. Los dcidos 2-aminobenzol-l-carbox{licos, emplea-

dos como materiae de partida para este procedimiento, pueden

‘contener en posicién-5, verbigracia, un grupo nitrico, o wn

grupo aminico, protegido convenientemente, verbigracia, por
acilacién. La transformacién del sustituyente en posicién-5
se efectia ﬁ continuacién del modo conocido, por ejemplo, por
reduceién en sl caso del grupo nitrido, Yy por saponificacién
en el caso de un grupo acilaminico. La condensacién hasta la
formacién de la éarbamida, se efectia por tratamiento con
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fésgeno, de acuerdo con métodos en si conocidos.

El grupo sulfamidico puede ser sustituido de paners
uaual,'y contener como sustituyentes-N, verbigracia, grupos
alquilicos; oxialquilicos u otros.

Los colorantes obtenlidos segin el presente procedimien-
to, son éprOpiados para el tefiido de los materiales més varia-
dos, como el cuero, la lana, las fibras superpoliamidiéas, las
masas plésticas, la gelatina, ete., pero especialmente para
tefiir y estampar fibras celulésicas, como el lino, el algodén,
la seda artificiasl y la lana gelulésica de celulosa regenerada.

Se obtienen resuitadoa particﬁlarmente preciosos, si
ge trata los colorantes en substancia en el bafio tintdreo,‘o
gobre la fibra con agentes que ceden metales, verbigracia, erom
cobalto y, especialmente, cobre. La metalizacién en substancia
se pﬁede efectuar, segin métodos en af conoéidos; en medio
alcalino, neutro o 4cido, con o sin adicién de sgentes que
fomentan la formacién de complejos o que aumentan la sclubilida
En muchos casos se realiza el tratamiento con agentes que ceden

metales, especialmente cobre, ventajosamente sobre la fibra,

~ 0 por bafio Unico, en parte en el bafio tintéreo y en parte sobre

la fibra, como se desoribe, por ejemplo, en le patente france-
sa N¢ 809.893.

Bl presente procedimiento permite, entre otras cosas,

le preparacién de colorantes que producen, sobre fibras celulé-

sicas, matices que varfsn entre smarillo y marrén ansranjado,
muy estables, especlialmente insensibles & la luz, de buena re-
sistemcia al lavado y a los 4cidos.

EJEMPIO 1. | ‘
- 6;6 partes de écido 4.4'-diaminodifenilureg-3.3'-dicar-
box{lico, son dilufdes como sal.sddica en 200 partes de~agua,
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|
mezcladas con 2,8 partes de nitrito sédico, y coladaﬂs bajo remo-

¢

vido sobre una mezcle de hielo y 14 partes de dcido clorhidrico

al 30 4. Se continﬁa removiendo la suspensién del compuesto
diazoico durente algin tiempo, copulédndola luego con una solu-
cién elcalina de carbonato sbédico de 10,2 partes de 1-(3'-sulfa.
hidofenil)-S-metil-s-pirazolén. Una vez terminade la cdpﬁlacién
es separado el colorante por filtracién y secado. Representa un
polvo marrén rojizo, que se diluye en solucién de carbonato sé-
dico dilufdo, y en 4cido sulfurico concentrado, con un color
amarillo, y que tifie el algodéﬁ de acuerdo con el procedimiento
de tratamiento posterior con cobre, en uno o dos bafios, en mati.
ces marrén emarillentos, sdlidos al lavado y a la luz.

Se obtiene un colorante similar, si se emplea como com-
ponente de copulacién 1-(4'-sulfemidofenil)-3-metil-5-pirazo-
lén, o copulando el compoﬁeﬁte tetrazoico mencionado, primero
con un mol de l-(3'-pulfemidofenil)-3-metil-5-pirazolén y,
seguldamente, con un mol de 1-(4'-sulfamidofenil)-3-metil~5-
-pirazolén. .

EJEMPLO 2.

3,6 partes de 4dcido 5-nitro-2-aminobenzoico, son diazo-
tades del modo usual, y copuladas en solucidﬁ alcalinizada por
carbonato sédico, con 5,1 partes de l-(3'-sulfamidofenil)-3-
’-metil-S-pirazolén. Deapuée de terminada.la copulacién, es sepa
rado el colorante por filtracién, suspendido en 100 partes de
egua, y después de afladir una solucién de sulfuro sbdico, con-
teniendo 9,6 partes de sulfuro sédico cristalizado, se remueve
unas horas a 60-65°. Luego se enutraliza con dcido clorhfdrico
diluido y se separa, ﬁor filtracién, el colorante aminoazoico
precipitado. Este es transformado, del modo conocido, por trata-

miento con fésgeno, en el derivado carbamfdico. El colorante



5.

10.

15.

20.

25.

Ejemplo 1.

EJEMPLO 3.

"~ En un bafio tintéreo de 4000 partes de sgua, que con~
tiene 2 partes de sosa y 1 parte del colorante obtenido segin
el Bjemplo 2, se introduoen,a,soo, 100 partes de algoddén, sumen.
tando paulatinamente la temperatura hasta 1a ebullicién, agre-
gando 30 partes de sulfato sédico, y se tifie durante 3/4 de
hora a 95-100°C. A continuacién se deja enfriar , a 10% apro-
ximadamepte, aefiadiendo 1 parte de tartrato complejo de cobre y

sodio, de reaccién aproximademente neutra, cobreando 1/2 hora,

Y enjuagando la mercaderia cuidadosamente con agma frfa. La col
racién marrén amarillenta obtenida, si se desea permite ser sap:
nificada.

Como es natural, queda sobreentendido que la proteccién

que se recaba pars la invencién, no queda limitade a los ejem-

pPlos de ejecucién indicedos en la descripecién, pues la protec-
cién se extiende a todes aquellas formas equivalentes de ejecu-

cién basadas en la solucién lograda por el invento.
NOTA

- Hecha la descripcién del presente invento, se hace
conster que esta solicitud se acoge a la prioridad de la
patente N2 92.730, depositada en Suiza, el dfa 17 de Mayo
de 1944, & se declagran como ruevas y de propia invencién, las
siguientes reivindicaciones:

1#.- Procedimiento para la preparacién de colorantes
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azbicos, caracterizado porque se copulen 4cidos 4.4'-diaminodi-

fenilurea-3.3'-dicarbox{licos tetrazotados con arilﬁirazolones

‘que contienen'un grupo sulfemfdico, o que se copula écidos

2-aminobenzol-l-carboxflicos diazotedos, que en posicién-5
contienen un grupo transformable en un grupo amfnico, con los
6omponentes de copulacién detallados, condenaando,‘deapuée

de la transformacién en los compuestos aminoazoicos respectives,
hesta formarse la carbamida, y haciendo actuar, en caso dado,
sobre 1os colorantes obtenidos, agentes que ceden metales.

o 28.- Procedimiento segin la reivindicacién 12, caracte~
rizadq porque se elige como componente de copulacién 1-fenilpi-
razolones que estdn subatituidos en el radical fenflico por wn
grupo sulfamidico.

38,- Procedimiento segin las reivindicaciones 1# y 2%,
en el gue elefecto de la copulacién de las materias indicedas
en'las precedentes reivindicaciones, dan lugar a productoscolo-
rantes aplicables al tinte y estampado de materiales textiles.

48,- Procedimiento para la preparacién de colorantes
azoicos.

Segin se desoribe y reivindice en la presente memoria
desoriptiva, que consta de seis hojas, foliades y escritas a
méquina por una sola cera.

Madrid, a 26 de Mayo de 1945.

GESELLSCHAFT PR CHEMISCHE INDUSTRIE IN BASEL.

D.8.
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