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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE MONOAZOCOLORANTES"™,
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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a nuevos, valiosos
colorantes monoazoicos, apropiados para tefiir materiales tex-

tiles, de férmula
HO

(1) H%-D—Niﬂ- -X
A H03S- -X »

en la que A significa un grupo propionilo beta-halogenado,

D un radical benceno, una X un étomo de hidrdgeno, y la otra
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“ un grupo A-00-70I, 3n el cual I reoresenta un gruno I, 4 ©
o

el radical de un aleohol alifdtico de bajo peso molecular en-

d
lazado por su atoro de oxi eno.

z
nueden ser prerarados seoun mdtodos conocidos. Srefarentenente
- . — . ¢
sonr Drerarados sor copulacion de un azocomponente de Toriula

-
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con un diazocompussto a bagse de una
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jiod
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(J} a Sala D s ?

a cuyo efecto 4L, U, y las dos & tienen la significacidn indi-

cada al dilucidar la #druulz {(1).

(o]

Como componentes de cooulacidn de la formula indicada
(2) pueden ser .eancionados el dcido Z-ursfdo-8-oxinattalin-6-
sulfénico y, varticularuente, el acido Z-ureldo-5-oxicalftalin-
~7-suliodaico, as{ como los Acidos Z2-anino-5-oxinaftalin-7-sul-
fonicos, cuyo gruyzo amino lleva un grupo carbalcoxi de bajo
peso nmolecular, vor ejemplo un grupo carbometoxi o carboetoxi,
0 bien un gruso de f6rmula -CO- 34—0037 .

Como amines de Tormula (3) han de mencionarse, ante
todeo, . usllos gue »nregeatan en el radical benceno D un Zrupno
de dcido sulfdnico, como por ejemplo el acido 4_{beta-cloro-

croplonilamino}-C-aminobencen~f-sulf onico, el acido 5-(beta-

14

~cloropreopionilamino)~C-aninobencen~l-gulfonic 21 acido

N

5—(beta-bromopropionilamino}*E—amiﬂobencan—1—su1f6nioo, el
dcido 4-(beta~-bromopropionilanino)-2-aminobencen-1-sulfdnico.

e s 2 o ~
La corulacion es efectuada, preferentenente, en medio
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alcalino,
Una modificacidn del procedimicnto descrito para la

preparacion de los colorantes de formula (1) consiste en acilar

mediante anhidridoe o halo. enuros de dcidos propiénioos beta-

-halogenados, aminomonoazocolorantes de foéraula
(4) 10

J=D=Xi=l- -X

o 0‘33 - ~4 )

que pueden ser prearadss por reduccidn de colorantes de for-

qula
{5) HO
OgN-D-H=N- -X
5{038— - ?

en la que D y ¥ tienen la significacién indicada en la diluci-
dacidn de la Téruula (1j. vomo anhidridos y halopenuros de tal
nzturaleza han de nencionarse, znte todo, los cloruros de dci-
dos beta-halogenopropionicos, como cloruro de beta-cloroprogpio-
nilo.
La acilacidn es llevade a cabo, convenientemente, en
3 me e - LA [
prusencia de fijadores de acidos, como acetato sodico o car-
Lo, —~ .
bonato scdico. Se ha de proceder de modo gue en el producto
b =~ A 4 o ] 2 - 1
de acilacion foruzdo guede ..ant nido el dtomo de halbzeno subs-
tituible, enlagzaco alifiticamente, por ejem . lo orecrando en me-
dio débviliiente fcido nwsta neutro y,o0 a teuwperaturas amanteni-
g Y
das 1o ias bajes posible.

. posar de la vrescacia de dtomos de haldseno liviles

Nl ' -
en los colorantes de raula (1), ccotos pucden ser aislados y
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Zstos nuevos colorantes de Tornula (1) sor aroriaics
para teilr y cstumpar log Lutericles wos diversoz, ¢omo cusro,
o

seda, lana, fibras o« base d¢ suservoliurctuno y de suversoli-

Deoiihkidroxilados de es-

4 e 3 - ~ A N
trociura 71 goenerada y, wnte todo,
’ ’
CIEg - 3 P} . ! ~a 1
zlgcdon, as inteticas bise de

viscoss. Se presctan purticularmente norve telir

rial 2oli-
hidroxilado en prescucia de Jlceli en balos acuosos intensa-
mente salinoz, .o clertcs casos eg recomendable, para el ne-
jor apotamiento del bafio, o con la finalidad de una mejor [i-
jacién de los colorantes en la fibra, calentar el bafio tinto-
reo al final, atn a 90-100°., Los colorantes segin la invencidn,
aplicados por foulardeo, estampacidn o tintura directa, por
ejemplo a las fibras celuldsicas, puedsn ser sometidos para
la fijacidn & un tratasiento térmico en presencia de &leali,
vg. en nresencia o¢ carbonato sédico, hidrdxido sodico, Lidro-

nali-

de

Kidos «lcalinotérreos, fosfato trisodico, etc. _ura la &
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100gs onvenloleg Ccoil los nuevos

se alstin-uen or la nursza de cus teonos de

a4 solilldez o la luz y, ante todo, yor euinen-

LZn los sigsulcites ejennlos, si 2o se inliica oitra cosa,

las partes sisnifican partse en 3eso, los zorcentulice btantos

dos Celsius.
2 d Lo, L0 T

27,8 partes
~ominpobencen-f-sul’l
do Z,4-dlaminobcn

pionilo]

”

cen~

gson amasad

ie dcido 4-(beta-clororropionilanino)-2-

s

- . « ? -
roparado por monoacllacion de

S

[y

? .
cnico { c

' (Y

-

j-sulidnico con cloruro de beta-cloronro-

as en zZ00 partes de egua y 25 purtss de

PR 4 = Iy . S . a . . N e
acido cloriiidrico concentrado y meucladas con £5 partes de

5s de teruinada la
. —~ . . - . ! -
raliza con 20 purltes de solucicn al 15.

’, s - 1. - ! 3 3
de carbonaltc sodico. Ze hace alluir el diazocouapuesto a una

oy - ’ Y - . o 4.
£3,Z partes de acido S-ureido-1-naftol-2-

’ 3 a4 . . " [4 Y ~
-gulfonico y 20 puartss de bicarbonabto sédico en 400 partes de

)O,

.. s
Carclatl-

. - .
rinada la copulacion el colorante,

- - N « ’ 4
gg precipitado por adicion de cloruro £o-

O e s
secado &l vacio a 50-60°. Ze obtiene un nol-

. L . -" » -
vo anaranjado gue tifie el algododn sezdn el nrocedimiento del

ejeniplo » en tonos

* ’ >
anaranjados solidos al lavado.

un colorante con sropledades muy similares,
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si se substituye el acido 4-(beta-cloropropionilamino)-f-ami-
nobencen-1-sulfonico por la cantidad eguivalente de acido
4-(beta-bromopropionilaino)-Z-aminobencen-1-sulidnico,

i se substituye el dcido G-ureido-1-naftol-3-sulfoni-
co por el acito 7-ureido-l-nafitol-3-sulfdnico, entonces se
obtiens un colorante gue tiiie el algoddn en tonos rojos cue

tiran a samarillo,

o Jd B P Lo 2.

27,8 urtes de écido 5-(beta-cloropropionilanine)-2-
-aminobencen-1-sulfonico son diazotadas en 200 urtes de agua
y &0 vartes de dcido clorhidrico con 6,9 partes de nitrito
sodico. Il diazocomsuesto es neutralizado con bicarbonrato
sddico y copulado con una solucion fria de dcido 6-ureido-1-
-naftol-3-sulférico y 20 partus de bicarbonato sbédico. Después
de terminada la COpulacién el colorante es precipitado con

s A A ’
gal, filtrado y secado., il colorante tifie el algodon ea tonos

0

puros de un rojo escarlata de muy buenas solideces a la hume-
dad. vambién tifle la lana de bafio débilmente zcético en puros

tonos de rojo escarlata.

(O]

s P . N s 3 - 4.
i se substituye el dcido 6-ureido-l-naftol-3-sulfoni-

’

co por la cantidad equivalente de ac

(=

o

do 7-ureido-t-naftol-3-

[

-sulfénico, entonces se obtiene un colorante gue tifie el al-

£0dén en tonos rojos.

LJIBELNPLEO S

)

7,8 partes de &cido S5-(beta-cloropropiocnilamino)-2-
-aminobencen-1-sulidénico son diazotadas en 200 vpartes de
agua y 20 partes de &cido clorhidrico concentrado con 5,9
part:s de nitrito sddico. ul diazocompuesto es conulado con
una solucidn alcalina de bicarbonato sddico de 32,1 partes

r - - Vel 2 I
de acido 2-carboetoriamino-5-oxinaftalin-7-sulfdnico. Yes:ués
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e
de ter:inada la copulacidn el colorante es precipitado con
sal, filtrado y secado. Tifle el algodon en puros tonos so6lidos
de rojo escarlata.
Se obtiene un colorante con propiedades similares, si
gse substituye el acido 2-carboetoxiamino-5-oxinaftalin-7-sul
fénico vor el dcido Z-carbometoxietoxi-S-oxinaftalin-7-sulfé-

nico.

EJELEPLO 4,

20 partes del amimoazocolorante de formula

SO H j31¢)
2

HoN- d W=~

HO5S- —NE-CO—NHe

(obtenido por copulacidn de &cido S-nitro-2-aminobencen-1-sul
fénico diazotado con dcido 6-ureido-1-oxinaftalin-3-sulfdnico
y subsiguiente reduccidn del srupo nitro en gruvo anino) soa

disueltas en 500 itartes de aprua y neutraliszadas con carbonato
sédico. Lntonces se adiciona saulatinamente 20 .artes de clo-
ruro de bheta-bromopropionilo y se neutraliza la :mezcla reac-

cional por adicidn de una solucidn dilufda de hidrdoxido sodi-
co. 1 colorante obtenido de modo usual por precipitacidn me-
diante sal, Tiltracidn y secado, tifie el algoddn en puros to-

nos de rojo escarlata.

EJELPLO 5.

2 partes del colorante obtenido con arreglo al ejem-
plo 1, primer pérrafo som disueltas en 100 partes de agua., Con
esta solucidn se impregna en el foulard un tejido de algodon,
exprimiendo el liquido en exceso de tal nanera gue el género

x - -2
retiene 755 de su peso en solucidn de colorante. ©1 sénero
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asi impregnado es secado, luego impregnado a temperatura am-
biente en una solucidn gue contiesne 10 gramos de hidrdxido so-
dico y 300 gramos de cloruro sodico por litro, siendo exprimi-
do al 75. de absorcidn de 1liguido y vajorizado durante 60 segun
dog a 100—1010. intonces es enjuagado, tratado en solucion al

2 oy . o » S
0,5,. de bicarbonato sodico, enjuagaio, enjabonado durante un

- B 2 . -
cuarto de hora en una solucion &l 0,3, de un nroducteo de lavar

{

exento de iones & btemperatura de ebullicidn, enjuazado y seca-
do. Tesulta una coloracidn anaranjada pura, fijada solida a la
ebullicion.

La invenciodn, dentro de su esencialidad, puede ser
desarrollada en otras formas de realizacidn que difieran en
detalle de la incdicade a titulo de ejemplo, a las cuales al-
canzara igualmente la protedcién que se recaba. '0dré, Dues,
realizerse con los wedios y azaratos mas adecuados, por que-
dar todo ello comprendido dentro del espiritu de las reivin-

dicaciones,
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Descritec el objeto de la invencion se declaran nue-

prioridad suizas nu-

vas las sipguientes reivindicacionses con
meros 4%.950 del 18 de marzo de 1957 y 55.449 del 4 de febre-
ro de 1.958, existiendo en ellas unidad de invencion:

1. “rocediniento para la pvreparacidn de monoazocolo-

rantes, caracterizado porgue se copsula diazocompuestos & base

de awminas de férmula
A=TH-D=-N H2

en la gue 4 signiilica un radical provionilo beta-halogenado
¥ D un radical benceno, en acdio alcalino, con componentes de

conulacidn de formula

e

e
-y

~ -
- LAY

1

- . - » . o
en la que una & significa un atomo de nidrédieno, y la otra X

un grupo =001, a cuyo efecto R significa un gruso HHE o}

2 2
el radical de un alcohol alifatico de bajo peso molecular en-
lazado nor su atomo de oxi eno.

<. vrocediniento se;dn la reivindicacion 1, carac-
terizado porgue se utiliza diazocomponentes & base de aminas

,,l
de fTormula

Cl~CH20H2—CO—EK—
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%3. Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1y 2, caracterizado porque se utiliza como componente de co-~
pulacidn el écido 2-ureido-8-oxinaftalin-6-sulfdénico, o el
acido 2-ureido-5-oxinaftalin-7-sulfénico.

4, Procedimiento segﬁn una de las reivindicaciones
1y 2, caracterigzado porgue se utiliga como componente de co-
pulacidén el dcido 2~-amino-5-oxinaftalin-7-sulfénico, cuyo gru-
po amino en posicidn 2 lleva un grupo carbometoxi, un grupo
carboetoxi, o un grupo -CO-OCH20H2-OCH5~ .

5. Procedimiento segun lssreivindicacidnes 1 a 4,
caracterizado porqué se acila con halogenuro o anhf{drido del

acido beta-halogenopropidnico, monoazocolorantes de formula

5058 Ho
N t j-z =N -X
HOzS -X

en la que una de ambas X significa hidrdégeno y la otra X un
grupo R-C0-NH, a cuyo efecto R significa un grupo NH? o el ra-
dical enlazado por su éghmo de oxigeno de un alcohol alifatico
de bajo peso molecular; o

6, Procedimiento para la preparacion de monoazocolo-
rantes.

Segﬁn.se describe y reivindica en la presente memoria,
la cual consta de diez hojas folledas y escritas a méquina por
una de sus caras.

adrid, a 17 de marzo de 1.958,

CIBA SOCIETE ANONYMNE.

Pe &,

SHIME IGERN MIRAMLES .
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