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a) 0,020 nol., de disul¥ocloruro de cobaltow
ftolociuninu-(3) se introducen en una golucidn de 13,5 e
de Li,N-dioxietilo~pronilenodiamina-(1,3) en 60 ml. de
agua. Terminada la adicifn se retira la refrigeracidn
y con carbonato potdsico se mantiene el valor i &

@ = 0,5, Despuds se culienvta durcenbe breve tiempo Lagta
aervir y se separa de la lejia madre incolora.

b) 52 g, de trisulfoclorure de cobre-Pftalocianing-
(3) Ltimeda (correspoudiente a 12,5 g. de substancia seocs)
sec introducen en uné sclucidn enfriada de 13 g. de
Nenetilo-li-oxietilopropileno~dianina=(1,5) en 100 nl. de
metanol, Se aglita du;ente la nociie y entonces se aspira.

¢) 0,1 nol. de tetrasulfocloruro de cobre=
fvalecienina se introducern, enfrizndo con hielo en
ung solucién de 106 g. de Nepetilo-N-oxietilopropilenoc=-
dianina-(1,3) (0,8 mol,) en 1000 nml. de ggua, Ia solucidn
aminica se ajustd , anles de agressr el sulfocloruro
con fcido sulfirico 2l 10¢ a un valor pi de 10. Desvuds
de calentar a temveraturs de cmbiente se mantiene con
250 ml. de sosa cdusticz al 10 % el valor p: a 9,5 - 10.

La condensacidn estd terminada desvuds de 4 ioras. Se
calienta a 602, se aspira en caliente ¥y se lava vlteriore
mente con 2000 ml. de agua. Se nbtiene cobvre-ftalocisnina-
(3)=(30 :C H TC H i) .

2 36|24 4
ClIi
3
206 z. de cobre~ftalocianina~(3)-(SOéNHqg%quggOHZQ

iy

(correspondiente a 78 &e de substancia en seco) se intro-



ot
. .

l1o.

15,

20,

l.ai“) -

R 946470 BB

ducen & 10«202 en el plazn de una hora en 240 nml,

de monohidrato de 4dcido sulfbrico. 4 continuacidn se

gntesn a la misma temperatura 877 g. de dcido sulfdrico
(oleum) ern 90 mimutns, Ta esterificacidn estd terminada
despuds de otros 30 rninutos. Se vierte sobre hielo y el
colorante se aisle en la foma usual. Bl rendimiento
cuentitativo resulta nor la observacidn de cue todos 1§s
Liltrados v aguas de lavado quedan sin tedir. Tos pro-
ductos ovtenidos bajo &) ¥ b) se pueden esterificar en forma
idéntice.

LILTIO 25 4=

0,1 mol. de tebtrasulfocloruro de cobre~fialocia~

nina-(3) hmedo se introducen enfriando con hielo, en 80
£+ de Wenetile-oxietilo-propilenodiamina-(1,3) y 1000 ml,
de cloruro etilénico. Se agita durante 5 lhoras a tempera-
tura de ambiente y entonces se destila aceotrdpicamente
el agua. &l producto de condensaclén es insoluble en el
disolvente. Después de enfriar se gotean 400 nl. de
monoxidrato de decido sulflrico ¥ se deja actuvar durante
algunes noras. Despubs se separa la solucidn dcido sulfﬁri-
ca del colorante del cloruro etilénico y se vierte sobre
hielo. Ta elaboracidn del &ster de colorante se efectia
en lz Forma usual. Yero tambien ge puede proceder
efectuando, después de la condensacidn y destilacidn
aceotrdpica, primero la decantacidn del disolvente y
despuds la esterificacidn.

‘ Si en este ejemplo, en lugar de cloruro etilé-
nicoe se emplea como disolvente clorofome, wenzol o
toluol, entonces se obbienen resultados iguanl de

Tuenos,
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seglin los datos de&os Ljemnplos 20 & 25 , se
pueden reacclonar log componen teg Iniciales mencionados en
1& giguiente tabla y finalmente esteriiicar los colorautes
nbtenidos; el éster de colorante A4 sobre als0ddn o
celulost regencrada, segin los métodos descritos o gegén
redvcldas variaciones en las condiciones de fijacidn,
tales como Lemperatura, clase de ageste lizador de dcido
o tiennn de vermanencis a temperature méds elevada,
lmpresiones y tefiidos que se caractcrizen por sus
proriedades de snlidez especlalmente lTuenas, ante todo

muy buens sollidez &l noje

iniciel Alcohol anlnico Tonalidad de color del

seui~éoter de dcido sulitris

co _sobre alioddn,

Tetrasulioclorure de HNemetilo=l{woxietilow aAzul tirsrdo a rojo
cobre-Ffhalocicnina-(4) propilenodiamina-{(1,3)
Tetrasulfoclorure de " . Turquesa
nicuel-falocianina=(3)

Trisulfoclnrure de .
cobalto-Tftalacianina-(3) " Azul cubtierto
Tetrasulfoclorure de o

cobalto~Fftalocianina~(3) Azul cubierto
Tetiafenilo de cobre- " Verde
ftalocianing sulfoclors-

do

Lzo=colorante o-gnisi- " Rojo
dln&—w*eyo-dnisiuuro de

dcido 2,3-oxinaftnico

sulfoclorado

Irisulfocloruro de cobre- N,N-dioxi-etilo-pro- Azul turquesa
ftalocionina=(3) pilero dlanina-=(1,3)

Trisuliocloyure de niguel u Turquesa
Thtalocisnina=-(5)

Tetrasulfocloruro de " Turqu.esa

nicuel-fte

aloclanina-{3)

i e  ——— e s e e e
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Componente inicial ilcolinl eninico Tonalidad de color del
seni-éster de dcido sulflie
. - rico sobre algoddn.
Prisulfoclorurn de L,m—alo tletilo~ azul cuvierto
covalto-ftalocianina~(3) propileno dismina-
(1.’0)
]

Tetrasulfocloruro de
cobalto~Ttalocianina-(3)
Tetrafenilo de cotre- "
falocienina sullfo-
clorado
Azo-colorante o-aunisidi- "
na —» g=znigiduroe de
deidn axinaftdico sulfo-
clorado

‘/Cﬂzcﬂz\
Tetrasulfocloruro de iﬂk N~02H40H
cobre-Fftalocianina~(3) CH _CH”

Tetrasulfocloruxro de H TeCll «CH «5-Cil =C
cobreftalocianina~(3) 2 2 2 2

BIFI0 26.

Azul cubierto

Verde sdlide a la luz

Rojo

Aznl

H -CH Azul
2

50 g. de cobre~ftalocianing clorometilad

se calientan en Ii,li-dioxietilo~propilencditming-(1,5)

durente ocho unoras & 952 , se deju enfrier y se vierte

1000 ml. de agus. Degpués

de agresar cloruro potédsico

se asvira yv para rebirer la anina adn adierente se lava

o

cor ebunol el colorunte cobruuftalo anina-(Cil ¥iCc H I

[czi 07 ) (n = 1,75).

50 &o dcl colorante &

cgterifican & 20-222 en 90 nl.
gulfirico. Después de 4 horas

-

ge elitora comn de costuaire.

2 3 6

gf obtenido se
de monoliidrate de dcido

ge vierte sovre hielo ¥y

0,2 e de colorente se disvelven en 10 ml, de

la solucidn indicada en el ejemplo 13 £) y se imprima

sobre clioddn. Secando lu mercencia a 60-8302 se oubtiene
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wna impresidn azul muy abundante con muy buena golidez
al mojedo.

SILPIO 27,

30 ¢. Ge dcido le-tmino-4-tromoantraquinona-<-
sulfénice se celiembtan en i ,ll-dloxietilo-propilenocdismina=
[
(1,3) en exceso, en presencie de 2lgo de cloiuro de

cobre (I) durente alsunas horus 8 802 , después a 1002 y,

despuds de intercambiar el aalogeno se vierte en 5 veces

au contidad de sgua. Con clorure potdsico se precipita

en Torma de sal, se aspira y nuevamenie se disvelve y
precipita de agua salada., Se obbieunen de esta nanera

31,5 g. de un coloranbe azul que, despuéds de la esteriiica-
cidu con decido clormsulfdnico/piridina o nonohidrato de
£oido sulirico, se puede telir solre algoddn ¥y viscosa

se fn lag vresciipelones de los ejemplos anteriores,

10,2 g. de clorure ciamirico se disuelven en

200 nl., de scelont v se vierbe sobre mgua de wdelo.

[63]

4 12 suspensidn anfrieds a 0-5% se gotea una solucidn de
0,1 mol. del azo-colorente de dcido 2-apinonaftalina-4,8~
disulrfénico diazntzde y m=toluidina en 500 nl. de agua.,
Con snoe cdustics diluide se mantiene el valor pii a

5,5 - 6 hasta que no se pueda demostrar ningus aming.
41 valor pH se ajuste & 5;5 y se agregan 65 g. de
N,N-dioxietilo—propilenodiamina-(1,3). Despuéds de agitar
al princinic a 202, se culienta para intercanbiar los
dos diomos restantes de cloro del clorure ciantirico
finaluente durente tres Loras a 409 y después durante
ocho . horas a 95%. Se deja eniriar y el colorante se

precipita con acetona.
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Bl colerenlbe gue contiene gruposg hidroxflicos
se puede esterificar segtin los nétodos descrifos en los
ejenplos anteriores, |

0,4 g, de éster de colorante se disuelven en
una solucidr que en 1000 ml. de &gua corbense 40 g. de
bilecarbonato sddico y 100 g. de urea. lediante tretamier-
to por el sistems Toulard y uwlterior fijacidn a 100-14082
se obtlienen tellidos snarilles claros con muy buena
solldez al lavado y al hervor con S80S,

BIUPLO 29,

Una paste de impresidn,commuesta de 20 g.
del colorunte obbenido segun el ejemplo 20, 100 g. de
urea, 150 nl. de agua, 10 g. de sosa cdustica (332 54),
4700 g. de espesuniento de alginato (120 : 1000) ¥ 320 ml.
de agua se aplica en forma usual sobre alsoddn y viscosa.
las lmpresiones seczdas se vaporizan en neutro durente
7 minutos & 100-1042 y se laven sobre lu mdquine de
lavado en ancio. Se oltiene una impresidn de buens
igueldad,.

40 go de cotre-ftelocianina-(3)-(80 kG 1,1  H,Oi)

‘ o 56 247 's
htmeda (correspondiente a 20 g. de CHS 9
sulstancia seca) se introducen a 10-20% en 100 nl. de
monohidrato de dcido sulfirico y se guita durante 2 hores.
41 semi-éster del dcidn sulMirico del eolorante se
elatora en la foimn usual.

AL dmprimir algodén sobre el método indicado
en el ejenplo 29 se nbtienen tefiidos de excelentes

anlideces,.
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15,7 . del seni-8ster del deoido sulfirico del
lemetilo-2=(li-metilo=i= i3 ~hidroxi-etilo-aminomnetilo) -5«
aminobencinidazol se disuelven en 75 ml. de decldo cloriid-
drico 2e=n ¥ nor adicidn de 35 nl. de solucidn de nitrito
sdaico al 10% se aimzota en le fomma usual. Le sclucién
de sol diazdnisza ovtenida se introduce en v solueidn
de 12,7 4. de 1-(3’-sulfofenilo ) =3-metilo=pirazolong=(5)
en solucidi de sosa-2-n. Derminsdo el acoplemiento se
aisle el colorante por decidificacidn con dceldo clorividrico
y preacipitacidén en foxrma de sal.

2 g. del colorante asi obltenido se disuelven
bajo adicidn de 3 g. de sosa y 10 g. de urea en 100 nl. de
agua. L4 solucidsn se imy ima sobre algeddin y el tejido
irmregnado se caliente durante 1Qhinutos a 1402,

54 econtinuscidn se enjuega y se suponiliica hirviendo.
Se pltiene un tefiido anprillo muy sdlido 2l mojodo.

BIRIVIO %2

Bn ung solucidn de 50 g. del senmi-éster del
dcico sulfdrico de 5-aminobencilo-/3-hidroxietiloquetilo—
aming en 300 ml. de sgue se introducen & 302 43 g. de
tetrasulfoclorure 6e cobre-fialocianina-(3) y agregando
asoga cdustica se mentiene el valor pii de 10. Cuando no
se nueda observar ningun COonSWIO nds de 4lcali se pone
con dcids clorhidrico @ un velor pil de 7,5 y el colorante
se precipita en Torm& de ssl, se aspira y se Seca.

2 g. de este colorante Be disuelven en 100 ml.
de agua bajo vdicidn de 3,2 g. 48 hidrdxido sddico 0,5
o, de acelbte rojo ﬁurqueéa y 1C g. de urea, Iz so lucidn

se imprina sobre algoddn y el tejido impregnado se
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calienta durente 10 minutos a 1402, 4 continuacidén se
enguaja y se saponifica hirviendo. Se obtiene un tefiidao
armul muy sdlido 8l mojado, de buena solidez & la luz.

LI WIPIO 335,

Tejido de algoddn se impresna con sosa cdustice
al 1%, se exprime bien y se seca a 1002, Sovre el tejido
aaf tretado se Lumprime entoiices uia solucidy de 3 g. de
colorante (producto de reaccidn de 1 mol. de trisulfo-
clorure de cobre-tialocianina-(3) con 3 mol. de WyN-di=-
nidrrxietilo-propilencdivnina=-(1,3) y ulterior esteri-

scidn con dcido sulflrico) y 5 . de urea en 250 ml.,

&

i
de agua y el tejido se calienta durente 10 minuvios a 1402,
4 continuucidn se enjuasa y se saponifica hirviendo. Se
obtiene v tefiide azul muy sélido &l mojado.
hsinisio se logra un tefilde azul muy sélido

al mojado si la solucidn de colorunte arriba mencionada,
se imprime sobre tejido de algoddn cue anteriormente se
impregné con solucidn de hidrogenocarbonato votédsico
acuoso &l 1% y se secd a 1lo02,

' Ie Tijacidn del colorante se puece efectusr
tambien nediante vaporizacidii.

I ETO 34,

41,83 g. (0,1 mol,) de l,4-di-p-toluido-antraqui-
nons se introducern enfriando en 1C0 nl. de dcido
eclnaresullénico ¥ a continuacidén se calienla durante una
hora & 802, cdespués de lo cual ha terminado esencialmente
el desarrnllo de dcido cleoriidrico. Ahora se enfria la
mercla de ryeaccidén o 602 y en toital se goltesn 35 ml. de
clorure tionilico, aumentande.al mismo tiempo lentamente

le temperaturs a 902, Después de agitar durante una media




20.

hora a esta temperatura se enfria la negzcla de reaccidi,
se vierte sobre hielo y el sulfoclorure insoluble

gttlagus se lave litre de £oido en el filtro de vacilos

Ia torte del filtrudo de vacio se introduce en una mezcla
de 265 g. de Eame%ilo-ﬁ-oxietilo-propilenodiamina—(1,5)

v 50C nl. de agua y 86 agite durente la noche. & 1la
mafiena siguiente se si ue aglitando af:: durante unas_dos
horas & 502, se enfria, nediante la adicidn de dcido
clorhidricn seni-concentredo Se neutraliza la mezcle de
resceidn, el producto intermedio se aigla ¥ Sc SecH.

Te sulfonamida secads se introduce enfriando exteriormente
en 250 ml. de monouidrato de dcido sulfirico,se agita
durente 1l& nocihie & temperature de embiente y despubs se
vievte en wna mezcla de solucidin de cloruro potdsico al
20% v hielo. ®1 senmi-éster de dcido colorente-bis-sulfdrico
precivitadoe se aspira, se lava dnpliemente hagta que esté
1i-3e de doidn con solucidn de cloruro potdsico diluido,
desPl-4g, con ayuds de un aperato de medicidun del ph, se
ajusta & Ui, valor pi de 7, se vuelve a aislar y en el
armario de gecads en vaclo se seca a 40-502, Ll colorante

owtenido cofpresnonde a la probaivle fdrmula

SO FH~CH ~CH -Ci -N-CH =CH =030 la
2 2 2 2 2 2 3

SO NiI=CH =CH =CH_~li=CH_.=CH.~080 ”
Al . c . Chz N =Ci, =CH, ososlafa -
Ons
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Bste se puede fijar segfin los n

sotre

reteriul de filres y dd

de buerns snlidez al mojadoe.

in forma andloze se

De conponertes
pox
baster de
celuloga
10.

Componente entraquindnico

sulfrcloracida,
io8 colorantes que, fija

regenerada, se

2406479
todos antes descritos

. verde-azul algo nate

pueden obbtener, de los

niciales indicados en l& giguiente tabla,

indicadas mas avajo,.

Couponente aminico

condensaclidn y esterif
sobre algo
;G los procedimierntos de trabajo

color
indicados, ddn tefildos e impresicnes en las tonalidades de

1dos

)

2li:0dén.

cacidn

el
aén y

Tonalidad del semi-€ster
del 4dcido sulflrico sobre

l,4-di=p=toluido-antraqui=-
nona

1,4-3i(2’,56 =dimetilom
anilido)-antracuinena

1,4-i=(27,6 =dinetiln=-
anilido)-anitracuinona

1,4-di=-(2’-nmetile-6"=
etilo-anilidoe)=antracui-~
nona

1,4~0i=(2"-metilo=6t’=
etilo-enilidolntraquinc
na

ly4=di-(2",6"=dictilo-
anilido)-antraguinona

1y4-di=(2°

»58 7 =dietiloani
1lido ) =~anbraqu

1inona

1;4-~di-(2%,4%,6’ ~trineti-
loanilido ) =-ant racuinona

1,4-di-(27,47,6"~srinsti~
loanilido)-antragquinona

d-pwtoluido=Nenetilo-
antrapiridona

4-p-voluide-i-mstilo
antrapiridona

Nyli-dioxietilo-pro~
plleno-dismine=-(1,3)

H=nmetilo-li~oxietilo=-
propilenodianina-(1,3)

i yliwdioxietilo=-propi-
leno~diomina=(1,3)

Nemetilo=llwoxietilo-
propilenocdionina-{1,3)

yli-dioxietilo=propi-
lenodicomina-(1,3)

Hyl=dioxietilo=nropie
lenodianinu=(1,3)

Hemetilo=-N=oxietilo-
propilenodieminea-(1,3)

Nemetilo-N=oxietilo=
propilenodiamina-(1,3)
Hyli=dios 1etilo-pro-

D 1enod1amina—(1,5)

lemetilo=Heoxdetilo=
Dropilenodiamina-(1,3)

Hyliedioxictilo=nropi-
lenodivmina=(1,3)

verde azul pate

azul clare

L T0J0.

azul claro
Yojoe

azul claro
rojo.,

azul clarn
rojo.

azul claro
0Jos

azul claro

arul claro

rojo tirande u wzul

bele

rojo tirando a azul

tizendo

tirendo

tirendo

tirando

wirando

tirando

juud
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Componeite arvraguiiionico Commenente cafnico —OﬁdlLu&O Gel sens=-faher
del dcido sulitrico :
,ﬁgﬁﬁé.él&QQQaLw-

4-znilido=N=mnetilo=- Iilimdioxietilo~=pro~ rojo tirando & amarillo
o antrupiridona nileno-dienina-(1,3)
4d-gnilido-fi-netlilo- limmetilo-li-oxietilo~ rojo tirando a amarillo
untrapiridona propilenocdianing-
(1,3)
4u(B5 ' 2olorranilide ) =li- Temetilo~Ti-oxietilo=~ rojo fuerte btirando
10. metiloeantrapiridora propilenodianing a amarillo
(1,3)
4=(3’-clorocnilido) ~ii= lili=diorietilo-pro- rojo fuerte tiiando a
metilo=-antrmdiridona pilenodianire~(1,3) amurille
C 4=(4’-bencilonilido) ~li- Wyli=dioxietilo~pro=- Tojo tirando & azul
15+ metilo-cmbrapiridona pilenodiumina=(1,3)
4m(4’wbencilanilido ) =ile ﬂnmctilo-ﬂ-o"ietilo rojo tirendo a azul
metilo-antrapiridona nropilenodicmina~(1,3)
J‘JJ —L-I._A\_’I.“O_”_’S 5 .
23,92 g. del colorante obtenido por acoplaniento
20, de &ter etflico de S-aminobencilo-P -hidroxi alazotbado
con l-fenilo=3-nctilo-piravolon~-(5) , se disuelven en
150 ml. (e piridina. bn esta solucidin se goteun a 02 en
30 minutcs 23,7 g. de dcido clorosulidnico, se agita
durante dos Lemas o 02 y la mezcla de reaceidn se intro=-
25. duce en un® scolucildn de 28,8 g. de sost en 250 nml. de
agus de uielo. 1 colorambe se precipita en forma de
sal, se asplra ¥ se 3ecd,
0,1 e del colovante a8l cbbenido y 1 g. de
ures se disuelven en 10 ml. de sosa cdustica al 84,
Bile La golucidi se dnprine sobre algoddn ¥ el tejido impreg-

rnado se callceuta durante 30 ninuites o 180¢, A continuae-

cldn se enjuaga y se sapcnifica hirviendo. Se olbbiene un

s

tetlido amarille nuy s81ido al mojado.

0,05 mol., del colorante mono=-azo, que
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se obtuvoe nor dizzotade de dcido 2eanino-nafialina-4,8-
disvlfénico v cconlamiente con m~toluidina, ulterior
diazotado y acoplanmiento con dcide 2-aminonaiftalina=le
culfdnico con ulberior oxidacidn de la agrupacidn o-amino-
De gzo al anille triacinico, se transforma en el disullo-
cloruro. Bl sulioclorure lavade livre de dcido, se
sugpende bien ei1 50 ml. de agua de hlelo y enfriando
cmit hielo se imhroduce en la solucidn de 25,4 g. (0,2 umol.)
de Nemebilo-f-oxietilopropilenocdismina~(1,3) en 100 ml,
1o0. de agua. Deswpubs de agitar bien durente 2 - 3 hores
a 0%, sc calienta lentamente a 502 y el colorante
bien filtirable ge aspira después de enfriar.
Destuds del sectdo se introduce el colorante,
as? oblenico, enfrisndo, en monohidrato de dcido sulflrico
15, en exceso de manera oue haya una buena disolucidn y se
agita durante tres Loras a 209, Ia solucidn se introduce
entonces sobre la cantidad necesaria de hielo, el
celorante esberificado se precipita mediairte adicidn de
sal. Para climinar el 4cido cn exceso, dificilﬁente
20, levaivle, se recomlenda suspender el colorante en poca
agua ¥ antes de sislar de nuevo lavar con sosa nasta la
reaceidn neutra. w1l colovante obtenido coryesponde a

la provetvle Zbrmula

e
o]
| liﬂ'-(Cliz)3-—1?2-03201-12—03051‘1& i ‘\
25 e ) Ve
° O o el O
Vi N\K
= , Clig
5

Wi=-(Clig )5-1‘1 ~CH,Ciip=0S 0 lVa

T,
Cl 5



EIEIPIO 57,

0,05 mol. del disulfecloruro del colorante
monoazo, indicade bajo el ejemplo 36, se guspenden &
Tonds en 50 ml. de agus d- hielec y enfriando con xlelo se

introducen en 1a solucidn de 32,4 gZ. (0,2 mol.) de

[¥91]
]

W li=dioxietilo=propilencdianina~(1,3) en 100 ml. de
agua. la prevaracidn de reaccidi se agita durante S
horas & 02, se calienta lentamente,se mantiene durante
1 hora a 502 y después de enfriar se filtre y se Seca.
10. Para 1o esterificacidn de los grupos oxictilicos de
intreduce el colorante asl ovbtenidn bajo enfriamiento
en monohidrato de Zcido sulflrico en exceso, se agita
durante tres horas & 202 y el semi-éster de dcido sulfdrido1
se aisla litre de dcido como indicado en el ejemplo 36,

15, @1 colorante que correspoinde & la Fédrmula probable

HoCli, 050, Ha
H-(CH ) ..N<Cc SN
23 412&1200051\1&

80, v
Ary—— G
S
\g;; CHS
%h—(CH //CHZCHOOSOSNa

"1\‘ far}
2 3 \ 1y ™ o
cugorizos Osha

se disuelve muyy bien en agua. Dara su aislamlento Se
precisa wuge adicidu de cloxruro potdsico nasta la
saturacidn,.

2 g. de los coloruntes, obtenidos segin éste

20. v sestn el ejemplo 36, se disuelven en 10C ml. de una
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solucidn de 10 e. de urea , 4 g. de sosa y 0,2 g. de
aceite rojo turquesa. Con esta golucidn de colorunte se
trata, nor el procediaiento ce imprimacidn, un tejido
de celulosc naturel o Tegenerada colt o gin secado prévio,
durante 10-15 minulbos & 120%. Se obtlenen tefiidos aunarillo
olarokde evcelentes solideces al lavado, al cloro y mwy
buensg selldez & la luZe

0 Torn: iabntica a la descrite en los ejeumplos
56 y 37 se transforman los siguiertes compuestos triazol-
monoazdicos, a través de sus sulfoclorures, en los
corresvnndientes scmi-ésteres de deido sulflrico reacclo-
natles cue, tefiido o impreso sobre algoddn segun los
ejemplos precitados ddn tonalidades amarillas hasta
aparillo sirando & rojo de excelente solidez al lavado ¥

solidez al cloro v buena solidez a la luz.

Leido Z-aminonaftalina-4,8-disulfénico = l-amnino -2 -
netoxi-b-metilobensol s dcido 2-aminonsftalina-Isulfé-

nico, triasolado,

ieido 2-aninonaeftalina-4,8-disulfénico ——>- l-aminonafta-

lina —3r £oide 2-zmino-naltalina-5-sullfénico, triazolado.

Acido Z-aminonaftalina=s,8-disulfénico —s-l-amino=S«
metilo-benzol —s dcido Z-aminonaftalina-l-sulidnico,

triaznlado

icide 2-aminonafbalina-6,8-disuliénico —Sp- l-amino-2S=-
metoxl-b=metilobenzol .~ dcido 2-aminonaftaline-l-

sulfdnico, btriazolado,



Acido 2-aminonaftalina-4,8-disulfénico—s,1l-amino-3-
metilobenzol; condensado con cloruro ciamirico y los

restantes &tomos de cloro hidrolizados,

™ Acido 2-asminonaftaline~4,8-disulfénico —s &cido 2-amino-

S5e naftelino=-5-sulfdnico, triazoledo, el grupo nitro-
reducido —>» l-amino-3-metilobenzol — dcido 2-amino-
naftelina~-6-gulfénico, triazolado al bis-triazol de la

férmuls

N 0X
2 NN\
X0, .8 NN AN N—--N-@N |
2 | N P SN
| NN~ )}
‘ i CH,

X
802

7 0.X
< 2

X = NH-(CH e N
. ( 2)3 N (cH2)20S03 a

CH3

(cH_ ) 0So_Na

NH-CH ) —N< 2’2 3

23 ) 0s0_Na
(CcH,) 050,

Colorantes amarillos similares se obtienen,si el dcido

10. 2-aminonaftalina-6-sulfénico del Wltimo ejemplo se sustituye
por dcido 2-aminonaftalina-6-sulfdnico o el dcido 2-amino-
naftalina-6-sulfdnico por el dcido 2~aminonaftalina-5-
sulfénico. BEn lugar de m-toluidina, se vueden emplear con

igual resultado, tambien, anilina, xilidina o /3—naftilamine;

— 15. EJEIPLO 38.

Tejido de algoddén se impregna con una solucidn



acuosu que contenga 3 % de carbonato potdsico ¥ 1%
de espesamiento de alginato, se filtre en vaclo y se
geca. Despube se imvrime el tejido, asi tratado, con una
pasta de impresidn de
5 2 o, del colorante mencionado en el ejemplo 33
10 g. de urea
25 ml., de agua
60 g. de egpesaniento de alginato
81 tejido impreso se seca a 802 y a convinuscidn
10. se calienta dursnte 10 minutos @ 1402, Después se
enjuaga ¥y se saponifica hirviendo. Se obtiene una inmpresidn
azul muy sdlida al mojado.
Ta Pfijacidn del colorsute se puede efectuar
tambien mediante vaporizacidn. Como agentes ligadores
15, del 4dcido, con los cugsles se trata primeramente el tejido
de alsodédn, son adecusdos tambien, por ejemplo, hidrédxido

asddico, carbonato sddico, hidrogenocarbonato sddico,

o
D

Cloruro cianfirico se condensa primeramente a
temperaturt: baja con la cantidad equimolecular de dcido
2p4=dizminobenzolsulfdnico, desvués a temperatura mds
elevada con la cuntidad doble molecular de l-amino-S—(di-/?-

rietiloanino )=provino. Si este producto de condensacidn

gse diazota y @copla con deido l-oxi-8-benzoillaminonaftalina-3;

o2
o
.

G-disulfénico o finalmen%e se transforma el producto de
acodnlamiento , mediante dcido clorosulfénico y piridina, en
el seni-fster de dcido sulfdrico, eunbonces se obbtiene un
colorante que, scgin el procedimiento descrito en el

30. ejemplo 31, tifle el algoddn en rojo tirsndo a azul muy
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sdlido &l lavado y & los disolventes.

R UEPTO 40,

#1 sulfocloruro, obbenido vor la reaccidu de

Zcido clornaulfénico seire el producto de condensacién
de tebtracloro-p=benzoquinona y 3-anino-i-etilocaribvazol,
se reaccliona con 1-aminn-5—(metiloi/7-oxieﬁiloamino)-
prnpaﬁo e la corrvesnondiente sulfonamlda, 30 g. de
este celorente, esteriiicado con dcido sulfirico, sé
disuvelven en 1000 ml. de una solucidn que contensa 15 Ze
de nidréxido sddico, 1 g. de aceite rojo turquesa y 100

Jide urea, =l tejido de algeddn impreguado con esta
snlucidn se calienta durcnte 10 minuteos a 110¢,

Despuébs ¢o enjuagar y seponificar hirviendo se owullene

un tefiido azul-vicleta muy sdlido «l lavado y 4 los ;
disolventes.

|

jedisnte lu rveaccidi de tetrasuliocloruro de

gu cainvidad de le-amino=

@

cotreftalocianira-(4) con 4 veces

Qapri=3-dietiloeniiio~propano se obbiene una sullionamnlde

que, 7oy le veaccldn de dcido sulfrico concentrado w&jo
la adicidn de oleun, se btransioma en el semi-éster del
Zeidn sulfrico. 20 &. de este colorante se disuelve

en 1000 ml. de 1o snlucidn descrita en el ejemplo 40, la §

solucids se imprime sobre popelin de algodén y el tejido
impregnado se brate durunte 10 minutos v 1802, Des: spués
de enluvasay y saponificar hirviendo, se obbtiene un
vefiico arul Hircndo ¢ verde muy sélide &l mojado.

BIEILO 42,

“n ung mezcla de 148 z. (2.m0l.) de li-metilo=-

E-/g-oxietiloamina v 5 nl. de agua se introducen , a 1009
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0,1 mol. del semi-€ster de deido sulférico de la cobre-
ftalocianina—(5)-tetrasulfon-/3-oxietiloamida y se
calienta durante 3 1/2 horas a 1409 en el baBo de aceite;
Después de enfriar se mezcla con 250 nl, de agua y el
contenide del matraz se vierte en 500 wl. de wie solucidn
de cloruro potédsico @l 20%. Ia mezcle de reaccidn se

2 w

pone neutrgfediante la acdicidn de feido cloriiidrico sewiw-

m q
H

concentrado, a continuvucidn se filtrae y sobre el Filsro

se lava con aproximadunente 10 l. de asua caliente a 802,
41 producio secado se introduce, nediante enfriamiento
exterior, en 440 wml, de nonolidrabto de dcido sulifrico y
se uplta durente 4 Iorag & bempersbura de amviente.
Después se vierte el contenido del malres sobre una mezcla

"

slce ¢l 2, se
Yy

1A
o

de niele y solucidi: de cloruro vob
aspliv, se leve con selucidi de clorure potdsico, el
colortimte ge suspende en azua, nedlante la culdadosa
adicidr de .idrdrido sddico sc Tone U0, se precipita

Totulunente en Lormaa G sal mediante la wdicidne de clorure

potésico, se¢ aspire y en el armario de secado en

Bl coloruute obienido se nuede fijar sobre
reterdisl de fibrag en Ja forma indicada en los ejauplns

anteriores y d4 wu azul clero de buena solidez al mojado.

“n uia mezcla de 168 go (1,6 wol. de M,li-di-/3 -
oxietiloaming vy 5 ml. de asue se lnbroducen a 1002 0,1 mol,
del semi-éster de dcldn sulPdrico de le cobre-ftalocianingw
(5)-tetrasulfojﬁ -oxiletiloamida, se calienta durante 35 1/2
noras o 1302 y por 1o dends se procede como deserito en

el ejenplo 42,
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sl colorante obtenido se puede, como indicado ,
fijar soure nateriales de fivre y dd un azul claro de buena
solidez al mojado,.

BJIMPT.O 44,

oo

Se sn un auboclave se introduce w@ mezela de
74 ge (1 mole) de Ll-metilo-i- p ~oxietiloaming ,200 nl. .
de zgua y 0,05 mol, del semi-éster de dcide sulflrico
de la cobre-f*alocianina-(5)-trisulfo-l3-oxietiloamida ¥
la mezcla de reauccldn se calienta durcnte 8 horas a
10, 150%, T elaboracidn del ensayo se efectds como en el
ejemplo 42,
¥l coloxzante obbenido dd, Tijads sobré algoddn
v celulose fcgenerada, un azul clare de bucene solidez al
mnojado .
15,
sn own autocleve se introduce tma mesclea de 105 g
(1 mol.) de i,N-di—fB-oxietilamiﬁa, 200 nl. de agua y 0,05
nol. del semi-&stexr de dcido sulfbrico de la cobre-
ftalooianina-(S)ﬁrisulfb-P -oxictiloamids y la mezcla de
20, reaccidn se culienta durente 8 horas z 1502, Iz elabora-

cidn del ensayo se efectud como se he indicado en el

ejenplo 42,
11l colorunite ad, Fijado sobre nateriales

o

de Ditra,w: aszul claro de buenu solidez a la Lunedad.

(83}

. LIAIPIO 46,

\

116 g. del seni-~8ster de dcido sulflrico del
deidn l-anino-é-(S’-P -oxietilosulionanido=-Ffenilo)~-anino~
antracuinona-2-sulfénico se inwréducen en una mezcle de
405 g. de H,E-di-ﬁ ~oxietiloanina y 405 ml. de agua y se

30, calienta a 1052, Ia continuacidn del proceso se viglla
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cronatosrdficanente. Terminada la vesccidn (10 - 15 horas) -

se intrnduce la nezela de reaccldn en wna solucidn de
cloruro potdsico al 20, se aspira v se lava ulteriormente

con solucidn de clorure Totdsico. 21 coleoranse secado

D se luvioduce en 400 ml, de monohidrato de dcido sulfdrico
¥y se qgita duraste la noche. 4 la nallapa sigulente se
irtroduce la mezcla de veaccidn sobre una mezcla de solu-
cidi de cloruro potdsico al 20% y hielo, se agpira, la
torte de filtyacidn se lava con nebanol, se susvende el

10, coloruirle en agua, mnediante la adicidn de sost cdustica
8¢ pone neusro, el producto se precipita en forma de
sal nediente la adicién de cleruro roitdsico v se seca.
Hl enlorante obtenido se puede fijer, seztin
los métndos descritos, en los ejemplos anteriores, sobre
15; materisles de fibra y 44 un ezul claro, tirando algo a

rojo de bucnd selidez al mojado.

BI BT 47,

50 g. del coloiante de la probable frmula

2 2 3

O KHeCH, oCIL_ +OS0_T
] Ciiy +CH, L 080, T

se introducen e vna aeucla de 250 Ze U€ Liplim@im B —oxietilow

20, eamina y 250 nml. de sgua y se calienta o 1102, ITa continuacidn
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de la recccldn se vigila crona

de 12 resceldn unas 15-20 hinras. Is elaborucidn se efectla

g

como sehaledo en el ejeuplo 42, Bl colortnte ad, fijado
sobre wnauterivles que conbienen grupos Lildroxilicos, un

crde azul algo nate de buena solidez al nojado.

(@]
.

BJRT0 48,

50 g. del colorante de la probable Féimuls

i

3 3 \T'Tk NTY - ko I N
b@zlif_ .(1:[12 .0412 QODOSNCL

yal

o \I__\D . .
d ;,5 O il .Ch2 .01—12 .ODOSNB.

se introduce en wne mezcla de 250 ge de N ,Ii'-&i~/3-oxie‘tilo-
amine y 250 nl. de agua y se calienta a 1102, Ia continua-
10. cidn de la reaccidn se vig;‘ilé cronatogrdficanente;
duracidnr de la reaccidn unas 15 - 20 horas. Ia eleborscidn
del ensayo y la fijacidn del colorante sobre los materiacles
textiles se efectl@a seglin el ejemplo 42. Se obbiene

un azul claro tirano & rojo de wrena golidez &l mojados

5 ge. el colorante, que se obbiene por
acoplanicnio de tiodter 4:-aminobencilo~/3 ~hidroxietilico
¢lazotade con dcldo 2-hidroxiraftalina-5,7-disulfénico v

CUyo &IUpo I%-hiu,royie‘tilico se transformb en un grupo
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-cloroetilico por tratamiento con cloruro tionflico,
se disuelven en 100 ml. de agua, bajo adicidn de
40 ml. de sosa cdustica de 382 Bé,

La solucidn de colorante obtenida se

imprima sobre retor de algoddn y el tejido asf tratado,
se czlienta durante 10 minutos a 1402. A continuacidn
se enjuaga y se saponifica hirviendo. Se obtiesne
un teflido rojo naranjsa muy sélido zl mojado. Un
teflido igual se obtiene, si como agente ligador de
dcido se emplea soss.

EJENMPLO 50.-

145 g. de tetrasulfoclorurc de cobre-ftalocianina-

(3) se introducen enfriando con hielo en una mezcla de
150 g. de etanolamina y 290 ml. de agua y se aglta durante
la noche a temperstura de ambiente. Se calienta
alin durante 2 horas a 50 - 5592 ¥y entonces se aspira el
producto de condensacidbn. Despuds ¢e lavar con 2 litros
de agus caliente se seca el producto, en vacfo, a 509,

Ls subsitancia, bien secas, se hierve al
reflujo, con 500 ml. de clorurc tionflico durante 5
horas ¥y & continuacibn, despuds de enfriar,se vierte
gobre hielo. £l producto de rezccién bien filtrable, que
asi se obtiene, se aspira y se lava neutro con ague s

La torta de filtrado exactamente aspirads ée
introduce en 1200 g. ds N-metilo-5-oxipentilemina-(l) y
se sgita durente 5 horas a 110-1202. Despuds se agita la
solucidn obtenida en 3 litros de =gua ,se precipita en
forma de szl,mediante la adicidbn de solucidn de cloruro
potdsico saturzdo y se aspira. La torta de filtrado se

lava con 3 litros de agua y entonces se seca a 502, en
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30,
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vacio. ara 1o transfornmacidn en el égter del dcido

o,
i

sulfldrico se disuelve el producto bien secado ajo
enfrianiesto con ilelo e 8600 ml, de dcido sulfbrico
(1004) 3y =e deje weposar dursnte 5 Loras a temperatura
de wmblente. Despuéds se vierte sobrec hielo, se diluye

2 un velumen de 10 litros y el colorunte se precipita

pende el colorunte en agua y a,resando sosa

ca al 106 se pone el valor DH a 7. Lubtonces

[ aY el

\
se vuelye & asplrar y se seca a 502 en wvacio.
2\ 3 del colorunte oblenido de ests manera
5,
se disuelven en 100 ml. de agua lajo adicidii de 35,2 g.
~

-

\‘ 0 ) L, - . ) .
de hidrdzide sddico, 0,3 g. e acelite rojo turquesa y

£ ke

N\
\
10 g. ée urea. Jo solucldii se iuprina sobre algoddn

S

v el “ejldo dinpw wﬁﬁd3\§e calienta durante 10 ninutos
a 1109; it conﬁinm&ciéntée\enjuaga ¥y se saponifica
iirviendo. Se¢ oblbiene us teiltdo azul muy sélido al
mojado,. e—

i O T A

Degerita suficlientemente la unaturaleza del

Fh

invento,asi como 1o manerd de reel

!

zarlo en la prdctica,

formz de m&l cen cloyuro Potédsico. Despuéds de aspirar

'

debe hacerse consgtar cue las disposiclones anteriormente

]

indicad

.

en cuailtn ilo albteren su principio fuudamental, Tanbien

as son susceptibles de modificaciones de detalle,

se limce coustar cue el invento corresponde a las solicitu-

o
b

des Ge patente presentadss en alessnia: H ' 24,914

IVL/22a de fecha 28 de enero de 1958 y 112 I 26,669 IVh/22a

de fecia 26 de sevtiembre de 1958, acogiéndose por lo
tanto, & log hLeneficlions que conceden los Convenios

Internacionales en vigor i siendq 1o cuve consgtituye la

i
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dimiento pere lo olbbencidn de colorantes carccterizdne

dose por 1o sisulente:

12, Irocedinienso —axa la obtencid de
colerantes , caracterizdndose vorque en ésbng, se introe

duce,por lo menos uwna vez, la asrupacidn

£

-— R R B Y
R 2

1

dornde I represents un vesho alquilénico o cicloalquilé-

nico y Bp w resto alguilénico, Rl significa w 4bomo

de nitrdgeno, oxiseno o azufre, X s en el caso de

aue LR represente vn dbtomn de ozlseno o amufre, es una
pareja d. elecliolios ¥y, en cago de que Rl represerte un
dbomn de nitrdueno, es idldrdzeno o un sustituyente

aliidsicn o clclealifdtico, que vuede ser componente

de w: anillo heterocdelico, e ¥ estd ror un suvgtituyente

Gisnclable con 14 ne ativo.

22.- Procedimieuto, segun lo especificado en

le reivindicucifn 12, pars ¢l tefiide o Lipresidn d

o

naveriales que corbengen HIupos hidroxflicoes o EIVDC8.
anfdicoy, caraecterisdndose vorcue sokre el naterial a
telily se avnlicun colorunies que, pox lo nenos wi ves,

contengan le siuiente corupeclédn

X
— R RI—~ hz—— Y
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)T
donde T represente un reoto alguilénice o cicloalouil

> J/u ’
.L_e.[.:_.l.. _/O

v R ow resta &lonilénico, Rl significe un 4tome de

. I é . P ] . . - -
nitroseno, oxiszenns o azuire, X, en ¢l caso de que ﬁl
represente un Lhome de oxizeno o azufre, es unag rareja
de electronos ¥, en el casec de que Hl represente un
dtouwo de nitrdgeno es hidrégeno o un sustituyente alifd-
tico o cicloalifdtico, due puede ser componente de i
anillo aeterociclico e ¥ estd por un sustituyente disocitcie

ble cou idi ne &iivo, 7 el gterial ast tratudo ge sonete,
€l presencis de uu agente ligador ae deido, o los
efectos de % erwture nds elevada,
3%ve Fracediziciin, scgla lo especificado en
le welvindicucidl 28, caracterizdndose norque al pioceso

Id

la Tijacidin svcede un lavade en £lota neutra o

[ex)

alcaling,

49, - Procediniento, se;dn 1o egpecificado en
la reivindicacidu 28, caracterizdndose porque se emplean
colerentes que coriensan grupos 4dcide sulifdnicos y
deidos caridrnicos.

52.- Frocediniento Para la obbencidn de

2leo de la siguiente

colozuntes, curacterindndose por el en

composicidiis

£
» Ree Reel R ¥
1

donce i significa el resto de un colorunte, R TEPTrE-
senta un resto aloquilénico o cicloalquilénico, R

w1 resto alguilénico, Rl glgnitica un Ztomo de nitrdgeno,



10.

(%))

nrdeng o amulire, X, en el caso de que hl repreaente un
dtomo de axfzenn o 4mufie es wna pareje de electionos y,
en el caso de que R represente un 4tomo de nitrégeno, estd
Doy Lidrdsens o un sustituyente ¢litdtico o cicloalizdtico,
aue tede ser comhonciite de un anille hetefociclico, e
T estd por un sustituyente disocisble como 1dn ne utive
J » representa un ilmero ontero,

62.~ Procediniento para la obtencidi de

coloxuittes; tal g COUo Cueda substancivliente descrito

en lo presente weriorla, que congte de cilincuenta ¥y cildinco

linjas, escrisas

| BAYER AKTTNGIESELLS Gl 1D .
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