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wERORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere s un procedimiento peras tedir
directamente materigl sintético obtenido polimerizando hidro-
cerburos tales como el propileno y el etileno y que puede tra-
bsjorse para obtener fibras textiles, pelfculss o articulos.

Otro objeto de este invento son colorantes adecuadbs
pere tefiir materiales poliolefinicos de scuerdo con el proce-
dimiento entes mencionado,

Era practicamente imposible hasts anore obtener una
tincidn satisfasctoria de los ertfculos hechos con polimeros

hidrocarburos tales como el polietileno y el polipropileno,
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pues su estructura psrticulsr & base de stomos de cerbono e
hidrégeno Unicemente, con los gue guecan libres de dtomos o
radiceles polares o reactivos, no es gpta pars estsblecer en-
laces de naturaleza fisicogquimica éon los diversos tintes
conocidos en la literatura.

Al mismo tiempo, el empleo de colorantes plestosolu-
bles que en condiciones particulares pueden "disolverse" en
materiales que no contienen grupos reactivos, tsles como por
ejemplo el polietileno y el polipropileno, no habia dado re-
sultados interesantes ys que les soluciones obtenidas care-
cian de fijezs o tenien fijezs muy escsse, _

Ahors hemoé descubierto, sorprendentemente, que cier-
tos colorantes azolcos son particulsrmente sdecuados para'te-
fiir directamente materisles de polietileno o polipropileno,
por simple aplicecidn a temperatura de ebullicidn del bafio
tintdreo; este resultado es muy sorprendente porque los colo-
rantes en cuestidn tienen une molécula substancialmente mayor
qus la de los colorantes plzstosolubles antes mencionsdos, ya
que los colorsntes del invento soh por lo menos derivados bis-
-gzolicos misntras que en genersl los colorantes szolcos ples-
tosolubles son derivados mono-azoicos,

Iste invento proporciona un procedimiento pars tefiir
directaments materiales sintéticos obtenidos polimerizsendo
hidrocerburos insatursdos tales como el etileno y el propile-
no, procedimiento que se caracteriza por el hecho de que se
empleahn colorantes szoicos que tienen la formule generel si-
guiente:

X R=-N=N-R -N=N-(R,li=N) n~BzX (1)
en la cusl R, Ry, Ry y Ry son anillos aromaticos, de preferen-

cie anillos bencénicos, preferentemente substitufdos con gru-
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pos alquilo, y/o dtomos de hslbgeno, trifluorometilo, ciclo-
slquilo, oxislquilo, ésteres o grupos nitrocarbox{licos, car-
boxilicos o smidicos, y/o se hellan psrciazlmente hidrogenados
pers formar anillos policiclicos, mientrss n es cero o 1;

% es un grupo hidroxilo o smino o un grupo amino substitul-
do monoalquilicemente o dislquilicamente o grupos oxislquilo,
ciasnoaslquilo, slcoxialquile, arilo o aralquilo;

X, es T 0%,

Las propiedades tintoreas de los colorsntes bis-azol-
cos o tris-azoicos antes mencionados son sorprendentes ya que
los colorantes mono;azoicos dotados de estructurs similar pre=
sentan un comportamiento tintoreo muy diferente respecto a ta-
les fibras y atn cuando al principio parezcan.teﬁir las filbras,
dicho comportemiento es ilusorio ya gue los colores no tienen
siquisra le menor fijeze frente al tretamiento himedo y la fro-
tacidn.

Por el contrerio, si el colorsnte mono-gzoico con es-
tructura semejante'(que no esté fijedo en les fibras de poli~
etileno o polipropileno) contiene ua grupo amino y se dlazos y
copula, formando asi un colorente bis-azoico comprendido en
lg formula general antes mencionsda, el nuevo colorante gsi
obtenido puede sorprendentemente tefiir las mencionadss fibras.

Particularmente sorprendente es la posibilided de in-
troducir grupos carboxilicos libres, ya que es sebido que los .
colorantes plestosolubles no toleréh en sus eplicaciones la
presencia de redicsles ionizables., En cambio, se hs descubler-
to que la presencis del grupo COCH puede tener tembién una in-
fluencis muy lavorable sobre la afinidad pera las fibrss po-
liolefinicas, segin la posicidn en que se introduce, como esta

demostrado por una compsracibn entre los colorantcs siguientes,
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Le diferencia de sfinidad entre el colorente (b) ¥y
el colorante (a) es mucho mayor que la que se ha hallado en-
tre el colorante (¢} y el colorante (d). 4 fin de demostrar
todsvis més lo que se ha msnifestado, pusden mencionarse tam-

pién los siguientes colorantes:

: O  COCH
CH3 : CH5
OH
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El colorante (e) apenas colore las fibres de poli-
propileno y, pbr lo tgnto, el cerboxilo no es sctivo en esta
férmula, mientras que los colorantes (f), {(g) y (h) tienen
buenas caracteristisas tintdreas con afinidad en orden cre-
ciente.

Perticularmente interesante son también los colorantes
poliszoicos, uns moléculs de los cuales puede obtenerse por
le conocida resccidén de glucosa y élcalis sobre dos moléculas
de un colorante nitromonoazoico. Estos colorantes poliszoicos,
contreriemente a lo gue sucede con los colorantes nitro-mono-
azoicos son capaces de teflir las fibras de polipropiieno y
polietileno.

Los bafios tintoreos pueden prepararse sin eﬁplear pro-
ductos usados regulermente como agentes esponjantes o vehicu-
lo, ya que con los colorente§ dotados de le férmula general
(1) le tincidn se desarrolle en su ausehcia; no obstante, es
aconsejable emplear un agente humectsnte o dispersanté hormal,
a fin de facilitar ls aplicacidn de colorsntes escasomente so-
lubles en el bafio tintéreo,

Los Ejemplos que se dsn a continuscién sirven pare

ilustrer este inveato.
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EJEWNPLO 1.

10 g de fibre de polipropileno se immergen en 300 cc

de un bsfio tintdrec que contiene 0,5 g del colorante siguiente
' CH

CH3 3 CH3

sdecuademente dispersado con 0,2 g 1 g de dinaftil-metsnsul-

fonato sédico y el producto de condensacidn de dxido de eti-

5.
leno con un glcohol slifédtico dotado de 12 a 18 4tomos de car-
bono en la molécula,
Se mgntiens el bafio a temperaturs de ebuliicidn duran-
te 1 hors; se enjusge la fibrg tefilde y se la snjabone en pre-
10. gsencia. de un medio auxilisr adecuado (por ejemplo, oleil-metil-
~-tgurinato sdédico u oleeto sodico).
Le fibro tefids tiene color amarillo dorado y buenas
carecter{stices de fijeza.
El tinte intermedio
CH3 CH3
15, éélo colore ligeramente lg fibrs.
Los mismos resultados se obtienen con una fibra de
‘polietileno.
EJErPLO 2,
15 g de fibras de polipropileno, en forma de hebra,
20. se inmergen en %00 cc de un befio tintdreo que contiene 0,9 g

del colorante siguiente:
' cH CH CH

3 3 3
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gdecusdamente dispersado como en el Ejemplo 1, o con syuds

> 7]
S

de otro dispersante tzl como el producto de condensacidn de
oxido de etileno con aceite de rieino.

Procediendo comc en el Ejemplo 1, la fibra se tifie con
un color rojo escarlatas dotado de buena fijeza general.

Con ung fibrs de polietileno se obtienen resultados
gemejentes.

EJEHWPLO 3,

26,6 g de 4-amino-2,3'-dicloro-azobencenc (preparado
seglin Niementowsky: Anz. iksd, Wiss. Krakav, 1902, #4153, vease
C.1902, 1I 938) se diagzoan como de ordinario en 200 g de ague
y 35 g de solucibn de acido clorhidrico (gravedad espec{fica
1,17) por adicidén de una solucién de 7 g de nitrito sédico
en 20 g de ggua.

Se mentiene la tempersturas a 10-15°C aprozimadamente
medisnte 1s sdicidn cuidadose de hielc. Cuendo ls diazcacion
ests termineds, el compuesto diszo-szoico gsi obtealdo, per-
ciglmente en suspensidn, se esgrega & una golucidn de 14 g de
p-clorofenol en 200 g de ggus y 14 & de solucion de hidrdxi-
do ebddico (36° Be) agregendo al misme tiempo 50 g de eceteto
sddico.

Cuando le copulscidn se ha terminado, se colientsg bre-
vemente le maga @ 60°C, gse filtre el colorente disezoico pre-
cipitado, se le lave con sgua nasta neutrelidsd, y se le secs,
obtenidndose ssi un polvo de color emarille pardo (punto de
fusidn, 205°C), dotedo de ls formula siguiente:

Cl cl Cl

o1
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Por examen cromatografico sobre papel (eluente: por-

- ’ - "
cidn orgenics de le mezcla butanol: acido scéticoraguz = #:1:5)

el colorante G& una manche unitaris de color smerille rojizo,

que virs s violsds con hidréxildo sdaico y permsnece inaltersda
con el scido clorafdrico. |

Este colorente tifle las fibres de poliolefinss con une
tonalicad amerillo de oro; tembién tifie las fibras de teref-
taleto de polietileno y cloruro de polivinilo, mientrss que
muestrs poca sfinidad para el acetato de celulosa.

Para tenir el material policleffnico se adopta el
procedimiento siguiente:

10 g de fibra, por ejemplo fibra de polipropileno, se

. tratan en un bgfio tintbreo que contiene, en 300 cc, 0,1 g del

colorante sntes descrito, edecuadamente disperso con 0,2-0,5 g
de dinsftilmetandisulfonato sddice o 0,2-0,5 g del producto
de condensacidén del oxido de etileno con un alcohol grsso o
de otro dispersante escogido entre un nimero de productos ade-
cuedos parg emplear en las operaciones tintdress con colorsn-
tes plestosolubles,

Se calients el bafio &l punto de sbullicidn durante
20 minutos & 1 nora; se enjuage la fibra tefiide y se la enja-
bona con un jabdn u otro detergeate adeduado.

Se obfiene une torslidad emarilio de oro con buenss ca-
racter{sticas de fijeza.

El celorante intermedio (monoazoico)
Cl C1l

Unicamente colore ligersmente la fibra y carece de solides.
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26,6 g de 4-amino-2,%'-dicloro-agzobenceno se diazoan

como se ha deserito en el Ejemplo 3, y el compuesto diazo-azoi-
co ssi obtenido se agrega a una solucidn de 19 g de p-ciclo-
hexilfencl en ung mezcle de 100 g de agus, 50 g de piridina
¥y 14 g ce solucidn concentrads de hidréxido sddico (38° Be).

Al final de le copulscidn, el colorsnte diszoico obte-
nido se sepera scidificendo con uns solucidn de dcido olorhf-
drico hasta obtener reaccidn positiva con un indicador de rojo
congo, filtrendo, levando y secando el precipitsdo; se obtie-

ne un polvo pardo con punto de fusidn de 115% y £érmla:

- CH

/2 Q\GH

D R el

Al examen cromatogréfico sobre papel, el colorante da
uns mencha unitaris de ligero color emarillo palido, que vira
g violetas con solucidn de hidrdxido sddico y se mantiene inal-
tersca con acido clorhidrico.

Procediendo como en el Ejemplo 3, se obtienen con este
colorsnte toralidades emerillo de oro en fibres de polipropi-
leno ¢ polietileno, |

EJEHMPLO S

25,6 g de 4-amino-2-metil-4'-nitro-szobenceno (prepara-
do‘segﬁn lishner : I.pr. (2) 65 456) seo diazoan en 250 g de
sgue, %0 g de dimetilformamida y 40 g de solucidn de scido
clorh{drico (densidsd, 1,17) por sdicibn de 7 g de nitrito so-
dico en 20 g de sgua y manteniendo la temperatura a 10-15°C

aproximademente mediante la adicidn cuidadosa de hielo. El com~
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pucsto diszo-azoico obtenido, parcislmente en suspensidn, se

sgrega @ una solucidn de 15,5 g de betanaftol en 200 g de
agus, 15 g de solucidn de hidréxido sédico (36° Ee) ¥ %5 g de
solucidn sménica al 30%.

Le copulacidn es muy rapide. Bl colorente disazolco
precipitado se filtra, se lave hssts neutrslided y se seca,
obteniéndose es{ un polvo perdo oscuro (tempersture de descom-
posicidn: 245% aproximedsmente) con la formula:

CH OH

3

E1l colorante, por cromatografia sobre pspel, da una
manche uniteria de color rojo azuledo, la cusl no verfs con
los elcelis o los 4cidos.

Procediendc como en el Ejemplo %, se obtienen con es-
te colorante tonalidasdes rojes en las fibres de polipropile-
no o polietileno,

EJEUPLO 6.

25,6 g de 4-gmino-2-metil-4'-nitrogzobenceno se diszoan
como en el Ejemp1§ 5; el compussto diazo-azolco obtenido se
introduce en ung solucion de 14,5 g de N,N-dimetil-metatolui-
dina en 200 g de sgus y 15 g de golucidn de dcido clorhidrico;
después de afiedir el compuesto dlazolco, se agrege gredusglmen-
te uns solucidn acuosa al 50% de acetato sddico haeta que la
mssa no presenta ninguns reaccidn dcida con un indicador de
rojo Congo.

E1 colorsnte bisazoico obtenido se filtre, se lava y
se seca; consta de un polvo rojo pardusco (punto de fusidn

240°%) dotado de la férmula:
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3 0117

NO -Q b- H=N- -I\.T/
\CH

Tor cromatografia sobre papel da uns mancha rojo uni-

teria, que vira a violado con 4cido clorhfdrico y se mantiene
‘inslterades con hidrdxido sddico.

Procediendo como en sl Ejemslo 3, se obtienen con es-
te colorente tonalidades escorlatas en las fibrss de polipro-
pilenc o polietileno.

EJFWPLO 7,

26,6 g de 4-amino-2,3'-dicloro-azobenceno se diszoan
como en el Ejemplo 3; el compuesto digzo-azoico obtenido se
copule con unsg solucion de 14,5 g de N,N-dimetilmetatoluidina
cbmo se ha descrito en el Ejemplo 4. E1l colorsnte bis-azoico
obtenido es un polvo rojo pardusco con punto de fusiéﬁ de

148% y férmula:

Cl Ccl cH CH3
\\\CH

Por cromstografia sobre pepel da una mesncha rojo vio-
lada, que no vire con acidos ni dlcalis.

Procediendo como eh el Ejemplo %, se obtienen con
este colorsnte tonallidades escerlatas sobre fibrss de poli-
propileno y polietileno.

EJEWNPLO 8.

19,5 g de 3-amino-4~cloro-trifluorometilbenceno se
dispersen en 120 g de solucidn de acido clorhfdrico y, después
de dilucidn con 150 g de hielo, se diszmoan con 7 g de mitrito

sbdico en 20 g de agua a temperaturs de 0°C; el compuesto dia-~
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zoico agei obtenido se égregs g uns "solucidn de 13 g de 2,5-di-
metil anilins en 150 g de ague ¥ 15 g de solucidn de dcido
clorhidrico; luego se afiade una solucidn de scetato sddico
hasts cue un incicasdor de rojo Congo de reacciéh negativa.
5. Bl producto ancrsnjado que se obtiene (triezeno) se
filtra, se lava, se suspende en ©00 g de metsnol y se trata
el reflujo hesta que esta completemente disuelto; se afiaden
Z g de solucidn de écido clorhidrico y se mantiene el todo du-
rgnte 1 hore g punto de ebullicidn y luego ce diluye con égua;
10. el colorehte amino-azoice, precipitedo en formé de cristales
rojos, se filtrs, se lsva y se 8eca.

16,3 g de 4-amino-2,5-dimetil-2'-cloro-5-trifluorome-
til-azobenceno ssi obtenido, ese diszoan en 250 g de sgua, en
presencis de 30 g de dimetilformamida y 15 g de solucidn de

15. acido clorhidrico, a temperatura de 1500 aproximadamente, con
3,% g de nitrito sddico disueltos en 10 g de agua.

Bl compuesto diazo~gzcico obtenido se asgrege a uha
solucidn de & g de bete-naftol en 100 g de sgua, 7 g de hidrd-
xido sddico y 18 g de solucidn smonica & al 30%.

20, 41 final de la copulacidn, el colorante diszoico pardus=-
co asi{ obtenide (punto de fusida, 245%) se riltra, se lava

y se seca.

CF G, QH
. -N=N - -N=N -
25.
Cl CH3
Por cromatografia se observa una mancha unitarie roji-
%a, que permanece inslterada con los acidos y los élcelis.

Procediendo como en el Ejemplo 3, se obtienen con este

%0, colorante tonalidedes ligersmente rojes sobre fibres de poll-

propileno o polietileno.
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EJEKPLO 9,

22,5 g. de 4-amino-3,2'-dimetil-azobsencenc se diaszoan
de le maners convencional; el compuesto diézo-azoico esi ob-
tenido en solucion se agrege & una solucidn de 15 g de 12-me-
til-4-cloro-fenol en 200 g de agua y 14 g de solucidn de hidro-
xido sédico (3%6° Be), afisdiendo también &l mismo tiempo 50 g
de acetato sddico,

Cusndo 1a copulacién esta terminads, se asisla el co-
lorante bisazoico como en ol Ejemplo 3, obteniéndose asi un
polvo oscuro de color amarillo pardusco (punto de fusion 23500)

con la formula: .
CH3 CHB cl

Por cromatografia sobre papel, da unha mancha unitaria

OH CH3

de color amarillo oscuro, que vira a rojo violado con los
élcalis y permanece inalterada con los acidos,

Procediendo como en el Ejemplo 3, se obtlenen con este
colorante tonslidades smarillo de oro en las fibras de poli~-
propileno o polietileno, |
EJEMPLO 10,

22,5 g de #4-agmino-2,3'-dimetilazobenceno se diazoan
como de ordlnario y se copula el compuesto diazo~-azoico en
solucidn como en el Ejemplo 9, pero empleando 14 g de 4-cloro-
fenol en lugar de 2-metil-4-clorofenocl,

El colorante obtenido, de férmula:
il  oHg c1

Vs
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es un polvo pardo oscuro {punto de fusidn, 16000); por croma-

togratia sobre pspel da una mancha unitsria amarilla que vira
8 roje con los élcalis y permensece insltersda con los dcidos.

Procediendo ~ ecomo en el Ejemplo 3, se obtiencn con-
sste colorsnte tonslidedes amerillo de oro en les fibras de
polipropileno o polistileno,

EJEHNPLO 11,

22,5 g de 4-gmino-2,3'-dimetilagobenceno se diszoan
de lg madera convencional; el compuesto diezo-gzoico se agre~
ga & uhe solucidn de 15 g de scido 2~-hidroxi-benzoico en 200
g de sgue ¥y 28 g de solucion de hidrdxido sbdico, sfiediendo
también 50 g de scetato sbdico.

1 colorsnte bis-gzoico ssi formsdo se filtra, se la-
ve ¥ se seca; consta de un polvo smarillo pasrdusco (punto de

fusidn, 80°C) dotedo de le formula siguiente:

CH CcH cooH

Por crometografia sobre paenel da una manche amerilla
uniteris, que virs s violeda pardusce tsnto con los écidos
éomo con los élcalis.

Procediendo como en el Ejemplo %, se obtienen con es-
te colorgnte tonalidades emarillss en las fibres de polipropi-
leno o polietileno. |

EJEGPLO 12,

22,5 g de 4~-smino-3,2'-dimetil-azovenceno se diazoan
como de ordinario; el compuesto diszo-gzoico se copula, en

ls forma descrite en el Bjemplo 11, con acido #4-hidroxibenzoi-

. co en luger de acido 2-hidroxi-beazoico. El colorsnte bis-azoi-

co obtenido en forma de polvo pardo (punto de fusidn, 7500)
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tiene la férmula:

CO0H

- . CI‘I:—:
‘ 2
. ' o

Por crometografls sobre papel, de une mencha ama-

OH.,

riiia uniteris que vira a rojo con los aleslis, y a pardusco
con el dcido clorhidrico,

¥Yrocediendo como en el Ejemplo 3, se obtienen con es-
te colorsnte tonslidades emerillss en lss fibres de polipro-
pileno o polietileno. |
EJEMPLO 13,

Procediendo como en los Ejemplos 11 y 12, pero emplean-
do como sgente de copulscion acido 3-hidroxi-benzoico, se ob-

tiene un colorsnte de férmula: ,
. CH CH, COOH

3 3
b-mﬂ\r-t}-mﬂw-b-m{

Se obtiene un colorsnte bis-azoico en forma de polvo

-perdo (punto de descomposicion, 222%).

Por crometografis sobre papel, ds pna mancha amari-
1le unitsria, que vira a roja con los elcalis cdusticos y a
perdusca con el gcido clorhidrico.

Procediendo como en el Bjemplo 3, se obtienen con
este colorante tonalidades amerillas en lgs fibres de poli-
propileno y polietileno,

BEJIJEM2LC 14,

22,5 g de 4—amino—3,2'-dimetil«azobenceno‘se dlszosn

como de ordinerio; el compuesto diezo-azoico se agrege e uns
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solucion de 16 g de éster metflico del 4cido 2-hidroxi-bengzoi-
co en 200 g de agua y 14 g de solucidn de hidréxido sédico,
afiadiendo tambidn 50 g de ascetsto sddico.
Ll colorante bis-szolco asi obtenido se filtra, se.
lava ¥ se seca; consta de un polvo gmarillo pardusco (punto

ds fusidn: descomposicidn a 115°C) dotado de la formula:

CH,, CH COOCH,

5 .
b_-rq:nr- -I\I:N-CS-OH

el cusl presente, por crometogratia sobre papel, una mancha
unitaria amerills que vira a rojo pardusco con los alcalis
y permsnece inalterada con los &cidos.

Procediendo como en el Ejemplo 5, se originan con
este. colorante tonelidsdes amarilles en las fibras de poli-
propilenc y polietileno.

EJEM2L O 15,

Este colorante se obtiene procediendo como en los
Ejemplos 11, 12 y 13, pero emplesndo 16,5 g de 4cido cresoti-
nico como azente de copulacion. |

E1l colorente bis-azoico asi obtenido, dotado de 1la

formula:
cH 013 CooH

3

OH3

consta de un polvo pardo {punto de fusidn, 16000).
Por cromatogrefis sobre papel, presents una mencha ama-
rills unitaeris, que vire a violado psrdusco con los acidos o

los 5lcalis.
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Procediendc como en el Ejemplo 3, se obtienen con este
colorente tonalidades smarillas en las fibras de polipropile-
no y polietileno.

EJEWPLO 16,

24 g de 4-amino~-4'-N,N-dimetvil-amino-azobsnceno se

digzoan de maners convencional y el compuesto digzo-azoico

asi obtenido se agrega a una solucion de 15 g de deido 2-hidroxi.

~benzoico en 200 g deragua y 40 g de solucion amdnica al 30%.
El colorente bis-azoico esi obtenido, dotado de la

férmula:

' .GOOH .

después de filtracidn, levado y secedo conste de un polvo pgp.
do (punto de fusidn: descomposiciodn & 215°%).

Por cromatografia sobre pgpel presénta uns mancha
gharsnjede rojize, que viras g violeds con los gcidos y e un
violedo ligeremente mas intenso con los dlcalls,

Procediendo como en el Ejemplo 3, se obtienen con eg.

te colorante tonalidedes de color selmdn sobre lss fibras de

polipropilenoc y polietileno.
EJEIMPLO 7.

19,7 g8 de 4-amino-azobenceno se diszoan de manere
convencional v el compuesto diaszo-gzoico obtenidc se sgrega
2 una solucidn de 14 g de 4-clorofenol, procediendo como 8se
ha descrito en el Ejemplo 3.

Bl colorsnte bisazoico asi{ obtenido, que tiene la

térmula:
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CH

conste de un polvo amarillo pardusco (punto de fusidn, 17400),

gue por cromatografia presenta uns manche emerilla unitarie, la
cugl virg el rojo con los glcalis y permsnece inglterada con
los &dcidos.,

Procediendo segun sl Ejemplo 3, se obtienen con este
colorante tonslidades amsrillo de oro en lss fibrss de poli-
propileno y polietileno,

EJBE#PLO 18,

22,5 g de 4-amino-3,2'-dimetil-azobenceno se diezoan
como de ordinario, el compuesto diazo-azoico se agrega a'una
solucidn de deido alfa-hidroxi-2-naftoico (20 g) en 200 g de
egue y 28 g de solucidn de hidrdxido sdédico, sfisdiendo sdemas
35 g de una solucidn amdnica al 30%.

Se forma un.colorsnte bis-gzoico que se filtra, se la-
va ¥ Se seca,

Este colorante consts de un polvo pardo oscuro (punto
de fusidn: descomposicidn a 174°0). Su férmuls es ls siguiente:

GH5 CH, COCH

. 2

Por cromstograefies muestrs une manche rojiza unitarie
gue vira el szul con los slcalis ¥y bermanece inaltersble con
los acidos.

Procediendo de gcuerdo con el Ljemplo 3, se producen
con este colorente tonslidedes rojovioladss en las fibras de

polipropileno y polietileno.
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EJENPLO 19.

26,6 g de 4=-amino-2,3'-dicloro-azobenceno se diazosn
como e ha descrito en el EBjemplo 3, y el compuesto diaszo-gzoli-
co asi obtenido se sgrega o wna solucidn de 24 g de (N-fenil)-2-
-naftilemino en 100 g de agua con 100 de dimetilformamida y
15 g de solucidn de scido clorhidrico; sezuidemente se insti-
le en la masa una solucidn acuosa al 50% de ecetsto sbdlco, hes-
te que la reaccldn con rojo Conge ses negative,

El colorante bis-azoico asi formado se filtra, se lava
hssta neutrslidad y se seca, con los que se obtiene un polvo
oscuro (punto de rusidn, 146°C).

Bste colorente, dotsdo de la férmula:

cl Ccl NH

presenta por cromstografis una menche violeda uniteria, la

cusl se mantiene inesltersde tento con los dcidos como con

los adlcelis,
Procediendo como en 6l Ejemplo 3, las fibras de po-
lipropileno y polietilenc pueden tefilrse con este colorante

con une intensa tonalided rojovioleda.

EJEMPLO 20.

24,2 g de 4-gmino-4'-nitroazobenceno se diazoan de ma-
nera convencional y el compussto dlazo-szolco obtenido se
sgrege o una solucidn de 18 g de N,N-dietil-%-amino-fenol en

250 g de agua ¥y 15 g de solucibn de écido clorhidrico; luego



se instils en ls masa una solucion acuosa al 50% de asgetato
sédico hests que la reaccidn con rojo Congo es negativa,

El colorsnte bis-gszoico obtenido se filtra, se lava
nssta neutrslided y por ultimo se seca, con 1o que se obtiene

2 un polvo oscuro (punto de fusidn, 254°¢) dotedo de ls formula:

/CéHE

; N\

Por cromatografia, se observa une mancha rojo anaran-
jeda, que virs s violasde con los glcalis y s rojo violsds con
los 4cidos.

Procediendo cqnforme al Ejemplo 3, pueden tedirse las

10. fivres de poliolefines con tonsglidsd lila.

implesndo N,N-dimetil-3-aminofenol en lugar de N,N-die-
til-%-sminofenol, se obltienen los mismos resultados (el colo-
rente tiene un punto.de fusidn superior a 400°C).

EJENMNPLO 21,

15. 25,56 g de 4-amino-2-metil-4'-nitro-azobenceno se
diazoan como en el Ejemplo 5 y se copulan de la misma mgnera,
bero‘emplaando 1-naftol en luger de 2-naftol,

El colorante obtenido, dotade de la formula:
o CH5 |
NO,:,—O—,N=N-®;N=N- H
tiene un punto de fusidn de 245°C (con descomposicidn).
20, Por cromatograf{a se observa uns mancha rojo viola-

de que vire el azul con los £lcalis y permenece inalterada
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Procediendo seglin el Ejemple 3, pueden tefilrse con una

con los acidos.

tonslided roja les fibrass de poliolefinss.

EIJEWMPLO 22,

26,6 g de 4-amino-3,3'-dicloro-smino-azobencenc se
diszosn como se¢ he deserito el el_Ejemplo 3, v el compuesto
diszo~azoico as{ obtenido se copula como en el Ejemplo 7, pe-
ro emplesndo 16 g de N-etil-N-metoxi-etilamina en lugsr de

N,N-dimetil-metatoluidine,

Se obtiene un colersnte bis-azoico dotsdo de la fér-

cl cl

mule

CH2CH :
-
CH20H

20(31'1.3

en forma de un polvo oscuro con punto de fusidn de §8°C.

Por cromaﬁografia, este colorante presenta une manche
unitsris ensrenjedorrojiza, cue vira al viclesdo con los écif
dos v s¢ mgntiene inesltersds con los elcelis,

Procediendo como en el Ejemplo 3, pueden producirse
gsobre lss fibres de poliolefings tonslidedes de un ghersnja-
do clero.

E JEKPLO 23,

26,6 g de 4-amino-2,3'-diclorosminobencenoc se diazoan

como se ha descrito en el Ejemplo 3.
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El compuesto diezo-azoico obtenido se sgrega o wla

solucién de 23 g de N-etil-N-bencil-snilina en 100 g de ogua,
100 g de dimetilformemica y 14 g de solucidn de cido clorhi-
drico,

Se instils lentemente en la mess une solucidn acuosa
51 505 de acetato sddico. %1 colorante bis-azoico as{ obteni-
do se filtra, se lava y se seca. Conste de un polvo rojo par-

dusco (punto de fusidn, 144°C), dotado de le formula:
c1 c1 /021{5
AN

Por crometogratis, presenta una mancha snarsnjada uni-
tearis, que no cembie con los glcalis v cambia ligersmente con
los 4dcidos.

Procediendo como en el Bjemplo 3, pueden producirse
sobre las fibrss de poliolefinas tonalicdedes snsranjadas.

EJERMPLO 24,

22,5 g de 4-amino-3,2'-dimetil-szobencenc se diazoan
Qe menera convenciocnal; el compuesto diszo-azoico se agreéa a
uns solucién de N,N-dimetil-3-cloro-snilina (17 g) disuelta
en 250 g de sgue y 15 g de solucidn de acido clorhidrico.

lmantenlendo la temperaturs por debsjo de 10°C, se
agrega une solucidn scuosa al 507% de acetato sdédico en un
periddo de verias horgs, hesta que la reaccidén con rojo Congo
es negetiva.

Bl colorante bis-azoico obtenide, separzdo como de

costumbre, consta de un polvo pardo (punto de fusidn, 13800)

que tiene la férmuls:
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Por cromstografis, presenta una mancha unitaria sler-
geds de color snsrsnjsdo, gue permanece inaltereds con los
£lcelis y vira al violado con los &cicos.

Procediendo como se ha descrito en el Ejemplo 3, pue~
den producirse en las fibras poliolefinicss, con este coloran-
te, tonslidades de un snsranjedo claro.

EJEMPLO 25,

26,6 g de 4-aminc-2,3'-~diclcro~-amino-gzobenceno se
digzoan como se ha descrito en el Ejeﬁplo 3, el compuesto dis-
zo-azuico asf obtenido se egrega 8 unha solucibn de 13 g de
Z,4-xilenol (1~hidroxi-3,4-diretil-benceno} en 250 g de agua
Y 14 g de una solucidn de hidréxido sddico (36° Be) y agregan-
do tembién 50 g de scetsto sddico.

El colorente bis-azoico as{ formasdo se sepsrs calen-
tando a 60°C, se filtra, se lava hssta neutrslidsd y por tlti-
mo se secs. Consts de un polvo amarillo oscuro (puato de fu-

sién, 178%) que tiene ls férmula:
cl C1 CH

CH

Por cromatografia presenta une manchs amarillc rojizs
que vira sl rojo con solueidon alceline y permanece inalterads
con los écidos.

Procediendo como se he descrito en el Ejemplo 3, con

este colorante pueden producirse en lss fibres de poliolefi-
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nas tonalidades que tiran e amarillorrojizo,

.- 4--3,-

BJEEPLO__26.

12,3 g de 1-amino-2-metoxi-benceno se diszoan y se
copulsn con una solucidn de 1-amino-2,5-dimetoxi-azobenceno
(15,5 g) como de ordinsrio (por ejemplo, en lg forma descrite
en la wemoria de la Petente Britdnice NHo. 776 268); el colo-
ronte amino-gzolco obtenldo se filtrs, se lsva y se dispersa
en 300 g de egus ¥ 30 & de solucidn de dcido clorafdrico; a con-
tinuscidn se le diazos con une solucidn de 7 g de nitrito sé-
dico en 30 g de asgua (& 10° groximedemente), se filtra la so-
lucién del compuesto diazo-szoico y se ls ccpule coen uné'so-
lucidn de 12 g de 4-met;lfenoi en 200 g de sgua y 14 g de so-
lucidn de hidrdxido sbédico (%6° Be), mientrss se instilan al’
mismo tlempo %0 g de solucidn aménice 8l 303,

El colorante bis-azoico obtenido se filtra, se lava
hasta neutrgslided y se seca. Este colorante consta de un pol-
vo muy oscuro (punto de fusiédn, 16400) que tiene la férmula:

OCH3 OCH3 CH3

Souen -

OCHB O

Por cromstograffa se observe una mancha roje unitaria
que virs al szulado con los flealis y tembién, pero més len-
tsmente, con los dcidos.

Procediendo como eh el Ejemplo 3, pueden producirse coni‘
este colorsnte en les fibras poliolefinices tonalidades salmén.

EJERPIL O 27,

Este colorgnte se obtiene procediendo como se ha des-
crito en el Ejemplo 25, pero empleando 15,5 g de beta-naftol
en lugasr de p-metilfenol.
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&1 colorante obtenido, gue presente la férmule:

OH
ocH.j ocHB
d -N:N-G-H:N-g
OCH

es un polvo ezulado (punto de fusidn, 250°C con dascomposicidn);
por crometografis se observe uns menche violada unitaris que
permsnece inesltersda con los élcalis (virs lente y ligeremen-
te con los scidos).

Procediendo como se he descrito en el Ejemplo 3, pue-
den obtenerse con este colorsnte tonslidedes violadoazuladas
de moderada intensidad en las fibras poliolefinices.

RJRNPLO 28,

12,% g de 1-smino-2-metoxi-bencenc se diszoan y copu-
lan con ung solucidn de 1-amino-2-metoxi-S-metil-benceno (13,5
g) como de ordinsrio (por ejemplo, en ls forms descritas en la
tiemoris de Patente Britanice Wo. 776 263). El colorsnte amino-
-szoico asi obtenido se diazoa como se describe en la mencio-
nede i:emoria y se copuls con beta-naftol como se describe en
el Fjemplo precedente,

Se obtiene uﬁ colorante compuesto por un polvo azula-

do (punto ¢e fusion, 25400) ¥y que tiene la fdrmuls siguiente:

OGH5 OCH OH

3

- N = ~ N = I -
CH3

Por crometogrefis, se obtiene une mancha violade uni-
taria, que no vire con los écidos ni con los élcalis.,

Procediendo como se he descrito en el Ejemplo 3, pue-
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den obtecnerse con este colorante, en las ribras poliolefini-
css, tonslidedes violedes, mgs rojes que las obtenidss con sl
colorente del Ejemplo 26.

EJEMPLO 29,

16,1 g de m~trifluoruro-metil-gniline se diszoan como
de ordinsrio y se copulen con unz solucion de 25 g de la sal
sédice del 4cido omega-metensulfdnico de B-metilsnilina di-
suelte en 30C g de agua en presencis de 50 g de scetato sddi-
co g tempersturs inferior a 10%.,

El colorante mono-szzoico asi obtenido se filtras, se
lave y se suspende en 250 g cde etsnol y 20 g de solucidn de
hidrdéxido sédico (36° Be) y luego se calients hasts el punto
de ebullicidn durente 1 hora; a continuacion se enfria, se
diluye con ague y 4-amino-2-metil-3'~trifluoruro—métilazoben-
ceno, se filtra y se recristalize en slcohol (punto de fusion
114-115%). |

27,9 g del compuesto amino-gzoico cristalizado se dia~
zoan en 400 g de ggua y 35 g de solucidén de dcido clorhicrico
medisnte la adicidn de 7 g de nitrito sbdico disueltos en 20
g de agus y manteniendo ls tempersturs por debajo de 10%.

Bl compuesto diazo-azoico as{ obtenido se copula con
uns solucidn de 12 g de 4-metilfenol disueltos en 200 g de
agua y 14 g de solucidn de hidrdxido sddico, mientras se sgre-
gon también 50 g e scetatio sédico y se mantiene ls temperg-
turs a 10% éproxim&damente.

Cusndo la copulecidn esté terminads, se cclienta bre-
vemente la mssa a 60°C, se sepsra por filtracidén el colorante
disazoico precipitsdo, se lava con ague frie hasta que esté
neutrel y por ultimo se le seca, con lo gque se obtiene el co-

lorente en forma de un polvo psrdo (punto de fusida, 170%C)
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correspondiente e la férmula:
n
oH

Por cromatogrefie sobre papsl el colorsnte de una man-
che anerills unitarie que virs sl r0jo con los alcalis y se
mentiene insltereds con los acidos.

Procediendo como en el Ejemplo », pueden obtenerse en
leg fibres polioleff{nices tonalidsdes de un amsrillo de oro.

EJEHPLO 320,

27,9 g de 4-amino-2-metil-3'-trifluoruro-metilazo-
benceno se dlazoan como en el Ejemplo 29.

El compuesto diazo-azoico as{ obtenido se copule con
unoe solucidn de 15,5 g de beta-nsftol, tal como se hg descri-
fo en el sjemplo 6.

£l colorante bis-szoico obtenido, que tiene la férmu-
la:

CF5 . OHy 04

ge sepera por filtracidn, se lava y se seca, coh lo que se
obtiene un polvo rojo oscuro (punto de fusidn, 201°G).
ror cromatogrsfies se observa una mancha roja unita-
ria que permanece inslterade con los dcidos y los alcalis.
Procediendo como en el Ejemplo 3, pueden obtenerse
tonelidades rojss en los materiales de polipropileno y poli-

etileno.
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Si sl beta~naftol se substituye por ls misma centidsd

de alfa-naftol, se obtiene un colorsnte que presenta la formulas .

(punto de fusidn, 212°0), el cual aparece por cromatografia
como una mencha rojoviolada que viras al azul con los dlcslis
y se mantiene inalterada con los dcidos.

Procediendo como en el ITjemplo 3, puede tedlrse con
uns tonslided moderadamente rojoviolads un meterial poliolefi-
nico, |

Por otrs parte, copulando en 17,5 g de 1-metil-4-naf-

tol, puede obtenerse en las mismas condiciones el colorante

gigulentes
OoH
CF.5 CH3
CH3

{punto de fusidn, 21500), el cual, por cromatografia, forms
une manche roja, més violsda que la del colorsnte del alfa-
-naftol, con lss mismas reacciones crom&ticas, procediendo
segin ¢l Bjemplo 3, permite tefiir las fibras poliolefinicas
con uns tonslided rojoviolada.

EJEMNPLO 21.

27,9 g de 4-amlno-2-metil-3'-trifluoruro-metil-gzo-

benceno se diazoan como en el Hjemplo 28 y el compuesto diago-
~-azoico obtenido se copula con una solucida de 14,5 g de H,N-

-dimetil-mete-toluidins, procediendo como en sl Ejemplo o.
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El colorante bis-azoico obtenido, cue tisne la férmula:

C:EB ' GH3 cH /CH3

es un polvo rojo oscurc (punto de fusiéh, 121°%¢).

For crométografia presents una manchs rojs unitgria,
gue virs al violado con los écidos y permsnece insltersda con

> los $lcelis,

Procediendo comc ce ha descrito en el Ejemplc 3, es
posible tedlr fibraé polioleffnicss con tonslidsdes snharanja-
dss.

$i la N,N-dimetil-meta-toluidina se sustituye por 18 g

10. . de N,li~-dietil-mete-ominofenol, procediendo en las mismes condi-

ciones, ge obtiene un colorsnte de la formuls:

CE CH .
| et
o= - = H-Q-N\
A

p QI
(punto de fusidn, 143%C) que, por crometografis, da une mancha
escerleta unitaria, le cusl viras al violedo tento con los §1-
éalis como con los écidos. Procediendo como en el Ejemplo 3,
15, este colorente permite tefiir las fibres poliolefinicas con
tonglidedes escarletas.

BJEWUPRPLO 32,

22,5 g de 4-eminc-2,3'~dimetil-ezcobencenc se diazoan
de menerg cohvencionel y el compussto diszo-azoicc obtenido
20. ec sgrega e une solucidn de 20 g de cleorhidreto de 3-smino-

-gcetenilide en 200 g de sgua, & continuscldn, ce sgrega, &
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unos 1000, uha solucién al 50% de zcetasto sddico hasta gque -

1s regccidn con rojo Congo es negetiva.

Se forma un colorante bis-azoico, que se filira, se
lava y se seca. Este colorsnte consta de un polvo rojo oscuro

(punto de fusiodn, 16900), y su térmuls es:

NHCOCHa

Por crometogrefis se observa una manche unitesria rojo-
smerillents, que vire sl violado con los écidos y permanece
cesi inalterada con los &leslis,

Con este colorante lss fibras poliolsfinicas pueden
teriirse con tonalidsdes salmdn,

EJWL IPLO 33

22,5 g de 4-omino-2,3' -dimetil-szobenceno se diszoan
de menere convencionel y sl compuesto diazo-szolco obtenido
Be agrege a una solucidn de 13,5 g de meto-metoxifenol en 200
g de agus 7 14 g de solucidn concentrada de aidréxido sddico,
eilediendo al mismo tiempo 50 g de acetato sddico,
. Cusndo 1ls copulacidn esta terminada, se ezisle por fil-
trecién el colorsnte diszoico obtenido, se le lava haste neu-
tralided y por Ultimo se le seca; el colorsnte se obtiene en
forma de un polvo perdo (punto de fusién, 11700) correspon~

diente & la férmula;

CH5 CH

3 .
-H:N-O-N:N- - OH



5.

10.

20,

31

257387

Tor cromatografia presenta una mancha ensrsnjada que
virs al violedo con los &lecalis y s una tonalided mis oscura
con los dcidos,

Permite tefiir las fibres poliolafinicas con un color
que tire al emorillorrojizo.

EJEHPLO 354,

29,6 g de 4-amino-2,5-dimetoxi-szobenceno se dlazoen
como de ordinerio y la solucidn del compuesto diazo-zzoico se
agregs o una solucidn de 16 g de N,H-dietil-meta-eminofenol
en 250 g Ge agua y 15 g de solucidn concentrads de fcido clorni-
drico; inmedistemente después de le a2dicidn del compuesto die-
zo0-azolco, se efisde graduslmente une eolucidn acuosa al 50%
de scetsto sddico hesta que la resccidn con rojo Congo es ne-
getiva,

Ll colorente bis-szolco asi obtenido se sepsrs por
filtrecidn, se lave y se sece, con lo gue se obtiene un pol-
vo rojo oscuro bronceado (punio de fusién, 145°C). Este co-

lorsnte tiene la férmula:

00t oi CAlg

Por cromatografia se observa una mancha unitaria ro-
joviolada que virs a un violado ligeramente mss oOScuro con

los 4cidos y los &dlecslis.

Nste colorente permite tefiir lss fibras poliolefini-

¢css con un tono bordesux (Burdeos).

BMPLO

29,6 g de 4-amino-2,5-dimetoxi-azovenceno se diazoan

de maners convencional y la solucion del colorante .diazo-zzoico
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se egrega (@ temperature inferior e 5°C) 2 una solucidn de
17,5 g de 1-metil-4-naftol, procediendo como en el Ejemplo 30,
E1 colorente bis-azoico obtenido, que tiene la formula:

OH

es un polvvoscuro broncsgdo (punto de fusién, 21300).

Por cromstogrefie se observe uns mencha violsds uni-
terie que vira ligersmente &l azul con los élcelis y los aci-
dos.

Con este colorente, procedisndo como en el ljemplo
%, se producen tonalidedes violedes en los materiales poliole-
finicos.

EJEHPLO 36,

22,5 g de 4~-amino-3%,2'~dimstil-szobenceno se diazoen

como de ordinerio y sl compuesto diszo-gzoico obtenido se sgre-

ge @ une solucidn de tetrshidronaftol (prepsrads con 16 g de

egzente copuledor en 200 g de agua, 15> g de solucidn de hildrd-

xido sédico (36° Be) y 3> g de solucidn emdnice 8l 30%). Le
copulecién es muy répids; el colorante bls-szoico precipita-
do se filtra, se lavz heste neutrslided y se seca., Ll colorgn-
te obtesnido s un polvo emarillo oscuro {punto de fusién,

138°C) que tiene la férmule:
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Por cromstogrefis sobre papel, este colorante da una
menchs ansranjsds gque permanece insltercde con los scidos ¥
se vuzlve ligersmsnte més rojs con los lezcelis. Este coloren-
te permite tefiir les fibras polioleffnicas con una tonal;dad

rojo brillente; sl colorente intermedio, que tiene la férmuls:

solo colora ligeramente ls fibrg.

Yor el mismo método, pero partiendo de 4~amino-2,3' -di-
metil-sgobenceno o el 4-amino-2,2'-dimetil-szobenceno, se
obtienen colorentes anerenjedos dotedos de propiededes seme-~
jentes ¥ un tono ligersmente mds emerillo.

P JEHPLO 37,

X

Se diszoen como de ordinerio 10,7 g de m-toluidine ¥y
se agrega al compuesto diszocico obtenido una solucidn de 14,7
g de tetrshidro-elfa-nsftilaming en 300 g de sgua y 13 g de
jcido clorhidrico al 30,,; se mantiene le mezcle & 10°C aproki-
madamente y se neutrslize le aclidez minersl agregendo una so-
lucidn de acetsto sbdico sl 50%. Cuendo ests terminede la co-
pulscidn, se calients la mezcla a 60°C, se enfris y luego se
filtra. Se dispersa la torta en agua (400 g) con 30 g de éci-
do clorhfdrico al %0 y se diazoa €l compuesto smino-azoico con
1s csntided de nitrito correspondiente.

21 compuesto. diazo-azoico asi obtenido se agrega a una
solucidn de 14,5 g de N,l-dimetil-mets-toluidine en 300 cc de
ague v 15 g de 4cido clorhidrico al 30/, La mezcle obtenide
se neutraliza con una solucidn de scetato sddico,

41 final de la copulscidn, después del filirsdo, lava-
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H

- o7
54

» i (o)
do y secado, se obtiene un colorsnte {(punto de fusidn, 152-154% C)

i 4'
que tiene lg formuls:

oH o, CH
3 3 3
Q b ¢
~-N=0N - N =W - -N

o
oH cH iy

2 ’ 2

"EHZ;-. of,

’ ~ 2 s N nd .
vy hece posible tefiir fibres poliolefinices con tonslidades
de un snezrenjado rojizo.

5, BJIBWPLO 3.

Del 4-amino~-2,%'-dimetil-ezobenceno y el tetrshidro-
~slfe-naftol, actusndo como se ha descrito en el Ejemplo.57,‘

se obtiene un colorsnte dotado de le férmule;

H T
c 3 CrI3
ca N CH
B S A
2 Y2

y de un punto de fusidn de 164-16500, el cusl permite tefiir
10, les fibras de polipropileno con un tono enersnjado.

BEJE L. PL O 39,

Procediendo como se ha deserito en el Ejemplo 37, pero
copulendo el compuesto diazo-agoico con 17 g de.i»cloro-#-
~nattol disueltos en 300 cc de agua, 15 cc de solucidn de

15, aidréxido sbaico (36° Be) y 35 g de solucién aménice al 30%,

se obtiene un colorente con ls férmula:

Ho 2 Cl



AN

0

4.

5)

y un punto de tusion de 194-19

57C.

Con este colorente pueden teflirse lss fibras poliole-

f{nicas con una tonelided violede.

Otros colorsntes aptos pera tefiir les fibrss policle-

’ . N .
finicse de acuerdo con este invento constsh en la Table 1.

Colorente

=
o
\Y

1
=

cl

-N

.

e
=

{
=3
<

Q
el
i

:: o : i
] §
=4 =

H

y

59

Lo
1=
I

1

-1

—t
%
{

0 0 0

1]

i

0

0!

3

Q
]

cH

"y
=

56

L
=

)

CH

QH

COCH

(-

coaH

coce

!

O  ¢ocH

Color

rojo violsdo

escgrlate

rojo amarillento

amarillo

amgrillo

rojo violedo



CH

3
9) N =
o
3
8) - =
CH"K | c,
v
it
IO,
119 <:>-N - N—C>-N = H- -, Ol
o
_ ‘ e ‘(,1{5
n Gy R
12) o= - = N- T,
00 1,
0
¢
e |
- / ’
0.
CIiL ot "o,
ey S N..Q-N ,. Q
o, o
cH, cii, oi
15) CHi“‘d“N - I\C—Q-—N - N-g

snerenjedo
rojizo

rojo viole~-
do

gris

rojo

rojo

cmarillo

rojo brillante .



18)

~y
[~

24)

CH

-
O—

Cil

H

@]
P
4
AN

i

CH

ha

aQ
s
k]

(s

O

J

0

-

i
=
=

: \l
1
=2

1
<

i
<4
i
: W
1]
=
t
Q
i
=

Q
o]

- N

1
—
=

t
frtd
=

H-

CH,

=1

|08
¢!

G,

i -

o

CH
CH5

-
CH5

CH

3]

=N

-

68

CiL,,
CH

e

~N

9

CH,

e

C

-~

CH

AN

0!

-l

<

=]

= -

ey

Q
#H

N

= N-

=

OH

2 8
woo|

= 3N

5D
5

Y&

~CH

CH
OH o)
Cﬂ/
\bq
il 7 CHB
C—CH.,
i 2
3

CH

/N
e

CH

= -

o
tanl
[

O@

=l -

—

o

W

Q

bt

=4
W

amgrillo

rojo brillente

rubi

rub{

gnerillo

amerillo

emarillo

smerillo

enarsnjsde



CH- g, € "15
/
25) CH5-<<:::::>>—N = N-<<;:::j>>—ﬁ = = —N\ ansrenjado
Cgi
. 5
015 : i
CH5 CH5 C_Lﬁ -
‘ 2
26) “H = He -N = N- - N< snarshjedo
Y CH,
I SH
Ci§ GH3 bh3
o GH3

oH
N- ~N=N-
violado
CIL\ it Stz
28) Sli- I N—d N = N- A = W- N
O, - Oy

"rojo violado

o

~3J
.y
=
i
e!‘-k
L
=
i

&lgunss pruebas de tincidn con colorsntes poliszoicos
- .’ ¢ .
obtenidos por reaccion de glucosag y clcelis sobre colorsates

nitro-moncazoicoe figuran en ls Tsbla 2.

LA BLA 2.

El colorsnte nitromcnogzoico que Colores obtenidos

no tifie . , despues de hecer
regccionar el colo-
rente nitromonoszoi~
co con élcalis y
glucosg.

N02-<<:::::>>~N = N-<<:::::>>-NHQ smarillo rojizo
CH CH,,CH

272
mI Cu OGJ
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3 NOe"Q‘N = N'8‘ Wi rojo vicledo

Tg invencidn, dentro de su esencialided, puede ser
desarrollsde en otrss Tormss de realizscion que difiersn en
detslle de le indiceds a titulo de sjemplo, s las cuales elcan-
zeré iguelmente ls proteccidn que se recsba, Podrd, pues,
reslizerse con los medios y apsrstos més esdecuados, por que-
Gar todo ello comprendido dentro del espiritu de les reivin-

dicgciones.,




10,

20.

= 40 =

Y e & oy e
; 2: E r?'!!? :;?} 'R)( I

d 'y oA T £

L .] - A

3
et

Descrito el objeto de le invencidn se declsrsn nuevss
y de propie invencidén las siguientes reivindicaciones, con
prioridsdes itelianas.nﬁms. 6 382 del 16 de Abril de 1959,
P. 23 65/ del 15 de Diciembre de 1959 y P. 5/1-64 del Y de
rigrzo de 1960, existiendo en ellss unidad de invencién:

1. Un procedimiento psra tefiir materiales poliolefini-
cos,obtenidos por polimerizecidn de hidrocarburos insaturados
en el cusl se emplean colorantes szoicos dotsdcs de la fér-

muls general siguisnte:

X1R-N=N-R1-H:N-(RE-N=N-)H-R3X

en le cual R, Ry, Ry ¥ Ry son anillos sromsticos, de prefe~
rencia anilios benceénicos, sustitufdos o no con grupos alqui-
los y/o gtomos de halégeno, grupbs trifluorometilo, cicloal-
quilo y oxislquilo, ésteres, y grupos nitro, grupos carboxilo
o grupos anmidss, y/o parcialmente hidrogenados pers formar ani-
1108 policiclicos;
n es 0 o1
% es un grupo hidroxilo o smino, un grupo amino mono-, alquil-
o dialquilsubstitufdo, un grupo oxislquilo, slcoxialguilo, eri-
lo o erglquilo; y
Ly es H oX.

2. Un procedimiento en conformided con le reivindi-
cacibn 1, en el cusl el msterial sintético es polietileno.

B Un procedimiento en conformided con la‘reivindi-
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cecidn 1, en 2l cusl el materisl sintético es poliprcpileno.
4, Un procedimiento en conformided con cualquiers
de lss reivindicsciones 1 a 3, en el cual se emplea como coloran-

te un compuesto de la férmla:

' CH5 CH5 CH3

5. c. Un procedimiento en conformidad con lasreivindi-
cscidnes 1 8 %, en el cual se emples como colorsnte un com-

puesto de la férmula:

6. Un procedimiento’en conformided con les reivindi-
ceciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un compuses-

10. to de formuls:

0H5 CI—I5 CH3

7. Un procedimiento en conformided con las relvindi-
cecicnes 1 8 3, en el cusl se emplea como colorante un com-

puesto de la férmule:

CH
CH,, : >

’
iy

d. Un procedimiento en conformided con les reivindi-
15. cacibnes 1 ¢ %, en ¢l cusl se emples como colorante un compues-

to de férmule:



1]

= 42 =
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9. Un procedimiento en conformidad con las reivindi-

HHCéHB

caciones 1 a 3, en el cusl se emplea como colorente un com-

puesto ¢e lg formula:

Q-—N = N-<:>-N - O

ams N Ol

]

Ld

=1
]

10, Un procedimiento en conformided con lzs reivindica-
D "~ ciones 1 o 3, en €l cual se emplea como colcrante un compues-

to de le férmula:

CH5 | CH5 00215

00 il

11. Un procedimiento en conformided con les reivin-
dicaciones 1 3 3, en el cual se emplea como colorsnte un come

puesto de la fdérmuls:

OH

10 12. Un procedimiento en conformidad con las reivine
diceciones 1 g 3, en el cual se emples como colorsnte un com=

puesto de le férmula:

R =



10.

=43 =

: 8 Lk
- ;S‘“‘ @W 3
. (6

1%. Un procedimientc en conformidsd con lgs reivindicacio-

R Y

neg 1 8 3, en el cuel se emples como colorante un compuesto

5 ity i,
- = }I—Q-"J = 1:-@
CH, OH

T4, Un procedimiento en conformided con las reivin-

de ls férmule
CH

CH

4
-

diceciones 1 a 3, en el cuel se emples como colorante un com-

. N o
puesto de le formuls:

CH., CH OH
2 3
Q-n - N-O-N = N..g

15. Un procedimiento en conformidsd con les reivin-
dicasciones 1 @ 3, en el cual se emples como colorante un com-

puesto de ls formula:

CH. OH

‘ cl,
CH- oIl = 1<f-<::>-1\1 = 11-8
CH5 .

16. Un procedimientc en conformidsd con las reivindi-

ceciones 1 a 3, en el cusl se emples como colorante un compues-

13-8_01{

to de le férmula:

3
N = N-Q

- .
CH CrI5
- =
cH
Cr
5 Iz



17. Un procedimiento en conformided con les reivindi-
caciones 1 & %, en el cual ge emples couo colorante un com-

puestc de la Tormulse:

CH CH OH

3

-l = N - = N~

Ol

15, Un procedimiento en conformidad con las reivin-
Do Qlc ciones 1 a 3, snh el cual se emplea como colorante un com~

puesto de le férmula:
. CA
Cll, CH5 2°5
0

19. Un procedimiento en conformidsd con lgs reivin-
dicsciones 1 & %, en ¢l cusl se emplea como colorsante un com-

puesto de ls formula:

uq Cri( CHq
) OH
10. 20. Un procedimiento en conformidsd con les reivin-

diceciones 1 a 3, en el cusl se emplea como colorente un com-

puesto de ls formula:

CH

21. Un procedimiento en conformided con lzs reivin-

C(CHB)5

o

dicgciones 1 g 3, en el cusl se emples como colorsnte un com-

puesto de la férmulas:

-
\Ji
.
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M e E or
CH.CH
/7 2
G Cil5 o HGS

CH.
2
22, Un procedimiento en conformidsd con lss reivin-~

dicaciones 1 a 3%, en el cual se emples comc colorgnte un com-

puesto de ls formule:
5]

CH3 CH3 3

23, Un procedimiento en conformided con las reivin-
De dicsciones 1 a 3, en el cuel se emplea como colorznte un com-

puesto de la foérmuls:

GH3 CH3
GH5 |

a4, Un procedimiento en conformided con les reivin-
dicaciones 1 a 3, en el cual se emples como colorante un com-

puesto de lsg rérmule:

il i, .
N = N-Q-} = N-
Cily

10. 25. Un procedimiento en contormidad con las feivin-

CH3
-N(CH3)2

CH

3 CH

diceciones 1 a 3, en el cusl se emplea como colorsnte un com-

puesto de la férmule:

fy
N o= N- \ .-N:N-8-N=N_

H




%y

20, Un procedimiento en conformided con las reivin-
dicaciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un com-

puesto de lg férmuls:

=7
N :
CH.
po ]

-I'\T(CH3)2

27. Un procedimiento en conformided con las reivin-
5, dicsciones 1 a 3, en €l cuasl se emplea como colorante un com-

puesto de la férmulas:

O COCH

a8, Un procedimiento en conformidad con lgs reivin-
dicaciones 1 a 3, en el cual se emplsa como colorante un com-

puesto de la férmulae:

CH5 CH3 COOH
10, 29. Un procedimiento en conformidad con las reivin-

dicaciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un com-

puesto de la férmmla:

Cl Ccl CH
OH ~

50. Un procedimiento en conformidad con las reivin-



47

dicgciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorente un com-

puesto de la férmula:

cl c1 c1
' ' OH

31. Un procedimiento en conformided con las reivin-

dicaciones 1 a 3, en el cual se empleca como colorante un com-

5. puesto de la férmula:

OGH3

32, Un procedimiento en conformidad con las reivin-
dicaciones 1 a 3, en el cual se emplsa como colorsnte un com-

puesto de le férmule:
CH,-0H,
/ & aN

o1 o1 ol c
‘cng-cHe’
N = N A = N-Q
oK |

23. Un procedimiento en conformidad con lass reivin-

10. dicaciones 1 8 3, en el cusl se emplea como colorsnte un com-

puesto de la férmula:
CH.,
>

o8
OZN—Q-N - N~ A = N-g

34, Un procedimiento en conformidad con las reivin-
dicaciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un com-

puesto de la férmula:
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Ch

CT{
e e el

25, - Un procedimiento en conformidsd con las reivin-

CH5

"‘T_I7

dicaciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante uwa com-

puesto de ls férmula:
C1 o1 CH3
A /GHB
~N = N- -N = N- - “3\
. GHB

6. Un procedimiento en conformidad con lgs reivin=-
5, dicaciones 1 a 3, en el cusl se emplee como colorante un com-
puesto de la férmula:

oF, - oH
CHy

37. Un procedimlento en confermidad con las reivin-
dicaciones 1 8 3, en el cusl se emplea como colorsnte un com-

puesto de.la férmula:

= H. 1
CH.‘) C:ID C

O CH5 |

10. 33, Un procedimiento en conformidad con las reivin-
dicacionas 1 & 3, en el cual se emples como ¢olorsnte un com-

puesto de la férmula:
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CH., ceot
2

Un procedimisnto en conformidsd con las reivin-

H
t

c Ras s

5%
icsciones 1 g 3, en ol cual se emplea como colorante un com-

puesto de la fbérmula:
COOCH

CE{3

reivin-

4.0, Un procedimiento en conformidad con les
5. dicsciones 1 a 3, en el cusl se emples como colorznte un com-
puesgto de la férmula:
OCH
47. Un procedimiento en conformidad con lsgs reivin-
dicaciones 1 @ 2, en el cusl se smplea como colorante un com-
puesto de la férmula:
CO0H
10. 4z, Un procedimiento en conformided con las reivin-

dicationes 1 g 7, en ol cusl se emplea como colorente un conm-

puesto de la férmula:

O



43, Un procedimiento en conformidad con las reivindi-

caciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un compues=

to de la férmula:

N0, | OH

44, Un procedimiento en conformidad con las reivindi-
5, caciones 1 & 3, en el cual se emplea comc colorante un compues=-

to de la férmula:

CHy CH3 ¢l
OH

45, TUn procedimiento en conformidad con las reivindi=-
caciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un compues-

to de la férmulas

10. . 46, Un procedimiento en conformidad con las reivindi-
caciones 1 & 3, en el cugl se emplea como colorante un compues-

to de la férmula:
COO0H

R ==

47, Un procedimiento en conformided con las reivindi-
caclones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un compuesg-

15, to de la férmula:
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CO0H

| CHB :

48. TUn procedimiento en conformidad con las reivindi-
caciones 1 &2 3, en el cual se emplea como colorante un compues-

to de la formula:

OH

49. Un procedimiento en conformidad con las reivindi-
Se caciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un compues-

to de la férmula:

Ot ot COOH o
d.m.—.m-@-wﬂv-g-w

50. Un procedimiento en conformidad con las reivindi-
caciones 1 & 3, en el cual se emplea como colorante un compues-

to de la férmula:

c1 c1 = i

10. 5l. Un procedimiento en conformidad con las reivindi-
caciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un compues-

to de la férmula:

Okt
ozm-< > »N=N-®-N=N=8-Oﬂ



S Un procedimiento en conrormidsed con los reivin~-
diceciones 1 8 3, en el cusl se emplea como colorents un compussg

to de la férmule:

c1 61 s
0,0
I =l N = - Q L
021,671,500 5

55 Un procedimiento en conformicded con les reivin-
5. dicaciones 1 ¢ 3, en el cuel se emplea como colorsnts un com-

=

puesto ce la foérmula:

Ccl Cl o
1
1 N - T - / Z‘EB
- = N= <N = N- -;‘\

54, Un procedimiento en conformidad con lss reivin-
dicgciones 1 &8 %, en el cual se emplea como colorente un com-

puesto de la férmula:

" CH, cH c1 ,
<:S ¥=u 3\7 i G J/CHB
N o= - -N = N- -1
. ‘\CH
3
10. 55. Un procedimiento en conformided con lgs reivin-

dicaciones 1 & 3, en el cusl se emplea como colorsnte un com-

puesto de le férmule:

‘OCﬂa OCH5 CL{3
OCH5 OH

56, Un procedimiento en conformided con las reivin-
diceciones 1 & %, en el cval se emples como colorsnte un com-

15, puesto de la férnule:



B P 3 4 "J ')
£ @/{ %

CCH OCH,,

s | 5 OH
Q-m - N-Q-N - 11-8

OGH?

57. Un procedimiento en conformidad con lgs reivin-

Qicaciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un com-

pussto de la férmula:

OCH Oit

3 OCH5
Q‘_N = NMQ'N = 1\-8 ,
CH3

53, Un procedimiento en conformided con lss reivin-

dicgciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un com-

>

puesto de ls férmula:

CF3 CH5 Cr[3

OH
59. Un procedimiento en conformided con les reivin-
dicaciones 1 a 3, en el cuel se emplee como c¢olorsnte un ¢om-
puesto de la férmuls:
CF5 OH3
o el S 8 ot

10. 30, Un procedimiento en conformidad con las reivin-
dicaciones 1 & 3, en el cual se emplea como colorente un com-

puesto de ls férmule:



1. Un procedimisnto en conformidad con las reivin-

dicsciones 1 & %, en el cual se emples como colorante un com-

buesto ds la férmule:

CH
cH
3

62. Un procedimiento en conformided con las reivin-

2 ‘ diceciones 1 o 5, en el cual se emplea como colorante un com-
puesto de lg férmulas
Cr,
C_N - N = - - B
CéHB
OH
6%. Un procedimiento en conformided con las reivin-
diceciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorsnte un com-
puesto de le férmule:
OH5 CH5
' NHOOCH,
10. 64, Un procedimiento en conformided con las reivin-

dicecionss 1 a 3, en el cusl se emples como colorsnte un com-

puesto de la férmula:



OCH5

63, Un procedimiente en conformidsed con les reivin-
dicsciones 1 a 3, en el cual se emplsg como colorante un com=-

puesto de lg férmulas:

OCd
O"H =3 é-N 1\;,@
: CH
_ 66, Un procedimiento en conformidead con las reivin-
5e diceciones 1 a 3, en el cual se emplea como colorante un come

puesto de le tdrmuls:

oo o

67. Un procedimiento en conformidsd con lss reivin-
dicaciones 1 & %, en el cual se emplea como colorante un com-

puesio de le formula:

600C i
10, 63, Un procedimiento en conformided con les reivin-

dlceciones 1 2 3, en el cusl se emplea como colorsnte un com-

puesto de le férmula:
COOH

z

GH

CI
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09, Un procedimiento en conformided con las reivin-
dicaciones 1 & %, en el cuesl se emples como colorante un com-

puesto de ls formule:

e =y

qu
CH - GI
70. Un procedimiento en conformidad con lss reivin-

5.. dicaciones 1 @ 3, en el cual se emplea como colorsnte un com-

puesto de la rférmula:

G o,
W = N-Q-N - IJ-C>-N(CH3)2
Cu, - O,

71. Un procsdimiento en conformided con las reivin-
dicsciones 1 & 3, en el cusl se emplea como colorsnte un com-

puesto de la fdrmula:

CH3 CﬁB
CI-I,D GH2
Ch -CH
10, 72. Un procedimiento en conformidsd con lgs reivin-

dicaciones 1 & 3, en el cuel se emplas como colorante un com~

puesto de la férmula:
OY hg

CH.,
2
CH

CH2~—CH
cl
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73, Un procedimiento en conformided con las reivin-
dicaciones 1 a3 3, en el cuzl se emplea como colorsnte un com-

puesto de la formula:

. - -
CH3
OH

?4. Un procedimiento en conformidaed con cuglquiere de

5, les reivindicaciones 1 & 3, en el cusl se emplea como colorsn-
te un compuesto obtenido haciendo resccionsr élcalls y glucosa
con un compuesto que tiene lg férmule:

75. Un procedimiento en conformidad con cualquiera
de les reivindicsciones 1 a 3, en el cusl se smpleg como colo~
10, rante un compuesto obtenido haciendo reaccionsr élcalis vy glu-

cosa con un compussto que tiene la fdérmula:

,/CEHS

' \
| C i, O

70. Un procedimiento en conformided con cuelquiere de
les reivindicaciones 1 a 3, en el cugl se emplege como coloran~
te un compuesto obtenido haciendo resccionar Slcelis y glucosa

con un compuesto gue tiene la Fdrmula:

OZN'Q" N = N-8-Nﬁé
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77. Un procedimiento en conformidad con cuelguiers de

las reivindicaciones 1 & 3, en el cual se emplea como colorante

un compuesto que tiene la férmula:

' CH

GH, GH, 3

O-m - N-O- N = N-Q
od

78. Un procedimiento en conformided con cualquiera
S de las reivindicsciones 1 a 3, en el cusl se emples como Go-

lorente un compuesto gue tiene le fdrmula:

CH3 CH3 CH3 ‘ CH3
CH3

79. Un procedimiento pera tefiir meteriales poliole-
finicos,
. Segin se describe y reivindice en le presente memorie
10. . que consts de cinhcuents y ocho hojss foliesdes y escritas a mé-
quins por une solg cera. .
bhadrid, ¢ 14 de 4bril de 1960.
AZIENDE COLORI NAZIONALI AFFINI ACNA S.p.A.
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