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MEMORIA DESORIPTIVA

Este 1dvehto-se'refiere a nuevos coloraantes dig-

‘azoicos, exentos‘dé grupos acidosﬁlfénicos'y aulronamidos,"

de la formula

jﬁ
{1) A <Nl «Comme '
R 4

“en la que
4 y B significan radicaies bencénicos,
- D significa el radical de un camponamtg'azéy
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(2). A-ﬁ-N-T——_;_(!
. >N.B.MZ
_con un oxibenceno exento de grupos acidosileénicos y sulfo-

_una l-aminofenll-piragolona-5 o una l-nitrofenil- o l-acil-

.

de la serie bencénica y

R sighificq un substituyente,
Se llega a los mmvos compuestos sl se copula el
compuesto diazoico de un colorante aminoazoico exento de gru- | :

pos acidosilfénicos y sulfonamidos, de la férmula
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en la que‘A: B y R tienen el significado ya expresado, -

v a e —————

hamidos, : i

,,...“-..-

'Los colorantes aminoazoicos de la formula (2)

pueden obtenerse por copulacidn dé un aminooencéno diazoado con [

aminorénilpirazolona-S y ulterior reduccién del grupo aitro N
o disociscidn del grupo acilo. El aminobenseno que sirve de

componente diazo puede estar substituf{do también en el radical

" bencénico, para mayor cdnvaniencia,por substituyentes no ionia-
~ zables, verbigracia por grﬁpos alquilo, en particular grupos

'metilvo etilo, grupbs_alqu1lo‘subst1tu£dos, como los grupos

frifluorometilo, o grupos aéilo,rverbigracia los grupos ace-

' tilo; grupos alecoxi, en particular grupos metoxi, etoxi o

" clanetoxi; dtomos de haldgeno, como 1los dtomos de cloro o

bromo; grupos de acido carbox{lico degradado,‘como los grupos

-carboxi&l@ﬁilo, en particular los grupos'cérboximetoxig'gru-
'pos de amida de 4cido carboxiligo o grupos ciano, grupos tio-
* . clano, grupos nifro, grupos acilqﬁino alifdticos y'grupos al-

30. ' qu11su1f6n1cos. por ejemplo grupos metilsulfonicos,

®
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Especial 1nterén ‘tienen los componentes diago e

contienen en posicidn orto respecto al grupo amino un subs-
tituyente electronegative, en particular un atomo de haldgeno
o un grupo nitro, ciano o de éster carboxflico, por ejemple
un grupo carbalcoxi,

Como ejemplos de conponentes diazo cabe meneio-
nar las aminas siguientess . _
~ legmino-2- o -4-met11benceno,
- le-gmino-2- o -4-clorobenceno,
< l-amino-2- o ~4-cianobenceno,
-~ l-amino-2y o ~4-metilsulronilbenceno, . ‘
- éster metflico del 4cido l-aminobancen-2- o =4-carboxflico,
- &ster oxiet{lico del 4cido l-aminobencen-2-carboxflico,

= leamino-2-metoxibenceno,

- - éster metoxiet{lico del §cido l-aminobencen-2-carboxflico,

- 1-am1no72-n1tro-bencene,

- l-aminoez,4- o0 -2,5-diclorobenceno,

- l-amino?z-cloro;4;metilbenceno y

- 1~am&;d-a-cieqo—4-clorobenceno._ 

En concepto de aminofenilpirazolonas entran en
consideracidn de preferencia las 1-a@1nofenil—3-alquilb(y on
particular metil)-pirazolonas, Contienen convenientemente el
grupo amino en pbsicién 3t o 4%, la diagoacidn de los colo-

rantes aminoagolcos de 1amf6rmn1a (2) puede llevarse a cabo

‘por los métodos usuales, ya de s{ conocidos, por ejémplo'con'

 ayuda de #cido olerhidrico y nitrito sédico, Los compuestes

diazomoncazoicos as{ obtenibles se copulan, de acuerdo con

este procedimiento, en_medio-alcalino, por ejemplo en medio

. alcalinizado con carbonato alcalino,'con los componentes,

- finales, eventualmente con adigién'de agentes favorecedores

de la copulacidén, como la piridina o la picolina,
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_seg&n este procedimiento consiste en que con ellos se puede.

= 4 =

En concepto de componentes finales c&be mencionar
en particular los oxibencenos que se copulan en posicién pars
respecto al grupo oxi, Gomo componentes_azo merecen mencio-
narse en primer lugar el fenol y luegovtambiin-los fenoles s
snﬁé&itufﬁoe, en particular los.qme presentan un 4tomo de L?
haldgeno o un‘grupo de alquilo o alcoxi inferiores, ea cuye L
caso la posicifn para ha de estar, de preferencia, libre de <
substituyentes, Como ejemplos juede seﬁalarae:'ql l-oxi-a—
0 -3-metilbencenc, el l-oxi-a-elorobenceno,'el leoxl~2= 0 :
-3-metox1benceno, el l-oxi-2- 0 -3-etoxibenceno y el 1—0x1e2;5—f%
-B,S-dimetilbencano. o | | - {;
Los nuevos colorantes disazoicos se prestan admi- i
rablemente, en particular despuds de adecuada conversin en Eé

pasté, que puede estar combinada.con una reprecipitacibam,

por ejemplo en acido aulrﬁrico, para tefilr y estampar material E

*"I

de fibra hidréfobo, por ejemplo a base de ésteres y Steres de

celulosa, superpoliamidas y superpoliuretanos, cloruro de po; f

livinilo y en particular fibras de poliédstergs por ejemplo ;

‘ de tetraftalatos de polietileno, Sobre eatos materiales se

"obtienen, por los métodos'tintéreos usuales, por ejemplo en

un bafio tintéreo que contensa ung dispersidém del colorante y,
para mayor convaniencia, un agente dispersante, a temperaturaa L
cercanas a los 1002, eventualmente can adicién de un agente %
imbibidor, como el o-ozxidifenilo, o a temperaturas aupqrioreé

a los 1002 ¢on sobrepresi&n, tinturas amarillss 1ntensas y

‘ puras, qne se distinguen por una solidez eumanente buena frente

a la luz ¥ a la sublimacidn, : , . 5

Una ventaja especial de los celorantes obtenidos

tefilr en bafio alcalino a pesar del grupo or1 endlico, Esto
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‘i?%ratamiento térmico, con una solucion alcalinoacuosa de un

A

.lino, Q sus mezcias; Cuando se emplean colorantes de tina es %&

o

los hace especialmente apropiados para teﬂir por el procedi-
miento 1lamado "de la termofijacidn®, on el que el tejido que
se ha‘de tefiir se impregna, de preférencia a temperaturas de
602 a lo sumo, con una dispgrs;én'acuosa del colorante que

contiene convenientemente de 1l a50% de urea y un eaposante;
en particularlel alginato sédico, y lﬁe;o‘se exprime como de
ordinario. Es conveniente exprimir de modo que el género im- ‘
pregnado retenga del 50 al 100 % de su peso inicial en liquido ;

colorante,

Para la fijacién del colorante, el género as{ im-

pregnado, para mayor conveniencla despuds de secado previo,

por ejemplo en una corriente-de aire caliento, se calienta a
temperaturas superiores a 1002, por ejemplo entre 180 y 210!

Particular interés presenta el menciom do proce-

dimiento de termofijacidn para teflir ganeros mixtos a base dp‘ |

. fibras de polidster y fibras de éelulosa, en particﬁlqr algo-

ddn, En ese caso el liquido de impreghacién contiene, ademis
de los colorantes que se han de'emplear segﬁn elyinyento, ogroe‘
colorantes apropliados para tefiir el algodén, pof ejemplo cdsu
lorantes de tina, o en particular colorantes de los ilamados_.i
“reactivos", o sea colorantes fijables a las fibras de celu- A

losa con férmaci6n de un enlace quimice, as{ por ejemplo cole- f-

. rentes qpe contienen un radical clorotriazinico o clorodia- ?

z{nico. En este ultime caso resulta conveniente afiadir al
liquido de fulardeo un agente rijador de 4cido, por ejemplo

un carbonato o fosfato alcalino o un borato o perberato alca-

necesario un tratamiento del genero fulardeado, deopu&s del -

Cammmta mndnatan A4 1A nnwn‘an+a¢ an 1c +in+nrnrfn Aa tina- - =
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En los Ejemplos que'siguem. las paries sigﬂificaqw.

en tanto no se indique otra cpsa,*partes'on peso, y los por-

centajes, porcentajes en peso; las temperaturas estén regiaf sﬁ

tradas en grados Celsius,

EJENPLO 1 = _

13;8 partes de l-aghino-2-nitrobenceno se diazoan
de la manera ordinaria ylaé copulan en solucidn alecalina de
carbonate sédico con 18,9 partes de l-(4'-aminofenil)-3-metil-
pirazolona-(5), Se separa el coloranto aminomonoazoiéo origi-
nado, se la vuelve a dlazoar y se le purifiica a temperatura
de 5 a 109,con una solucién de 9,4 partes dé oxibenceno en

100 partes de agua, 10 partes de solucién de higrdéxido sddico

al 30% y 20 partes de carbonato sddico. Con esto 8e produce

una copnlacién~1nmediéta dl colorante disazoico, Se separa

éste por filtracidn, se le lava con agua hasta reaccién neutra

t

Yy se le secay

El nueve cdlorante ¥soluble en agua,

es un polvo amarillo, que en dispersidn fina tifie las ribras

de poliamide con matices amarillos de excelente solidez a la

. » -3
.l!pzq Pero el nuevo colorante es sobre todo apto para tefiir
a

8 fibras de poliéster, tanto en bafio tintéreo de alta tem~

.....
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macién, -k
Si en lugar de 1-(4'-am1nofenil)—a-métilpirazolona (5)
se emplea como componente medio 1-(5'-aminofenil)-a-metilpi-

razoaona-(s), se obtiene un colorante de las mismas excelantes

propiededes,
EJEMPLO 2

12575 partes de l—amino-a-élorobenceno se diazoan

y 8e copulan con una solucién alcalinizada con acetato éédico
dg_18}9 partes de 1;(4'-aminofenil)r3-met1lpirazolona-(sjf Se
aisla el colorante amihomqnoazoico‘originadb; se le vuélve a

vdiazoar y s; le purifica & temperatura de 5 a ion con una abu
lucién, alcalinizade con cerbonato 86dico, de 10,8 partes de

2-oxitolueno, Con ello se produce copulaci dn inmediata al co-
lorante disazoico. Se separa éste, s6 le lava con agua hasta

reaccidn neutrs y se le seca.

EX nueveo colorante insoluble en agua, de la férmula

Cl

'es un polvo amerille. que en dispersidn fina tifie las fibras .

de poliamida con mstices amarillos solidos a la lus. Pero.el
nueve colorante es sobre todo apto para colorear las fibras
de polb&ster en bafio ‘tintéreo de alta temperatura, tanto de

§cido acético (Ejemplo 4) como alealino‘(EJemplo 5), con ma-

_fices amarillos que tiran al rojo, de buena‘sdlidez_g la lug

¥y de muy buena solidez a la sublimacidn,
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Se 1llega tamoién a colorantes dotados de laé nismas
a;églentes propiedades 81, en lugar de emplear o®Mmo Ccon-
ponente final 2eoxitolueno, se emplea oxibenceno, 3- o 4-0xi-
tolueno o 2- 0 3-metoxi-l~oxibencenoc.
Si en lugar de l-amino-z-Qlorobenoeno se emplea
como componente 1n1ciai 1-am1no-2;4-diclqrobenoeno, l-amino;
2,5-d1clorobenceno'e l-amino;a-cl6ro-4-n1trobenceno; 86 Obe
tienen colarantes dotados de las mismas excelentes bropiedb-'
des, | | |

EJEMPLO 5

15,1 partes de éster metilico del acido 2-amino-

‘benzoico se diazoan de manera ordinaria y se copulan a tem-

peratura da 5 @ 102, en solucion alcalinizada con carbonate

gbdico, con 18:9 partes de 1-(4'-aminofenil)-B-metilpirazolona-1

" (5), Se separa el colorante aminomonoazoico originado, se le
‘vuelve a diazoar y se le purifica s temperatura de 5 a 10¢

~con una solucién, alcalinizada con carbpnato‘sédico, de 9;4

partes de oxibenceno. Con elle se produce copulacién inmediata

 al colorante disazoico. Se separa este por filtracién, ge 10

lavs con agua hasta reaccién neutra y se secsa,

El auevo colorante Xsoluble en aguay de la férmula

. @8 un polvo amarillo @e en dispersidn fiha tifie las fibras
o!!&a poliamida con matices samarillos solidoa a la lug. Pero el

nuevo colorante o6 sobre todo apto para colorear las fibras

-----
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“de polidster en bafio tint&reo de alta temperatura, tanto de

Gcido acético como alcalino, con matices amarillos de buena

solidez a la luz y muy buena solidez a la sublimacién.

Si como compomente inicial se emplea, en vez del
éster met{lico de dcido 2-aminobenzoico, éster beta~oxiet{lico
del &cido 2-aminobenzoico o éster beta-metoxietilico del acido
2-aminobenzoico, se obtienen colorantes dotados de las hispas
exceléntes propiedades, ' | )

EJEMPL'o_ 4

1 perte del colorante segin el Ejemplo 2 se muele

j
en himedo con 2 partes de una solucidn acuosa al 50 % de leifa -

residual de celulosa sulfitica y se seca,
Este preparado colorante se mezcla por agitacién
con 40 partes de una solucibn ascucsa al 10 % de un progucte
~ de condensacién de aicohol octadec{lico con 20 moles de éxido
‘de etilenoc y se afiaden 4 partes de una sglu@ién al 40 % de
§cido acético, Por dilucidn con agua se prepara con ello
un bafio tintéree Qe_4600.partes. o '
En este bafio se introducen a 502 100 partes de
un material de‘fibra de poliéster, purificado; se aumenta la-
témperatura hasta 120-1302 en el curso de media hora y se
tifle a dicha temperatura &wr ante una hora en recipiente ce-
_rrado, A continuaéién se aclara bien. Se obtiene una tlntﬁra
~amarilla brillante, intensa, de buens solidez a 1a luz y muy
buena solfdes s 1a sublimacién.
EJENPIO S
1 parte del colorante segﬁn el Ejemplo 2 se muele
en hiimedo con 2 partes de una solucidn acuosa al 50 % de lejia

residual de celulosa sulf{tica y se seca,

f‘!ﬁ,ﬂ: Este preparado colorants se mezcla por agitaciéan

-
re ©
)

o e, = ..-
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'partes.

| tamente a la del Ejemple 4 en intensidad, matiz y en todas las b

ures y 20 partes del colorente de la férmula

I.‘ 10 =

o,

=

e i

con 40 partes de una solucidn acuosa al 10% de un producto
de condensacion de alcohol octadecilico con 20 moles de oxide

de etileno y se afiaden 4 partes de fosfato trisédico, Por di-

TRTE Y e
ST

lucién con asua se prepara con ello un baso tintoreo de 4000

S, -
A .
BTN

En este baflo se introducen a 502 100 partes de un

materigl de fibra de poliéater, purificédo; ge tifie en el re-

s st
i

ciplente cerrado, se aumenta la temperatura en media hora hasta -
120-1302 y ge tifie du:ante una hora & dichna temperatura en re-
cipiente cerrado, 4 continuacidn se sclara bien, Se obtiems

una tintura.aharilla brillante, intensa, §ue corresponde exac~ fl

bropiedades de solidez. ‘
Se obtiene una tintura semejante si se fulardea

0 estampa en un tejido de poliéster con una dispersién con-

e e A e

centrada del colorante en presencia de un espesante, como

por ejemp16 un alginato, y eventualmente se fija a la fibra

-por celentamiento breve a 2202 aproximadamente después de um

secado intermedio (procedimiento Thermosol).

"BJEMPLO 6

En 400 partes de agua se disuelven.zoo partes de

4_8053 ~

w3 e
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mediante ebulliciéh. A esta Qolucién se vierten 1oo'par£eé de
une dispersidn acuosa.qﬁe,contiene 30 partén,del colorante se.
gln el Ejemplo 2 y 2 partes de la ssl sddica del deido dilso-
butilnaftalinsulfdnico; se mezecla bien durante'élguhoi minu-~

tos en el agitador répido y al mismo tiempo se afiaden 100

- partes de uma solucidn al 20 % de carbonato sédico y 400 par-

tes de una solucién gl 50% de alginato 86dico,
Con la solucidn de impregnacidn as{ obtenida se

fulardea a temperatura de 50 a 602 un tejido miitd de 35 par-

tes de algodon ¥ 65 partes de fibra de tereftalato de polieti-v

leno, haciendo que el género 1mpregnado retenga del 65 al 70%
de su peso inicial en solucién de colorante. se seca, ¥y a con-
tinuacién se somete el género durante un minuto a un trata-
miento térmico a temperatura de 200 a 2102,

A continuacién se lava durante 20 minutos, a tem~

' peratura de ebullicidn, en una solucidn que coatiene 2 g/1

‘de un detergente desionizado ¥ 2 &/l de carbonsto sédico cal-

cinado, se aclara y se geca., Se obtiene una tint ura amarilla

pura, de muy buengs propiedades de splidez;

.,

o
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NOTA

Descrifo el invento, se declaran nuevas y de probia
invencidn las siguientes reivindicacio:a 8, con prioridad de
lss patentes suizas N? 11946/60 de fedha 25 de Octubre de 1960
y N2 . de fecha 4 de Octubre de 1.961, oxistiendo en
Se | ambas unidad de 1nvenc16n ,
1. Procedimiento para la preparacidn de colorantes ' §u
disazoicos, exentos de grupos de écidosulfénico j grupos sul- l

fonamidos y que corresponden a la f6rmla

10, | o | R : o
BN ‘A-N-m-=j - f,{‘

S\ N-B-N=-D-0H

T

en la que
15, )

A, By D significan radicales bencénicos y

| R ' significa un substitugente,
caracterizado por el hecho de que se copula coa un oxibenceno
el compuesto diazoico de un colorante aminoazoico exenio de . A

20, grupos acldosultdnicos y sulfonamidos, de la férmula
‘ g : S
N N IR

= =
ReC—x=N .

5. 'en la que 4, B Yy R tieaen el significado ya expresadO.

2. Procedimiento en conformidad con lo definido en ,

- ) " M . X N
4 - N . [N
. - - . .
o P N . .
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parte de ios‘componehtes diazoicos de la férmula (2) en que

R significa un grupo alquilo, y en parvicular un grﬁpo metilo, ;7

~ las reivindicacionés la?3, carscterizado por el hecho de que

- orto respecto al grupo azo”un 4tomo de haldgeno, un grupo ni-

. b
, N N R
. v,

:13:

FUR

la reivindicacidn 1, caracterizado por el hecho de que se

!

e e | NP
~ PR - x>
Lo, v A

s

————,

r"'
"

3. Procedimiento en conformided con 1o definido en
las reivindicaciones lya, caracterizado por ‘el hecno de que:
en concepto de componente 3201covse emplea un qxibenceno que
se copula en posidién hggg respeéfo al grupo oii;

4, Procedimiento en conformidad coa lo detinido en -

- 1a reivindicacidn 3, caracterizado pbﬁ el hechio de que en con~ .’

cepto de copponente azoico se emplea un oxibenceno de la fér- |+

mula
e
- . o ] ‘ . v i: 5
_' _(‘z)m,,1 | o s e
en la que’ o : - : ' :i

Z significa un atomo de halogeno, un grupo de alquilo fi
. inferior o un grupo de alcoxi inferior y -
4 significa 1 a 3,

5+ Procedimiento en donformidgd con lo definido en

en concepto de componente diazoico se emplea un colorante

aminoagoico de 1la férmula (2) en gque A contiene en posicidn

‘tro, un grupo ciano © un’ grupo de ester carboxfllco.

.Procedimiento para la preparacion de oolorantes -R

diéézoicos, '



52

Segin se describe y reivindica en la pfesente
Vmen-xoria que consta de 14 piginas foliadas y escritss a
méquina por una sola de sus caras.

| Ma’drid, 24 de Octubre'de 1.961
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