ws

ot

CAS F. 1524

PATENTH
DE
INVENCIOR

por YPROCBITMIENTO PARA LA PREPARICION TE COLORANTES MONOAZOI-

c0s mnms DE MEML" ‘& fevor de la ﬁ.rma auiza J.R. GEIGY A.G.,
domio:.liada en Basilaa (Suiza)

MEMORT A DESCRIPTIVA

La Mvemdn ae refiere a nuevos oolcrantes monoazoi-
ooa anntoa de metal, dispersa‘oles en agua, prooedimiento

pare su preparacidn, procedimiento de tefiido ut:.lizando

los nuevos colorantes y como producto industrial, el mate-
5. riel tefildo con su gyuda.

Se ha obgervado, qie se obtienen nuevos qolorantes

monoazoicos valiosos, exentos de metal y de dificil solubi-
lided en el sgua, 46 la férmula I,
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en la ciu.i ' o . ‘ ‘
de Yl e'Yz,._una Y gignificg un g’z'upovarilaz-p oon
un radioel arilo homocfolico o heteroelcli-
00, y exento de grupos sdlubles en ol agua,
cim ge disoocian 4¢ modo deido en el agua, la
otre Y sigmificy el grupo amino primario o

an grupo amino _seoundario. y

A signifioa un gmpo ariloxi, éveqmalmnte
ggs‘l_ﬁ.mido en'-gl enillo, o‘ un grupe —N( .
en el que Rl signifioca hidrdgeno, un
grapo alquilo, cicloalquilo, sralguilo o
srilo evenhzalx;"xente gus'bi.fui'.do, y ‘z‘!2 signi-
fioa hidrégeno, un grupo alguilo, ol oloal-
@ilo o arelgquilo eventnalmente sustituido,
'y Rl ¥ B, significen ssimismo, junto oon el
nitrégeno de la emina, un anillo hete oo -
| _elico,
si se oopula un ocompunesto diazoioo e la serie homoofelioa
o heterocfoliosa con un oompuesto, que oopula al grupo amno |
primeric o s un grapo smino seoundario en posioidn orto, de
lg $éxmla II
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en la qm ,

de X; 3 xa una X eigiifioa hidr6§no o un susti~
tuyente :neemplazable por el grupo disa-

10. _ solco, y laotras X significs el grupo
- amino primario ¢ un grupo amine secun-

dario, y

A tiene la significacién indicada en la

£6xmnls I
15. B . . PN
y los oomponentaa ge eligen, de foma que’ 91 colorante no -
contenga ningdn grupo soludle en el egua, que se disocie de

modo 40ido en el ggua. _ ' ‘
_ Como au,stitl’lyan'bo.r‘eox.nplazable p_'o;' el grupo diazoi-
20. 00 en log eompuestos de 2-aminonagftalen-sulfonilo ds la
) f6amule I, entra en oonside'raoidn.un grapo de doido |
1-sulf6nioo. ‘ '
Se utilizan oomo oompnestos diazoicos homocfclicos
los ae la serie del naitalano y ae preferencia los de la
25{ gerie _aal benceno. Como compuestos diszoico hsterooiqln.ooa
entren sobie todo ea considerscida heterosiolos que contie-
nen a_niilos eventualmente oondensados de 5 mismbros, _o' tem-
bida de 6 miembros, especialmente cont®niendo nitrégeno.

Ios compuestos diazoicog utllizables de¢ agouerdc can la

80. iavencidn no deben oontene z, segdn la definicidn, nin‘gtfr; sus=-

tituyente, como grupos de dcido sulfdénico o 38 Acido carboxi-
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lioo, Qna so disocie e;J:toma doide en ol ggua.
Su.a radioalea isoo:fol:.oos ¥ heterceiclicos pusden
sustitizse en cuslguier forma usuel una o més veces, por
ejemplo mediente grupos hidroscarburo, como grupos
de metila,
de etilo,
de isgopropilo,
tezcian{licos,
de nip];ohez:_!.lo.
dé iso-ootilo,
de fenilo,
de benoilo,
madiants grupos de éte:, como grupos de

metoxi,

| etoxi,

fenoxi, ‘ _

mediants grpos acilamino, como los grupos

acetilemino,

0101'9 ace ﬁ.lmino,

beta-vloropropionilemino,

me tilsulfonllemino, |

ol oz'oma.’cilsuli’on’ilamiﬁo.

benzoilamino,

ol orobsnzo ilamino .

medi ante gmpoa oloxo tﬁ.azmilamino oloropirimid:.lanino,
pero especislmente mediente susti tuyentes eleotrdfiloa , 8omo

el grupo nitro,'

el gripo triﬂuomst:.lo,
el grpo ciano,
beldgenos, como
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fluwor,

eloro y

bromo, .

grupos ceto, ‘
grupos'és'ga-r. como los grupos
oarbome'toxi'.‘

‘oar'boett'mi. L

earboxl -isopropoxi,
oarbobutoxi,

carbociclohexiloxi,

‘carbofeniloxi,

oarbobenciloxi, | _

gmpos' sulfonilo, como leos grupos
n_reti_lsulfonilq,

etilsulfonilo,

butilsulfonilo,

fenilsulfonilo, _
mediante grapos de amida de doido sulfénico, como los grupos de
4mida de 4cido sulfénioco, |

me tilamida de 4cido gulfdnieo,

etilamida 38 4cido sulfénico,

bencilemida de foide salfénico,

‘dimetilemide de doido sulfdnico,

dietilemida de 4oido sulfénico,
divutilamida de dcido gulfénico,
oiolohaxilaﬁida.‘de éoido smlfénioo,
;taz_xiletilamida de feido sulfdnico,
piperidida de égiﬂo sulfénico, ¥
morfolida de doido sulfénico.

Se utilizan, de preferencia, compusstos diszoicos de
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la aer:lé del benceno, que contienen por lo menos un sustite-

yents electréfilo en posiocién orto y/o para el grupe diszoi-
00 ) -
Compuaatos 4lazolicos utilitables a8 gouerdo oon la

invencién, de 1a serie homoofolica o heteroofolioa se deri-

- van, por gje,mplq de las aminas siguientes:

;L-_-anino 72~nitrofben ceno,

l-gmino-2-nitro-4-me $1il~benoeno,

,l-anﬁ.no-z-ﬁit_r o-4-metoxibencenc,

l-anino-a-nit ro-_4-etoxi.ben oe no,
l-gnino-2-nitro -4-oloro-ben ceno,
amida de 1 éoido 1-emino-2 -nitro-bennen—«t-aulf&nioo ,

metilanida del 4cido l-amino-2-nitro-bencen-4-sulfdnice,

1)

‘etilamide del doido 1-anino-2~hitro-benoaa-4-aulf6nico.

dimetilemida del #0ido l-amino-2-ni tro-bensen-4-sulfénico,
dietilemide del §eido l-amino-2-nitro-bencen-4-sulfénico, o
fenilamida del doido l-amino-2 -nitro-bence n-4-sulénico,
1-amino- gfnit ré%- trifluome til-benceno,

1faninof4-7ni tro-ben oeino '

l-_-amiho_-4 -4 tr o-zfmé til-benceno,

lf-aminof-fl-ni‘tr 0~2-m® toxibeneeno,
1-amino-4-nitro-2-stoxibenceno,

1-amino-4-ni tro-2-alorobenceno,

17an;ino-#-ni troez«‘-bmmgba aceno,

1faninof-.t1-ni txofz-oifan-ba nseno,

lf aninoféi-fni.tro-l-a, Sf-dial orobenceno, ‘
1-amno-4-nitro-2,6-dicl oz obe noeno .

l-aniuo-4—nitro -2 G-Gibromobanoe no '

1- amino-4-ni tro-s-oarbo:ie toxi-benove no,
l-amino-4-nitro-3-carboxibutoxi-benoeno,.
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1-mnino-2, 4-65.!11 tro-be&’e no,

-anino-z, 4-dini tro-6-cloro-hengéno,
l-amino-~4-0arboxietoxri-benceno, 4

l-éminOA-oai'boﬁ.fenil.oxi-benge no,

| I-anino-2.4-dician-banoen6.

1-amine-2,5-dicien~benceno,

1-anino-3,4-dieian -benceno,

1-amino-nettaleno,

-amino-naftaleuo
metilemida del doido 2-anino-tio£en-5-su1£6nico,
etilanida dol 4eido 2-emino-tiofeo-5-sulfénico,
Aa-amino.-.-ta‘.adi‘ez@l,

2-amino~5-nitro-tiezol, '

2-anino-6~-me toxi~benzotiazol o

- 3-gmino-indazol. -

Bn caso & que X, signifique el grupo anino prima-
rio o un grupo smino seomldvario‘, entran en ocoansideracidn, eo-

o oo'mponenhsvde copulecidn, 1los compuestos l-aminonsftglen-

Z-sulfonilo y l.aminonaftal en-4-gulfonilo.

Sin embargo, loa componentes de copnlacidn preferi-
dos son acinélios. en lo‘sj que X; signifios bidrégeno ¥ X, aig-
nifica el grupo am:i.no pz:lmaria © un grupo amino seoundario.
Bntran en consmeraoidn oomo gmpo amino secundarlo, por
ejemplo los gmpoa
metilamino,
etilamino,
propilemino,
butilamino,

oiancetilamino,
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m.droxiatilaning,
metoxietilemino, ‘ S ~ 45
etoxietilamino, i
ciclohexilamino .>
benoilamino,
fenilamino o -
tolilanino.;

5 significa @l grupo 'amino primaric.

de praferencia
En los oompu-eatqs 2-aminonaft;a;sn‘sulfonilq pué.de_ hg-
llarse el grupo sulfonilo -S04, en-lg posieién 3, 4, 5, 6, '?'
é 8 del ndcleo naftsleno. lﬁn@e'stran‘una afinidad especialmente
buena g las fibras poliester h@droto‘oas. los colorantes que se
prepafan por sopul aoi6n de compuestos di-azoicps uti.l;i.zablea

de generdo con la invenoidn, con compuestos 2-eminonaftalens

4-sulfonilo, 2-aminonaftelen-5-sulfonilo y 2-aminonaftelen-

g-mlfailo.

Se slosnzsn colorantes pimileres mediente copula-

eidn de compuestos diazoicos utilizsbles de aouerdo oon la

inveno;én, oon loe €cidos 2-aminonaftalen-sulfonil-l-gulféni-
oos oorrespondientes. ) .

‘Se obtienen estos componentes de odpulaoi6n en los
ﬁm -50,4 signifioca aerildster de dcido sgl‘:fﬁnico; por ejemplo
mediante reaccidn d¢ doidos acilaminonaftalensulfdnicos edecue-
dos, como los 4oidos caxbobquilbz!.amino-naftalen'sulfdnioo;,
con oxicloruro & fésforq para llegmr g los oloruros 38 deido
sulfénico ocorrespondientes, condensacifn de los mismos con el
compuesto hidroxiarilo deaeado pare lleger al arildstsr co-
rrespondiente y eliminacién del grupe acilo por hidrogendéli-

sis.
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¥l grupo aril‘ozi A oorrespondnnte eventuelmente eu.s-

- titido en el anillo, derive de hidroxibeaceno, de un al-

quil-, alcoxi-, ariloxi-, halogeno-, o terciaminomdrmxbeu-
ceno, o bien de un hidroxinafteleno, por ejemplo de
2-metil~l-hidroxibenceno,

. 3-me Hi-1-hidroxiden ano, .

4f-§etil-l-hidrdxi.benceno,

2-etil-1-hidroxibenoeno,

3-e11-1-hidroxibenceno,

4-eﬁ..1-1-hi§1jqnbenceno, o de sus mesclas téonicas, de .
2,4-& 0o t41-1-hidr axibenceno, |

4-tarcibu ti;-l-hi dr oxibenceno, o

4-igo-00til-1~hidr axibenceno, de
2-ulo70-1~hidroxibenceno,

3-nloro-l-hidro_xibenoet.zo, 0

a-olOro-l-gidruibenoeno, o de

2-me toxi -1~hidroxibenceno,

S-metoxi-1-hidroxibenceno,

4-m'e1:ox:_i.-; -hid zfozi.b snceno,

2-¢ toxi~1-hidraxibence no,

_37- etoiif-l -hidroxidbenceno,

4-stoxi-1 -h'i draxibenceno, ade nég de.
J-dimetil an:lno-l-hidr axibence no, o.
dietilamino-»l-hidraxibenoeno, o ]
2-carbom etoxi-l-hid roxibenceno,
4-carbome tox;e-]_.-hic_lroxibe:_monp,
2-o0arboetoxi-l-hidroxibenceno,
4-carboetoxi-l-hidroxibencsno,
2-o0arbobu toxi-1-hidroxibenceno, o

4-carbobu toxi~l-hidroxibenneno, de
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4-hidroxifeniléter, o 44y .y u &
l-hidroxinaftaleno, o

2-hidroxinefteleno.

Componentes de copulecién e utilizar de aouerdo oon
le invencién, en los.que -50,4 significs amidas de 4oido sulfd-
nieo, se obtienen .por ajemplo po'r reaqoidn dg' d0idos aoilamino-
naftalesulfnicos adecuados con oxiclozuro de fésforo para
lle@r a los cloruros de 4eido mifﬁnico correspondientes y
condensacidén de los mismos oon amoniaco o oo smines primerias
o seoundarias y saponificacifn de los grupos acilamide.

| Los grupos amido A correspondientes pueden presentar
nitrégeno p;:.i.mario, gseoundario o tereierio; asf, pueden contener
e_nA cué.lquier combinacidn susiituyentes de qitrdgeno, oomo por
ejemplq grupos de

me tilo,

etilo,

‘propilo.
butilo,
ciclohexilo,
fenilot
tolilo,.
bencilo,
hidroxd.etﬁ,o,
cianoati;q, '
metoxigtilo. ¥
meto_:d.propilo . . N
Se derivan por ejemplo de amings, como amoniaco,
mdnoalquilq.minaa,, como

mé tilanina,



étilanﬁ.na; ' @5 645

propilam;i:na, I ¥
igopropllanina,
a-butilemine, '
5. butilamine sequndarie,
| tareidbutilaming,
ooﬁianina o
decilamna, _
’ hidrox:.alquilaminas, oomo
10- : beta-l}lﬁronehlampa o
gamma-hidroxipropilemina;
slooxialquilaminas, como
| bets-metoxietilaine,
beta-stoxietilanina,
154 ganma-we toxipropilamina, .
h gemma-etoxipropilamina, 0
gsmma~fenoxi.propilanina.
eral@ileninas, como

bYencilamina,

4

20. anlammas, por ejexnplo ‘

. fem.lamma, o una met:.l-. mtoxi- © etoxifen:.lamlna.
ademds dialquilaminas, por sjemplo dxmet:_l‘., dietil=, dip!‘Op:'L'L-,
dibutil-, di(beta-hidroxietil)- ¢ N-getﬂ-ﬂ-beta-hidrcnﬁ.etil-
amina. 5 ‘ |
25. N-alquil-N-aralquilaminas. como N-metil-ﬂ-benc:l.lamina o N- a‘L-
qqilfnf‘ar;laxgif}as. eomo
Neme ti1-N-fenilanina,
F-etil-N-fenilaming, o
N-be tg=hidroxie ti1-N-fenilanina o

30. sminas ofolicas seocunderiss, como
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piperazina o

moxfolina.

.Lg copulacidn se regliza preferentements en solucidn
acnosa. desde salinag a debilmente 4cide, coavenientemeate bajo
neutralizacidn gradual del £cido minersl, por ejemplo con sales
gloalinas 48 40idos grasos inferiorea. Bventuslments también
se puede ooPu.lkar a lavez un compuesto diazoico adecuado con
une mezcla 48 dos o més oamponentes de copulacidén ntilizables ‘
de gonsrdo con le invenoidn, o bien una mezola de dos componen-
tes diazoicos edoouados oon uno o més componentes de ocopuleoidn
ntilizables de acuexdo con la invencidn. '

Una variente del procedimiento para la pzjyeparaoidn de
colorantes azoicos de acuerdo oon la invencidn, de la f£érmu-

lal

en la que 4 ' )
. de I, e Y2, ung Y signiﬁoe{nq grupo arilazo ocon un
' radical arilo homoofclico o heteroofolico,
y exento 48 grupos solubles en el agua, que
ge disocien de modo doido en el agua, la otra
'Y significa el grapo amiz;d primario o un gru-

po amino ssoundario, y

4 'significa un grupo ariioxi‘_, eventualmente

sugtituido en el anillo, o un grupo -N<Rl

By
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en el que Rl significe hidrégeno, un grupo 7
'alq_u.ilo cicloalquilo, a&ralquilo o arilo,. even~
tualuente sustituido y B, signifioca hidrémm,
an grapo algquilo oicloslguilo o sralgquilo, even-
malxlnantee suatituido 3 Rl y 32 significan asim:‘!.s-
mo, junto oon el nitrdgeno 4¢ la amina, un ani-

1lo heteroociclico

oongiste en que; nn-oomﬁufesto arilazonaftalenc do la fdrxmu-
1a IIT
.Yl

Z - 0pS - - I

ea la que o ) 7 ,
7, e 1,, tienen la significacién indicada en la fér-

mula l, ¥ _

Z signiﬁoa cloro o bromq.

ge haos reaccionar oon-un oompuesto hidroxigrilo, eventualmen-

t+e sugstituido en el anillo, o oon unag aming de la férmula IV

en lg que o .
R, significa hidrdgno, an grupo alquilo cisloal-
‘ quilo, aralauilo o srilo eventuslmente sustituido
g .
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Ba signlfica hidrdgano, 0 un grupo alquilo oioloal-
quilo o srelquilo eventuelmente sustituide, y
B, ¥ Ry significan ad miamo, juato con el nitré-

geno de la amina, un anillo heterocfolico.

Los ocomponantes diaéaioos citados en el prime¥ proce-
dimjento resefiado, son asimismo adecuados pore el ssguado pro-
cedimiento, y son uti.lizablea,- oomo oompduentes de copulacidn
los 4eidos a;m’.ndnaftalensulfdnio o8, qae sirven para la prepa;
racidn de los meterigles de partida de la Férmula III.

Los compuestos d¢ arilazonagftsleno, utilizabléé de scner-
t}o»oon-la inve neidn, ds la ,fdmu]_.a III se obtienén, por ejem-
plo al copular un compuesto arildiaé;:sioo de la sarie hompoi-
olica o heterociclica con an 4cido sminonaftelensulfénico, como
el 4oido l-}-amingnaftaléa-'-_.’»-? ‘0’_473111'4“?61110 0, 0 81 gcido 2-ami~
nonaftalen 3=, =4e, =5=, =6-, ~T- & -B-sulfdnico, en posicidn
veoing & un grupo amino primario o secundario, y treansformar
el deido sulfénico de colorante azoico, asi oziginadb, en el
¢loruro o bxomx;ro‘de doido sulfbnico correspondiente, por ejem-
plo mediante un peniaeloruro o pentebromaro de f6sforo, eventu- '
almente en presencia de una bage de nitrégno terciario.

Como éjemplos de ocompuestos hidroxiarilo eventualmente

sustituidos en el anillo o d¢ sus seles, ¢ bien amonisco, ami-

_nas primeries o secundarias, que se hacen reaccioner om 1os

eloruros © }ﬁ.en bromuros de doidos sulféniocos de colorantes
azoicog de la fdrmle III, pueden entrar en oonsideracién los
citedos ea 1a explioaoit.f;xr de A.

La oemdensaoidn de log haluros de 4oido sulfdnioco de
la fdmula III con lo~s compuestos hidroxierilo para lleger &

los arilé’stéi'éa, o bien oon las emines de la fémula 1V pare
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elevads, eventuelmante en solucién souosa, orgénica O acuoso-

. orgénica.

Como dimolwentes orgénicos, son adecuados, por ejem-

" plo cetonas alifdtioas inferiores, mezclables oon agua, como

acetona, o metiletiloetona o bien alooholes de 4texr, oomo mono-
metildter ° monocetildter de 1et11enoglicol‘, o bien por ejemplo
hi dro carburos arqméticos e.vuntuelme'r}ts‘e- halogenados, no mezola-
bles con agua, como benceno, toluol, xilenos, clorobencenc o
.diolorobéncenos. Los compuestos hidroxiarilo que reaccionan,

ge utilizan prefe;nenfauante en forma dé sus sel8sg solubles en
agua'lpor ejeniplo las sales sddioas o potésicas. Con las aminés
se trabaje de prefarencie en presencia de un agante ligador

4eido, por ejemplo en un ex0eso d¢ la amina utilizada o en

- pregencia 4¢ una sal aloaling del.é’,cido'sgax’oduioo,ﬂ como carbo-

nato sddico.
Lo“s colorantes de souerdo con lg invencién son ade-

oupdos pares e1 tefiido en dispersidn acuosa de fibres sintéti-

_ oag, hidréfobas, por 8jemplo para el tefildo de diacetato a

triace tato de celulosa, pero en éspecial para el tefiido de
ésteres de alto peso molecular, de '.éoidos policarbox{licos aro=
méticos ocon alooholes polifunoionsles, por jemplo & terefta-
latos de gliocol, como '-*ﬁﬁerylen" de lg Imperial Chemical Indus- -
tries, de Londres, o aomo "Dra;ong de la firma B.J. du Pont de
Néﬁoars & ¢o., Wilmington,’l')e‘lawafa (USa), de "Tergal® de la

Rhodiaceta, de Lyon, o de "Trevira" de lg Farwerke Hoechst,

. dé_Frankfurt 2. Ios °-°1°£'.‘;’n'b39_' tembién, se pueden utilizar

para el tex’iido."de fibras de poliemides sin t6ticas, cumo de

"Nylon" de la ﬁrma Du Pont de Nemours, o de %Perlon® gde Far-

-

benfabriken Bgyer de Ireverlmsen, Alemenia.
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Even tusl men te, tamb:x.an ge producen odloraciones 3615_..

n
R i

§ |

dag a la luz con los oolorantes de gouerdo con lg invencién
sobre :Eib_fas de nitrilo polisorilico, como por ¢ jemplo sobre
"Oorlon® de la firma E.J. du Poat de Nemouzs.

W f.a ooloracidn de ia Tibras de pocliegter de reglizs
oon los colorentes de acuerdo ocon lsa inven_cién en dispersién
aouosa, preferentemente dajo preaidn Y & temps returas supe-
;:iorea a 1002, Se obtienen asimismo coloraciones muy bumas;
si las f:.'bras de polie:ster ge J.mpregnm con colorantes de
acuerdo ¢ la mvenon.dn en disparalones acuogas, oconcentra-
das, el te;ido exprimido se seca, y loego se fija & temperam.-
ras de 150-2509. Bl tefiido se pusde realizar, asimismo, é .
temperatura de"ebu,liioi&n del agua en pregencia de ‘porta,do_
res de color, por sjemplo fenilfeﬁol,‘ canpitestos de policlo;-
xobeneéno o medios auxiligrgs gimilares.

En casos particulares, todavia se puede mejorar el
proceso de extrescidn de los oclorantes mediante mezolas de
dos 0 més oolorantes monoszoicos de scuerdo con la invencidn.

Tres oomposioidn y mezola de los ooloz;antes se pueden
proauoir tinciones de color nareanja, rojo a violetas, de muy bue. .
ne solidez g la humeded, a la sublimecidn y a la luz, socbre
fibras 48 poliester. A _

Ios ejemplos siguientes ilustran la invencién. Bn ellos

y mientras no se indique lo contrario, las paries éigniﬁ.oan

 partes en peso. Les tempe raturas 86 indican en grados Celsius.

Ias partes en peéo. raferidas a las pertea en volumen se hallan

en 1a misma relacién qie el gramo al om3,
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18,3 partes de~l-anino-2,4-dinitrobanceno se disuelven
en 50 parteside doido sulfirico concentrado y se diazoa a 15°
durght-e 10 horas oon fcido nitrosilsulfdrieco, que. oorregpond;
a 6,9 parfes de nitrito sddic'o. 1}3 soluocidn del compuesto dia-
zoico s6 instila a 5¢ en una suspensidn de 29,9 partes de
fenildster del doido 2-aminonsftalen-5-sulzénico en 900 par-
tes de sgua, 250 partes de doido acétioo al é'o% y 5 partes de
un dispersor s:mtético. Después de 'ﬁnalizar i;. copulaéidn se
ﬁltra 1a prac:.p:.tac:v.dn ongmada. ge lava con agna J se se-

oa en vaofo a 60-70°. Bl producto de oo;mlacicfn se presenta 0o-

~ mo polvo violeta oéouro, cuya composioidn corresponde a la

férmla

. NH? . _
c. Lo ©.0
» 2
| o I\.102 ) .o
S8 triture con un dispersor anionaotivo, el colorente asl ori-
ginedo, en disﬁersidn acuosa, tifie en tonos de cdlor rojo bur-
deos, bajo emplio agotamiento del bafio de color, fibras de -
tereftalato de poliglicol, como *Dracon® (de la firma B.J.

_da Pont de Nemours) eventualments en presencia de agentes de

impregnacién Las ooloraciones son sélidas al lavado, a la

sublimaolidén y a la luz.
El renilé’ster del deido E-anlnonaftalen-‘i-aulféaloo

de punto de fusidn 87-88 ¢ utilizedo para le QOpulaO:ufn. se ob-

tiene por ejemplo mediante reaccidn del écido 2-oarbo-benoz.lon~
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anino-na:ttalen-s-aulfénmo oon oxioloruro de f£dsforo para
llegar al oloruro de 4oide sulfénico correspondients, condensa-
oidn del mismo con fenol para llegar al fenildster de doido
2-oar‘oobenciloxianino-naftalen-s-aulfdnlco de punto de fus ién
157-1589 a8 hidrogendlisis del grupo ca.rbobenqilpxi con hidré-

geno y paladio sobre carbono como catalizador, en dioxano.

EJE¥PLO }

Une suspensidn de 1'1,‘3 partes de l-anino;4-nitro-2;clo-
robenceno en 30Q partes d¢ ague y 30 partes de doido clorhfdri-
00 al 36% se diezoa & 0-5? mediante instilacidn de una solu-
oi_én de 6,9 partes de Exiti-ito gbdico an‘50 pertes de agua. La
saluoidn diazoica {L:meia se in‘sﬁila a 0-52 en ung soluci&; dg 7
32,9 pertes de (3'-metoxifenil)-éster dol hoido 2-sminonefte-
lea-6-sulfdnico en 1200 partes de agle, 200 pertes de #cido
acdtico al 50'% y 2 partes de un digpersor no-iondgeno.‘Después
de una hora sé neutraliza 1a mezcla de reaccidn a‘ un?.vaior de

pH de 4-4,5 mediante adioidn de sceteto sbdico.
El colorante preoipitado G la £érmla

"z“Q“f?

43

NH2 :

OGl.Es

ge filtra, se lava von agua, y se seca & 60-70¢ en vacio. El

colorants se presenta como un polvo de color rojo parduzco.
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Una preparacién obtenida por tritursoidn oon un dispersor sin-

‘tético tifis, en dispersibn scuosa, y en tonos de cdlor rojo

puro, fidres de tereftalato de poliglicol, por ejemplo “Texy-
len* (de la firma I.C.I., Londres, Inglaterral, o fibras de
tri;a.cétato de celulosa, eventuslmente en preseancia de an agen-
te impregnsdor. Las coloraoiones san sélidas al roce, a la
mblineoidn y e la lus. : |

ELl componentes de copulgeidn atilizedo se obtiene del
40ido 2'-carbobenoiloxlaniqo-naftalen-s-eulfdnico y de 3-metoxi-
fanocl, en ‘fcl:rma anéloge al métod descrito en el e jemplo 1.

Si ae.utiliga en el ejemplo an teriox, en lugar 4e 17,3
partes de l-amino-4-pitro-2-0lozobenceno, una dosis anéic’nga
de .1qs componentes diszoicos ind cedos en la columna 2 gle»la
ai_guienbe tai)la I y se combinan ‘son uno de los componentes de
ooj:ulaoi&n ind cado s en lg columne 3 bajo las condiciones in-
dicadas en el e jemplo, s obtienen.oolorantes, que dan sodbrs
fidres de poliester coloracionea de propiedades igualmente‘

buenas.
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Componente de

Tono de coloxr 80~

Ne Componente
. diazoico copklacidn bre fibras de
polidater
1 | legmino-2-nitro- | feniléster del 4cido rojo
- benceno 2 .gminonaf talen-4-

gulfénico

2 id. (3'-etoxifenil)-ds~- naranja rojiso
ter del 4oido 2-ami-
nongf tgl en-5-sulfb=~
nioco

3 id. (4'-teroibutilfenil) -~ id.
egter del 40ido 2-
ami.nonaftal en~6-anlfé-
nico

4 id. feniidster de 4cido ide
2-aminonaftalen-7-
gulfénico

5 | l-emino-4-nitro- {4'-0lowsenil) -stex- rojo

2-0l orobenceno del doido 2-sminonafta-

len-3-gnlfénico

6 id. {3'-petilfenil )-dater id.
del Acido 2-aminonaf-
talen-5-sulféaico

7 id. (3!'-dimetil-aminofe- id.

.nil)-8ater del #cido
e-grinonaftelen~5-
gulfdénico
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Componan te

Componente de

' }
Tono d@ ¢o0lo rﬁ

del doido
leh-5-gulfénico

~aminonafte

. i copulacidn bre fibres de
8tazoico pol1€st8T
8 | l1-emino-d-nitro- | fenmiléster del &oido . rojo
2-3%xoben¢ano le-aminonaftal en-3-sul-
£6nico
9 id. (2'-metilfanil )-€stex id.
del 4eido l-aminonafta-
len-4-aul;f6nioo
10 | 1-emino-2,4-di- §4f-carbox2?toxifenil)- id.
oianbenceno gter del &0ido 2-ami-
Lenbeas nonsftalen-5-aulfdénico
11 id. (4'-metoxifenil )-dster id.
del dcido 2-aminonaf-
talen-8~-sulfénico
12 igd (3'-metilfanil)-éstar rojo-violeta
. del fcide 2-metilamino-
naf talen-6-snulfénioco
13 -i-amino-ﬂ,-nitro- {4'-carboxietoxifenil)~| rojo azulado
2-cianbence no éster del doido 2-ami-
' nonaftalea-S-gulfénico
14 . id, {3'-metoxifenil )-€ster id.
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Componenta

Componente de

Tono de color s0="

del 4oido 2-aminonafta~

lan-8~sulfénico

e
. diazoico copul acidn bre fibras de
o poliéster
15 |legmino-4-nitro- | (4‘'-fenoxifenil)-éster- rojo~-violeta
2.cianbenoceno del 4eido l-aminonafte~
len~3-sulfénico -

'16 id. (3'-cloxo fenil ) -dstex id.
del 4cido l-aminonafta-
len~4-aulfénioco

17 |l-emino-2,4-di~ | fenildster del &cido violets
nitrobenceno 2-eminonaftalen-4-
: sul fénioco

18 id. (4'-0arboxie toxifenil)- id.
dgter del 4oido 2-metil-
amlno~nafislen~Sesul -
fénico

19 id. (4'-octilfenil)-dstex burdeos
del 4cido 2-aminonafta- :
len-5-gulféni co

20 id. (4'-metoxifenil )-dster id.
del deido 2-aminonafta-
len-5-gulfénico

21 id. (4'-metilfenil)-dater id.
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M A
N? | Componente Componente de Tono de ColoT 8o~
. | diaRoico oopul acidn bre fidras da
: : polidater
22 |l-smino-4-ni- | (4'-fenoxifenil)-éster esocarlata
tro-3-0carboxi- | del 4cido 2-aminonsftalen-
butoxi-benceno | 5-sulfdaico :
23 id. (4'-cloxrofenil)-dster del id,
doido 2-aminonaftalen-6-
sulfbnico
24 | 6-metoxi-2-ami-| (3'-etoxifenil)-dster del rojo
no-bengotiazol | 4cido 2-amincnaftalen-5e
sulfénico
25 id. (4'-metilfenil)-dater - id.
del 4ocido 2-aminongfta-
len-7-sulfonico
26 | l~amino-2-bromo | (2'-metilfenil)-Sstex rojo wvioleta
4-nitrobenceno | del foido 2-metil amino-
naftalen~5-gul fdnico
27 id. (3'-metilfenil)-éster id.

del doido 2-etilemino-
naftalen-6-sulfdnico
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FEJEMPLO 3.

Una sugpensidn tenue de 13.6 partes de l-amino-2-ni-
‘trobenceno en 220 partes de agua y 26 partes de doido clorhi-
drico sl 36% se diazom en forma usual a 5-7¢, mediesnte adicidn
g 6,9 partes de nitrito spdico. La solucién dissoica limpie
se vierte a 0-5¢ en uné. d;apqréidh de 23,6 partes de metilami-
da del 4oido 2-sminonaftalen-G=sulfbnico en 1500 partes de
agua, 25 partes de doido olorhfdrico el 3% y 5 partes de un
producto de condensaoidn de &xido de.et:_ilezio y. aloohol graso.
Seguidamen:be se neutraliza 1a mszola de reaccidn a un valoz
de pH gde 4—4.5 con acetato gddico .

El colorante precipitedo de la fdmula

s

S@zmi ca
8¢ filtrg, se lava, se seca & 60° en_vac:to y e nuele con sul-

fonato de alquil-arilbenceno. Se presenta como un polvo de co-

" lor rojo, que en dispersién acuosa tifie en tonos de color ro-

jo escarlata, sede sl acetato o fibrgs d¢ poliester, estas f1-
timas, eventnalmenté, mediante adicién_ de agentes de impregna-
oibn. Las ool.o:r:aoiones gon de muy buena solidez al lavedo,
ale aﬁblimacidn ¥y a la luz. :

si ge utiliza en el e;emplo anterior, en 1u,g,ar de 13 8
partes de 1~am1no-2~n:.tro'benceno, ung dosis andloga de los

componentes diazoiocos indicados en ' la columna 2 de la siguien-
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te tal;la II y se combinen bado 123 mismas ocondicionsg con uno
de los coﬁaﬁonentes de eopul.aci6n indicados en la columna 3,
ge obtienen colorantss, qus dan, sobre fibras de poliester,

coloradciones de propiedades igualmeate buenas.
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Componen te

Componentes de oopula-

Tono de 00107 SO~

Ne
. diazoico cidn o bien mezola de’ bre Pibras de
. componentess 48 copula- poliéster

cién

1 | 1-amino-2-ni-~ Nemetil-N-(bata-hidroxi- egcarlata

trobenoceno etil)-amida del doido

2-aminoanftalen-6-sulfd-
nico

2 id. HefenilsN~metilamids del id.
écido 2-aminonaftalen-
6-sulfbnico

3 T id. distilemide del 4cido id.
2ezminonaftalen-7-sul -
Pénico

4 | 1-emino-4-ni- metoxistilamida del 4ci- id.

trobenoeno do 2-aminonaftglen-é-

gsulfénico

5 id. dimetilegnida del dcido id.
2-gminonaftalen-6-gul«
fénioo

6 id. ciolohexilemida del id.

d6ido 2-aminonaftalen-
7-sulfbnico




d6ido 2-aminonaftalen-~ .
6~-sulfdnico

N¢ Componente Componentes de copula- Tono de color so-
. dieazoico oidn o bien ‘mezcla de bre fibras de
componentes de copula- polidster
eidn <
7 | 1-amino-4-ni- butilamide del 4oido - eéscarlata
trobenosno 2eaminonaftalen«6-sul-
: fénico : : _
dimetilemida del 4cido
2~-aminonaftalen+=
salfénioo :
8 | l-imino-2-clo-~ | amids del decido 2-amino- rojo
: rog4-nitroben- | naftalen-6-sulfdnico
ceno ‘
9 |1l-amino-2-cian-| metilamida del doido 2- rojo-violeta
4-nitrobenceno | aminonaftalen-6-sulfénico
10 id. N-metil-N- (beta~hidroxi- id.
etil) -emida del 4cido 4
2-aminonaftalen-7-gulfé-
nico
11 {l-amino-2-ni- etilamida del 4oido 2- escarlatae
" | tro-4-metil-~ aminonaftalen-6-sulféniaco
benceno :
12 id. me toxipropilamida del: id.
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Componante

Componentes de oopula-

2-aminonafialen-6~-3ul-~
fénioco

e Tono de color so-
- diazoico 0idn o bien mezocla de “bre fibras de
componsntes de copul a- polidster
cidn
13 | 1~emino-2, 5-di-~ dimatilémida del d4cido narsnja
olorobenceno 2-aminonafialen-"-sul-
fénico
12 id. ‘bencilanida del deido id.
' 2~aminonaftalen-6-sul~
f£6nioco
15 | l-emino-4-oar- | propilemida del 4cide id.
boxietoxiben- 2-agminonaftelen-6-sul-
seno : £énico
16 id, ciclohexilemida del id.
dcido 2-aminonaftalen-
7-sulfdénico
17 N-mefil-ﬂ-fe- \-metilamida del deido rojo
nil-amida del 2-aminonaftalen-6-
40ido l-amino sulfénico
-2«filtrohen-
cen-4-gulfdnico
18 id. dibutilamida del 4cido id.




Ne Componente Componentes de copulae Tono 38 color so-
. diazoico ¢idn o bien mezcla de bre fibras 3de
componentes 4s copula- polidster
cidn
19} l-samino-2,5-~8i- | N-metil-N-(beta-hidroxi- Tojo-violeta
metoxi~4=nitro- | -etil)-amida del doido’
benceano 2-agminonaftalen~-7-gul-
fénico
20 " id. piperidida del decido 1d
. 2-aminonafialen~6-sul«
fénico _
2 | 1-mmino=2,6-di- | dietilamide del 4oido rojo
1 cloro-4-nitro- 2= aminonaftalen-s-snl—
‘benceno fénico
22 | l-emino-2,4-di- | metileamide del doido id.
" cienbenceno 2-aminonaftalen-6-sul-
fénico
23 id. - ciclohexilamida del 4ci- id.
do Z-gminonaftalen-6-
sul fénico
24 | 2-amino-5-sul- butilemida del daido violeta
fo~etilamido=- 2-agminonaftalen- 7-aul—
tiofeno fdnlco




985045

Componente

Tono de color so-

Ne Componentes d¢ oopula- '
; diazoico cidn o bvien mezcla de bre fibras de
: componentes de copula~ poliéster
eidn - e
25 | 2-amino-tiedie- | dimetilamida del 4cido naranja
201 2-aminonaftalen-6-sul-
f8nico
26 | 3-gmino-indazol | métilamide del deido - id
2-aminonaftalen-6-gul-
£8nico
27 | l-eminonaftale-| amida del 4cido 2-amino- escarlata
no ‘naftalen-6-sulfénico
28 | 2-sminonaftale-| metilemide del doido naranja
no 2-gminonaftalen-6-gul -
: £énico
29 | l-emino-4-etil- | dimetilemida del doido rojo-violeta
‘sulfonil-2-ni-~ 2-apinonaftslen-6-sul~
trobenceno

fdénico
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EJEMPLO 4
. Una _su’séensidn de 17,3 partes de l-amino-2-0loro-4-

nit}obenoenq en 300 partes de agua y 30 partes de deido clorhf-
drico al 36% se diazoa a 0-5¢ mediante adicidn gota a e e
ung aolucidzi de 6,9'part_eé d; nitrito sédico en 50 parte_s de
agua. La solaoién de sel diazoiva limpis se sdicicna gota a
gota a_ 0-5‘-’ en ung mezcla de 13._,1 pertes de amida del doido
2~aminonaf;:alen-5-sulf6nico y 11,8 partes de metilenide del
doido 2-9m1nonaftalen-5-su1f6n1co en 1400 partes de agua, 100
pa:rtea de aloochol y 40 partes G foido clozhidrico al 36%
Después de una hora se neutraliza la mezola de reaccidn g un
velor ds pE de 4-4 5 con acetato sddico.

El produato de oopul aoién de color rcjo—violeta origi-

nedo de la composioidn

SOZNECE 3

se Piltra, s¢ lava exenéo de sal con spluoidn neantra diluida

de carbonato sddico, y seguidamente con agua. La mezcla de co-

101'aute ge seca & 60° bajo presidn reducide y luego se.mue-

-

le con un agen‘be de dwpersidn sintético.
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Con lg mezclg de smbos colorentes en dispersién acuo-

P
g. . ‘

sa, se pusde tefiir en tonos de color rojo azulado, fidbras de
éoliester o fibras de tri‘aoeti_l oelulosga, eventuslmente bajo
adicifn de ham§ofén'tes. Las colo:acio;xes muestran ung ele-
veda solidez al lavado, el sudor, @ la sublimaeifn y e la
laz. '

. Se aloanzean colorantes gimilares con propiedades
ignalmente buenes, si se combinan dosis equivelentes de 1os
oo}nponeptes diezoicos indicedos én la columna IT de las
siguiente tabla III, bajo les condiciones desorites en el
ejemplo autorior; con dosis ocorrespondisntes de los ooinpo-

nentes de copulacidn citedos en la columne III.

PINAAAR S A n
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Componente Componentes de copula- - Tono ds color so-
diezoico cién o bien mezcla de bre fibras de
- componentes de copula- polisstex
) EL&Q R - : .
l-amino-2-nitro- | emida del doido 2-ami- esoarlate-
beaceno nonaftalen-5-sulfénico ~
l-amino-4-nitro- | propilemide del ﬁciGO‘ i4.
bencseno 2~-aminonaftalen-5-gul-
: fénico-
l-emino-2~cloro- | metoxietil-aiida del - Tojo
~4-nitrobenceno deido 2-aminonaftalen-
.| S-salfbaico
id. - N-metil-N-{beta-hidroxi- id.
otil)-amide del doido
2-aminonaftalen~5-sulfd-
nioo
id. N-(bete-hi droxietil)- id.
amida del deido 2-amino-
naftelen~8-gulfdnico
1-emino-2-0ian- dibutilamida del 4deido rojo~violeta
4-nitrobenceno 2-aminonaftalen-5-gul

fénico -
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Componente

Componentes de copula-

Tono de ¢0lor so-

. digzoico 0idn o bien mezcla de- bre fibras de
componentes de copula- polisster
_cidn ’ :
7 | 1-amino-2-cian~ | piperidids del 4oido ° rojo-violeta
4-nitrobenceno 2~aminonaftalen-5-sul-
fénico
é l-emino-2-nitro- | anidg del 4oido 2-amino- esoarlata
4-metil~benceno naftalen-5-gulfdnico
9 l-gmino-2-nitro- | fmetilamida del doido 2- id.
4-metil-benceno || aminonaftalen-5-sulfé- '
nico
dimetilamida del 4eido
2-gminongftalen~-5-gul-
fénico
10 | l1~amino-2~-nitro- | dimetilemida del doido id.
~4-trifluometil- | - 2-aminonaftalen~5-sul-
~-benoano fénico
11 | l-amino-2-nitro-| bencilemida del 4cido id.
-4 -metoxi-bence-§ 2-pminonaftelen-S-gul.
no £énioco
12 | l-amino-2-nitro- | morfolida del doido id.
4 «re toxibencenc 2-gningonaftalen«5-sul-
fénico .
13 id. metoxipropilemida del id.

doido 2-aminonaftalen~
S-sulfénico
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Componentes de copula~

Ne Componen te Tono de color so-
. diezoiso ¢ibén o Men mezcla de bre fidbras de
oomponentes de copula- ~poliester
0idn
14 | 1 emino-4¢-ocar- | benoilamida del 4oido ngranjs
boxifeniloxi~ 2-aminongftalen~5-gul-
benceno ' £6n3 oo :

15 id. N-fenil-N-metilemida id,

- del 4cido 2-asminonaf-
talen-5-sulfdnico

16 l-amino=2; 6- metilanida del doido z0jo

dicloro-4- 2~aminonaftaslen.5-sul-
nitrobvenceno £énioo :

17 id. N-{beta-hidroxietil)- id.
emida del doido 2-ami-
noneftalen-5-sulfdnioco

18 2-amino-tia- oiclohexilamida del dci- naranja

diazol do 2-aminonaftalen-6- .
- sulfénico

19 id. fenilemide del 4cido id.
2-gminonaftalen~5-.sul~
£éni co

20 | 1-aminonafta-~ butilemida del doido esoarlate

leno 2-aminonaftalen-5-sul-

fénico




=3 =

535041

P e i

R e et

Ne Componen te »Co%iponentes de copulae Tono d4e color so-
. digzo0ico ~eibén o0 bien mezcla Je bre fibras de ’
componentes d¢ oopula- poliester
cidn .
2 a-mihonaftaieno dimetilamide del 4dcido ‘ naranja
: ] 2-gminonaftalen-5-gulfd-
nico :
29 lnamino..gj-nitro- bencilamide d81 deido 2- egoarlata
) bencano eminonaftalen-S-sulfé-
nico
25 | l-emino-2-nitxo- | N-bete-hidroxietilamida id.
Benocono del 4cido 2-aminonafte~
' ~len-5-gulfénioco
24 id. dibutilamida del deido id
2-zminonaftalen-5-gulfd-
v nico
25 | l-amino-4-nitro- | batilamide del doido id.
benceno 2-gminonaftalen-5-sul -~ .
fénico
26 id. metilamida del doido 14,
2-aminonaftelen-5-aul-~ .
£dénico
27 | 1-amino-2-cloro- | etilamida ael 4oido rojo
4-nitrobenceno 23aninonaftalen-5-sul-'
- fénico
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Componente
diazoico

- Componantes de copula-

cidn o bien mezcla de
componentss de copulap
oidén

Tono de color so-~
bre fibras de
poliestexr

-

28

29

ar

32

33

l-enino-2-cloro-
4-nitrobeneceano

id.
l+amino-2-cloro-

4-nitrobencenoc

id.

id.-

id.

N-betabeta'di-{hidroxi

- @til)-amida del-doido

2~aminonaftalen~S5-gnl~
fénioo

metilamida del dcido
2-aminonaftalen-5-sul-
£énico

R-fenil-N-metilemide
del dcido 2-sminonaf-

talen-5-gulfénice

anide del d0ido 2-aminoe
naftalen-5-sulfdnico
butilamida del dcido
2-aminonaftelen«S-gul-

\£6nico

amidg del 4eido 2-amince
naftalen-5.sulfdnico

‘gammasmetoxipropilamlda

el deido 2-aminonafta-

’ en-S—aulfdnioo

ootilemida del doido -
2-aminonaftelen-5-sul £d-
.aico

rojo

id.

id.

id.

ro jo

i4.




",
g. N
"

2-agminonaftalen-5-sul-
f£4ni.co :
amida del 4oido 2-ami-~

nonaftalen~5-gulfdnico

: R 2
Ne Componente Componentes de copul a- Tono de coloT so-
. diazoioo oidn o bien mezcla de bre fibras de
. A componentes de oopula~- poliestexr
cidn
34 | 1éénino-2-bromo-, etilamida del 4cido rojo
4-pitrovencens | Z-aminoneftalen-S-gul-
- fénioco '

35 id. amida del 4oido 2-amino- id.
naftalen-5-sulfbnico
gemma-metoxi-propilemida
del ‘deido 2-aminonafta-
len-5-sulfénico

36 id. octilamida del decido - ig.

' 2-aminonaftalen-5-sul-
fdnipo
L id. 2-aminonaf talen-5-K- id.
beta-hidroxietilamida ’
38 1-amino-2-cign- | gamma-me toxi-propile~ rubi
4-nitrobenceno mida del deido 2-ami-
nonaftelen-5-sulfdnico

29 id. butilamida del doido - id.




Componen te
diezoico

Componentes de copula-:
cidn o tien mezola de
ocomponentes de copula-
oidn

Tono d8 oo0lozr mo-
bre fibras de )

poliester 4

[

41

42

43

44

45

1<amino-2~cian~
4-nitrobenceno

. dd.

id.

l-amino=-2, 4=
diaitrobence-
no

id.

id..

anide del doido 2-ami-
nonaftalen-5-sulfénico
dietilamida del 4oido-
2-gminonaftalen-5-sul-
fénioo

metilemida del 4eido

'2-aminoaaftalea-5-au1-

fénlco

2! -metozlfenilamida ’
del 4cido 2-aminonaf-
talen<S5-gulfénico

2'.metoxifenil amida del -
doido 2-gminonaftalon-5 -
sulfbnico

butilamida del 4cido
2-aminongftalen-S5-sul -
£6nico

-beta-hldroxietllamlda
del dcido 2-aminonafta-~
len~5-gulfénico

gamma-me toxipropilamida
del doido 2-aminonafte~
len-5-gulfdnico

" rubl

id.

ig.

burdeos

iqd.

iqd.
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P

. Components

Componentes de copul a-

L2

f£4nico

Ne Tono de color so-~
. diazoico cidn o bien mezcla de bre fibras de
componentes de oopula- poliester
cién -
46 | 1-amino-2,4-4i-| 2'-metoxifenilamida del bu ndeos
nitrobenceno deido 2-aminonaftalen-
5-sulfénico
47 | l-amino~2,4-di-{ metilamida del 4cido igd.
nitro=-6-cloro-~ 2-aminonaftalen-5-sul -
benceno féniw o
48 id. etilamida del doido’ id..
) 3 2-aminonaftalen-S-
/ aulfdnico '
N-betg-hidroxietilami-
da del doido 2~-amino-
naftalen-5-aulfdnico
49 | l-anino-2,5-d4i~| metilamida del 4oido _rojo
¢loro-4 -nitro- 2-aminonaftalen-S-sal - )
benceno fénico
50 id. amida del 4eido 2-ami- id.
. nonaftalen-5-sulfdnico '
5L | dietilamida del | N-matil-l-bata~hidroxi- id.
dcido l-gmino- etilamida del 4oido
2-nitrobencen- 2-aminonaftglen-5-sul-
-4-gulfénico .
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Puinasy,

Componante
digzoioco

Componentes de copulg-
0ién o bisn mezcla de
oomponentes de copul a-

gi

'Tbno de ¢olor go-
bre fidbres de
poliester

distilemida del
deido 1-amiho-.
2-nitrobencen-
-4=gulfdénico

4enitrobenoeno -

l-agming-2-bromo-

4-nitrobeancenc

l-amino-2,4~di~
nitro-6-cloro-
benceno

id.

id.

1<gmino-2-6loxo0-)

gamma-me toxipropil amida

del 4ecido 2-aminonafta~
len-~5-gulfénico

nonaftalen-s-sulidnico

ganma-me toxipropilamidea
del dcido 2-aminonafta-
len-8-sulfdnico

deido 2-sminonaftalen-
5-sulfénico

morfolide del deido 2-
sminonaftalen-5-sulfd-
nico

butilamida del decido 2-ami-

4'-metilfenilemide del

rojo

id.

burdeocs

id.
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. 18,8 partes 46 l-amino-2,4-dinitrobencenc ge disuelven

8n 50 partes do 4oido sulfurioo concentrado y se diazoa du-
rante ‘10 horas a 152 con écidp ni@:r.osi;gulfdhioo. .que corres-
ponde a_6,9‘§ar‘b;as de nitrito sddico. Le solucién de sgl dia-
zoica se gfiade go‘té a gote g 0—59 a una golucién de 11,1 partes
de amide del 4cido 2-aninonaftalen-5-sulfénico ¥ 13,9 paries

de dietilamida de écido‘Z-émino-na;talen-ﬁ—sufénico en 50
partes de deido clomhidriso al 30%, 40 partes de doido acdtico

"al 80% y 800 partes 4 agua. Despuds de finalizar la copulacién

. #e filtra el precipitado originedo, se lave ooun agia y s seca

en vaocio a 60-70%. .

La mezola 831 colorante obtenida de la cbmposﬁ.ci6n

S ;
Ogh ..< >—N=N 5 _ | 3
| ‘moz SQZNHZ

S0 N (CoHs),

muestrs un color violeta oscuro. Una préparacidn elaborada
en disperaidn acuosa. medisnte trituracién con un dispsrsor
sintdtico, tifie.en tonos g8 cdlor rojo burdeos fidbras de

tereftalato de poliglicol, por ejeamplo "Dacron® (de la fir-

-



10.

L

20.

25.

53 3045

me B. J. du Pont de Nemoa‘f’s) eventualmente ‘en presencia de

un agente de impregnacidn. Les coloracionss s sdlidas al

lavedo, g 1wo0e, a la luz y a'la sublimaeidén.

EJEMPIO 6

lé,a.partes de l-amino-2-cign-4-nitrobencenc se di-
suelven en 100 partes de éqido aulfxf?ioo concentrado ' y.aa
diszoen de forme usual medisnte sdicidn gota & gota de
doido nitrosiléulfd:ioo, que ooiregponﬂe a 6,9 partes de
nitrito sddico. Ia solucidn de sal diezoioa se vierte sobre
400 partes de hielo y 100 partes de agma. Ssl glarifica y ae
afiade gota a gota & 0-5¢ m una solucidn de 31,2 partes de
fenilmetilamida del oido 2-eminonaftalen-4-aulfnico en
100 pertes de aloohol, 1400 partes de agua y 30 partes
de 4ecido olorhidrico al 36%. Bl colorante precipitado de
la fémula '

se filtre tres finelizer la copulamoidn, se lava neutro y

exento de sal oon agna, y se seoa en forms usual. Se@ presen-

ta en forma de¢ polvo parde rojizo, oscaro. Con este coloran-
te se producen en digpersidn acuosa, tras molido con un agen-

e de diépersi(fn; coloracione g de “onos violetas 8flidas a

laluz y ala sublimacidn sobre fibras de polisster como
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tTargal® de la Rhodiaceta, Lyon.

Se obtienen colorantes con propiedades simil ares,
8i s combinen bagjo les condiciomes descritas en el ejemplo
6 dosis eguivalentes de los componentes diazoicos y de co-

pulacién indicados en la sigmiente Tabla IV.
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T ABL &4 IV

O e |

Componente

2-agminoneftalen-4-sul~
f8nico

Componentes de copula- Tono de ©0lor so-
diazoico oién o bien mezola de bre fibras de
componentog de copule~ poliester
oidn ,
4§ l-mmino~2-nitro- wetilamida del 4cido 2-ami- rojo
benceno nonaftslen-4-gul fénico
id. R.fenil<N-metilamida del id.
4cido 2-aminonaftalen-4~-
sul fénico
id. dimetilanide del deido escarlata
2-sminonaftalen-3-sal- X
fénico !
;
i
leanino-4-nitro- |{fbutilamide del 4cido - . 1030
benceno 2-aminonaftalen-4-sil-
fénico ,
dibutilamida del acido
2-gminonaftalen-4d«snl-
fénico
l-amino-2-glox o= emida del 4c¢ido 2~gnino- Vrojo-violeta‘
4-nitrobenceno naftglen—4ésulfdhioo
id, diatilemida el doido © id.




e

<

Ne Componen te Componentes de copula- Tono de ©clor so-
. diazoico ‘cidn o Wien mezcla de bre fibras de
. componentes de copula~ poliester
e¢ién
7 | l-mino-2-cian-4- | metilamida del doido - rojo-violeta
nl trobenceno 2-gminonaftalen-4 -gul-
‘ fdnico
8 l-amino-2-me toxi- oiclohexilgmida del rojo
4-nitrobe noeno dcido 2-aminonafialen-
3-gulfdnico
9 l-amino-2 -nitro-4- | dimetilami da del Heide -id.
me tilbenoeno 2-aminonsftalen=4 -sulfé-~
nioco :
| 10 | l-amino-4 ;carboxi- anida del 4ecido 2-emino- esoarlata
etoxi-bsnceto naftalen-4-gulfdnico
11 | 2-amino-g-metoxi- | @imetilamida-del deido rojo-violeta
benzotiaz ol 2-aminonaftalen-4 -sul-
‘ fénico
12 | 2-amino-5-ni tro- amida del #oido 2-amino- violeta
tiagzol naftalen-4-sulfdnico
13 | l<amino-~2~nitro- Nebetabeta'~di-(hidroxi- egcarlate
4-metilbenceno etil)-amida del :doid -
Zi-aminona.ftalan-s.sulfd-
nioco
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D

Ne Componente Componantes de copula- Tono de ooclor §o-
. diazoico cidn o bion mezela de bre fibras Jde
- com onentes d® copula~ poliester
n
14 | 1-amino-2-nitro- | N-metil-N-beta-hidroxietils 20j0
4-metilbenoceno anide del doido 2-aminonaf-
talen -4 -sulfénico
15 i4d. dibutilamida del 4oido id.
: 2-aminonaf talen-4-sulff-
nico.
16 | l-amino-2~cloro- ‘metilamida-del doido 2-ami- rojo-violeta
‘| 4-nitrobencetio - nonaftalen~4 ~-sulfénico
butilemide del 4cido 2-ami-
nonaftalen~4-sulfénico.
17 l-a;xzi:ino-_a-cian- gamma-mefoxipropiiamida id.
4-nitrobencenoc del 4oido.2-aminonaftalen
4 -gulfdnioco
18 l-gmino-2-oian~ ami de-del doido 2-am:.nonaf— id.
4-nitrobenceno ' ta].e n-4-gulfdnico
) N-metil~N~be ta~hidroxietile=
amida &l Zeido 2-aminonaf-
talen-4-gulténioco
19 |l-amino-2,4-di- propilemida del doido 2-ami~ “burdeos
nitrobe neano nonaftalen-4-gulfénico
20 id. fotilemida del deido 2-amino- id.
' naftelen-4-sulfdnico
N-fonil-N-meétilamida del
deido 2-arinonaftalen-4-
aulfénico.
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EJEMPLO 7

23 partes de l-l-emino-'.z;nitroé-.ﬂf;etilsulfo»nil;b'enoeno ge
diazoan durante 10 horas & 152 en 40 partes de doido aulftiri-
oo gl 80% con 4cido nltrosnsnlfunco, qu.e correaponde a 6,9
partes d nitrito gédioo.

La aolucﬁg del compuesto diszoico se afiade gofa &

go ta a 0-5¢ bajo agitecidn a una dispersidn de 29,2 partes

de dietilamida del doido 2-metilaminonaftalen-5-sulfduico

en 1.400 partes de agna, 25 pax%es- de dcido clorhidrico al
Z6% y 5 partes de un dispersor sintdtico. La copulacién se
condaoce y acaba hasta el finel, segfn los métolos usuales.

Fl colorante obtenido de lg comstitucidn

NHCH

- C% - @, Q
SON(C

se presenta como un polvo pardd oscuro. Disperaado en agux
con un suli’onaﬁo elquilbencdnico bajo adicidn de portedores
de color, como o-fenilfenol, tiﬁe fibras de polimater en
tc;nos zojos asulado 0souros. Las ooloraoiones pogeen muy -
‘buene solidez al lavado, 2l luz y ala sublimeain .

8i se utiliza en el ejemplo enterior en lugar de
23 pertes de l-amino-2-nitro-4-etilsulfonildbenceno, les
doais oomépondient:as d los cdhpon-antes diazoicos ingdi~

cados en la gsiguiente tabla V y se une bajo las condicio-~

nes desciitas en el ejemplo 7 con uno de los componeates
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de copulaoidn indicados eF’la columna III, se obtienen co-

. lorantes, que dan sobre fibras de polieéi:ar coloraciones
de propigdades iguelmente buenas.




@

A AP AAL A ey

Componentes de copula-

Tono de c¢color so-

2-butileminonaftalen-4-
sulfdnico

Ne - Componente
. diazoico c¢idn o bien mezela de bre fibras de

componentaes de copula- poliester
oidn

1 | l-emino-2-nitro-| emids del 4oido 2-metil- rojo

benceno aminonaftalen-5-sulfdnico

2 id. dimetilamida del doido- id.
2-metilaminonaftsle n-6-
sulféni co

3 ig. N-fenil<N-motilamida del id.
boido 2-(beta-hidroxi-
atil)-aminonaftalen-5-
sulféni oo

4 id. metilamida del dejido 2-fe- id.
nilaminonaftalen-6~3ulfd-
nice

5 |l-amino-~4-ni tro- dimetilami da del £oido- id.

benceno 2-butilaminonaf talen-5-

sulfénico

6 id. metilgmida del doido- id.




. ve———

wely

i3.

2-metilaminonaftalen-5-
sulfénico

s @J P gk >C‘
RS RS
Ne Componente Componentes de copnla— Tono Je color soO-
. diazoico cidn o bien mezcla de bre fibras de
componentes de copula- - poliester
¢l
7 | l-amino-4-nitro- | metilamida del 4oido 2- rojo
benoceno metilaminongftal en-Bw
sul fénico
8 1-amino-2-cloro-~ | famida del dcido 2-metilami- rabyd
4-nitrobsnceno ‘nonaftelen-5-sulPbnico -
. A dietilamida del dcido 2-me-
tilaminonaf talen-6-sulfdni-
©
19 |1-amino-2-nitzo- | ciolohexilamida del Zoido r0jo
v 4-metilbanceno 2-(o-t0111)-aminona£talen-
i 5-suli‘6nioo
K3
10 id. N-Zenil-N-metil amida del id.
- dcido 2-metilaminonafta~
len-6-sulfénioco
11 |l-emino-2-metoxi~ | metilamida del doido - violeta rojizo
4-nitrobenceno 2-¢tilaminonaftalen=5«
salfénico
12 dimetilanida del deido id.
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Ne

Conmponentes 4¢ copule

Tono de ¢color 30—

Componente
; diazoico cidn o bien mezcla de bre fibras de
componentes de ocopula- polis stexr
aién
13 | l-amine=2,5-4i- dietilamids del 4oido rojo
cloroébenceno 2-metil aminongftelen-5-
; gsulfénico
14 id. amida del 4oido 2-metil- id.
4 sminonaftalen<5-sulféni-
o
15 | l-emino-2-nitro- | metilemida del doido ro jo-violeta
4.metilaulfonil- 2-metilaminonaftalen-5-~
benoce no ' gulfdnico
16 id. dimetilemida del 4cido id.
2.metilaminonaftal en- :
g-sulfdnicoc
17 | 2-smino-é-metil- | amida del dcido 2-metil- violetg
sulfonil-benzotis~ | aminonaftalen~-5-gsulféni-
zol ’ x .
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. 18 partes da 2~amino-6-metoxi-benzotiazol se diazoan
dnrante 3 horas a -5¢ en 100 partes 3 doido sulfdrico con-
centrado con doido nitrosilsulﬁ{rico, que corresponde a
6,9 partes 4 nitrito sédico.

La solucidn de gal diazoioca se vierte bajo buena. re-

'frigei-acidn a ung suspsasidn de 26,6 partes de N-(beta-hi-

droxietil)-amida del 4cido, l-aminonaftalen-4-sulfénico en
1500 partes de agua, 30 partes de 4oido clorhfdrico al 36%
y 5 partes d un dispersor sintdtico.

Mediente introduccidn de acetato sédico ee neutra-

lizg el doido mineral. Pare finalizar la oopulaoidn se agite

‘_dui'ant'a 14 hora,é -1 0-59, el producto de reaccidn pecipitado

de coclor violets osouro se filtra, se lava oon sbundente agua
y = seca en vacio a 602.

Fl ocolorante de la fdrmula

CH,0 N\

2-N3-0H2-CH2-03
tifie, tras molido con un dispersor sin*béﬁ.co. en toros viow

letas puros, fibres de poliestsr como "Trevira® de la Farbwer-

~

' ke Hoechst, Frankfurt a/Mi. Las colar aciocnes posesn singuler

golidez al levado y al agua.

Se sloanzen oolorantes similares oon propiedades igual-
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nentes diszoicos indioados en la columag II da la siguie:nte
tabla VI bajo las condiciones descritas en ol e jemplo ante-
rior, con dosis correspondimntes de los componentes de co-

pulecidn indicados en la olumnma III.
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TABLA VI

9 85649

Compone nte Componente de Totro 48 golor
diazoico copulacién _ gobre fibras de
, poliegtey
l-amino-2-<nitro-| dimetilemida del &4cido esoarlata
benceno l-aminonaftal en-4 -sul -
fénico
id.’ dietilemide del dcido id.
l-aminonaftalon-3-sul£é-
nico
id. emida del 4cido l-metil-~ 20 jo
aminongftalen-4=sulfénico
l-mino-2-oloro- | metil amida del doido 1- 14,
4-nitrobenceno - aminonaf talen-4-sulfdnico
l-amino-2-cian~ dimetilamida del dcid burdeos
4-nitrobenceno l-aminonaftalen-4-sulfd-
ni. co
l-amixio-4 -G ar - ciclohexilamida del £dido haranja
boxi-etoxiben- 1-aminonaftglen-3-sul é-
ceno . nieo .
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l-aminonaftalen-4-.
salfdnico :

Ne Componente Componente de Tono de color
- - | - .diazoico copulzcidn sobre fibras de
: poliestex
7 | l-smino-2;5-dicloro-~ amida del doido. 1- nerenja
benceno gmino-naitalen~4 -
sulfénico
8 | l-amino-2-metoxi-4~ | N-{beta-hidroxietil)- -|  burdeos
nitrobenceno amida del 4cido’1-
aeminonaftelen-4-sul~
£éni co
9 2=anino -5-ni trotia- dimetilamida del 4cido violeta
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Une suspensidn fine de 17,3 partes de l-amino-2-olo-

EJEMPLO 9

ro:-4-f-ni'bm benoceno en 220 pertes ® agia y 26 partes de 4ci-
do ol.orh{dr.i.col al 36% se diazoan a 5;79 en forma usuwal col
.6,9‘ partaé de nitriﬁ sédico. ’ ‘
‘ La solucién de sal diezoioa limpia se adiciona gota
a gota a 0-59, bajo agi‘cacidn. a ung suspensidn de FH ,é
partes de écido 2-_gminon’a:t‘tal'en-5-dietilamidosul:fonil;l-
;sul:fo'nico, en 1500 pertes de agla, 30 partes de deido

clo::h:{dnoo al 36Z2y5 partes de un producto de condense-

" cibn de éx:x.do de et:.leno y dlcohol grasc. Se agita duran-

te una hora a 0-5% lusgo se trata con acetato sédico pars

" peutralizar 6l doido oclorhfdrico, y se agita e nuevo haste

'finalizaj la copulacién. Bl colbrahte rojo-viclets precipi-

tad d8 la férmla -

02.# Q N =_N ‘
: . SOZN(C

se suceiona, se lava con agus atundante y se seca en vasio

252

a 60¢.

Molid con un dispersor sintdtico, tifie en disperaidn
acuosa, eventualments bajo adicidn de humeoctantes, fidras
de poliester tereftdlico en tonos rojo azulado.

'Las coloraciones son de muy buena solidez al lava-
do, ala smblimecidn y a la luz. B1 componente de copula-

0idn utilizado, se .obtiene en frio, por ejemplo mediante
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accidn del monohidreto sulfv.{nco gsobre dietilemide del
doido 2-aminonaftalen-5-sulfdnioco.
Si se st;sti_.tuysn en el ejémplo anterior las 35,8 par-‘
t‘vasdel deido 2-eminonaftalen-5-dietilamidosulfonil-l-aul-
fénico mediante 31,6 pexrtes de doido 2-aminonaftalen-5-

 metilsmidosulfonil-l-gulfénico, o mediante 33,0 partes de

doido 2-aminoneftelen-6-dimetilamidosulfonil-l-salfénico y
se copula bajo las condiociones indiocadas en el e jemplo an-
terior, se obtienen colorantes, que dan 50bre fidbras de

polisster coloraciones rojas de propiedades iguelmente

‘huenag.

BIJEMPLO 10

Se oglientan é. 50-90° durante 4 hora; 12 partes
de oloruro del doido 1-(2 -cloro-4'-nltro:fenzlazo)-z-emi-
nonaftalen- 5-80.11’6:1100 co 8 par“has de sel gbdice de
d-dietileminofenol en 100 partes 8o toluol. Tras el en-
friedo de -la mezola de resccidn, se filtra el colorante '
precipitado, se lava gon agua ¥ 8@ seca g; 60-70¢ en vacio.

La composicidn del compuesto corregponde a la f&rmla
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' Se presenta como un polvo rojo pardo. Bl colorante asi ori-

ginalo, tres molido oon un producto de oondengaoidn de doi-
dos naftalen sulfdaicos con formaldehido, tifie en tonos de
color rojo paro, en dispersidn acuosa eventualmente en pre-
senoia 48 humeotantes, fibras de tereftalato de poliglicol

como “Dacron” {de la forma B.J. du Pont de Nemours). Les

cdlorecioms gon sflides al roce, a la luz y a la sublima~

cidn. ‘

o B oloraro del 4oido 1-(2'-cloro-4'-nitrofenilazo)- |
-2-gminonaftalen-5-gulfdnico, nitilizado‘com_o materia 48 par-
tida, se obtiene mediante copulacidn de l-amino-2-cloro-¢..
-nitrobenceno diazoado con dcide 2-aminonaftalen-5-sulféni-
co y resocidn del doido sulfdnico del colorante con oxiclo-
rmro de £6sforo en clorcbencenc, en presencia ds unz base

de ni &Jgano terciario.

EJEi&pLo 11

Ss oalientan a 65-70" dure.nte 3 horas, 15 partes
de c]nmro del éoicb l (2 -o;n.an-d-‘-ni‘bro:fenllaz0)-2-emino-
naftalemS-sulme.oo oon 8 pa:cbs de 3-metoxifenol y 8
pertes dé carbonato sddice en 75 parves de acstona y 100

partes de agna. La mezcla de reascidn se trate tras en-

~friado, con 300 partes de sgra. El precipitade osouro :

separado se succiona, s lava oon agua y se seca en vacio
a 60-702, Bl colorante se presenta como un polvo pardo

osouro. Su oomposicidn corresponde & la férmila
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'la combinaoién es idéntica a la del colorante obtenido de
aouerd con e ejemplo 2, tabla I, n? 14. Uu preparad de

oclor molido con un dispersante sintético, yus contiene

‘el colorante obtenido en distribuoidn fina, tiile en to-

nos rojo azulados puroca, en dispersién acuosa eventual-

mente en presencia de hamectentes, fibras de tereftalat

. e poliglicol, por ejemplo “Terylen* (de la firme I.C.I.,

Londres, Ingleterral). Las coloracione s son sflidas al iavaﬂo,

al roce, a la sublimacién y a la luz.

TR c'loru:.co‘del dcido 1-(2'-cian-4'-nitrofaniiaz 0)=2a
aninonaftalen-5-salfénico utilizado, cémo_natpria; de partida,
se obtiena medisnte (_:opulacidn de 1-?mino-4-nitro_z-oianbenoeno
diazoade con 4eido 2-aminonaftalen-S-sulfdnico y reaccidn del
4éido sulfénico del colorante con oxicloruro de £dsforo en
clorobenceno, en presencie de una bese de nitrdgeno terciaria.

Si se ntiliza en d ejempio gnterior? en lugar de 15
partes de cloxuro del doid 1- (2'-$ian-4'-nit£of_enilazo')-2-;
eminonaftalen-5-sulfdnioo, dosig‘oorrespdndientee de los cloru-

Tos de doido sulfonico :Lndicad'os en la sign iente 'ta;}?la VIT ¥

se unen bajo las condiciones descritas en & sjemplo oon wno

de los compuestos hidroxiarilo indicados en la columng 3, se
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obtienen coloran‘ies, gae den sobw fibras de poliester,

coloraciones de propiedsdes iguelmente buenas.
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TABLA VI

Clomro de dcido sulfénico

N Compuegto Tono de color =}
- hidroxiarilo bre fibrag de
poliester
iy
1 B=2N 4-metil~l~-hidroxi-] zro0jo-naranjsa
. benceno
N
02

_ 80261

2. id. 4 -hidroxidifenil- id.

. dter : :

cl : Iin
3 OZN- SN = - 4-0loro-~l-hidroxi- buxdeos
. ~{ benceno -
N02

. 50261
NH2

4 0ol - -N =Na 3-ﬁetoxi-l-hidro- eggarlata

. . xibenceno

X,C1




— - A
Cloruro de 4cido sulfdnico

Tono ds color

‘|¢ 4Bg00¢

'NQ Compuestos
. hidroxisrilo gobre fibras 4
poliester
: NH2
" N o= No mezclg 4 2-me- rojo
> 023 <::;>‘N N A til-l-hidroxidbe noe- !
. -30.C no y de 4-metil-l-
c1 S?Z . hidroxzibenceno
6 1d. S-metoxi-l-hidroxi~ id.
benceno
17 | Ol ~N = N- 4~tercibutil~l-hi- rojo azulado
- ’ droxibenceno .
-0 |
CH
. Ng
8 oan‘ -N = N- 4-dime tilamino-l- ascarlata
: ' -50,01 hidroxibenceno
.
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Cloruro de Zcido sulfénico

Ne Compuestos Tono de color
. ~hidroxiarxilo gobre fibi=sg ge
poliester
NE, |
9 ONQ N =N emetil-l-hidrozi-| escarlata
- ’ benceno
S0,C1L|
CN _
’ ﬂH2
10 02N N=N S-metoxi-l-hidro- burdeos
' xibenceno
: 80201 :
02. - V
o o .
11 - N N 80,C1 | 2-me toXin1-hidro- rojo
xibenceno

v : NH2

112 CH . N==3 4-tercibutil-l. ig.

. F-'Cisba hidroxibenceno

CHN _




%

N® | Cloruro de dcido sulfdnico Compuesto Thno de color
. : hidroxiarilo sobre fibrag de
poliester
30201 o
113 ‘ 4-hidroxidifeniléte r burdeos
‘ 1\33:1(2}15
4 o Ny = n 4-metil-1:hidroxiben- r0 jo
‘ . ceno
. CHa
303(?3.
o NH,
15 02N . N =X ‘4 -dime til amino ~1-hi- id.
} droxibenceno
C1
R 4_30291
16 [CHg0 4-metil-1-hidw xiben- ig

ceno
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Cloraro de dcido sulfénico

l-hidroxibenceno y
- de hidyoxibenceno

Ne Coxﬁpues'a) Tono de color
. hidroxiarilo aobe fidras
E . de polisaterx
N
H2
w oa»N _Q_ N =N hidroxibenceno buxdeos
Noa CJ.SI}2
N,
18 N =N 3-metoxi-l-hidro~ rojo-naranja
B xibanceno
N02 01802
N%Iz
19 OaN‘Q'N? _ mezcla de alfa- y rojo
: . 502431 de beta~naftol
C1
20 2-cloro-l-hidroxi- | rojo-violeta
. benoeno
121 mezcla de 2-metil- id.
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EJEMPLO 12

Se calienlen a 75—85" durante 2 horas, 12 partes de
cloruro del 4oido 1-(2° ,4 -d:.n:.trofem.lazo)-Q-minonaitalen-s-

sulfdnico oon 8 partes de p-tercibuﬁ.lfenol y 8 partes de ocar-

> 'b_onato- g6dico en 50 partes de monocetiléter de etilenoglicol y
75 partes de agia. Degpuéds del refrigerado, =@ trata la mezdla
de regccidn con 400 ‘partes da agia. Bl oolorante con ello pre-
cipitad, cuya composicién corresponde a la férmla

10.
. 15, . .
ge fil tra, y se lava y seca en forma‘usual. S8 presenta como ‘
0. un polvo negro azulasle. Tras el molido cen un dispsrsante sia--

- .tétido, se pueden prod'ucir con este coloranta coloraciones bur-
daos sdln.aas a lalug, sobre fibres g polz.am:.aa, como "NYION“
‘(de la firma E.J. du Pont de, Nemours). .

Bl eloruro “del doido 1-(2°, 4'-dinitrofenllazo) -2-gmino-
25, naftalen-s-sulfénico utilizado, como materie de partida, se ob-

tiene mediante copulacién del l-amino-2,4-dinitro-benceno dia-
zoado con fcido 2-aminonaftalen-6-gulfdnico y reaccidn del &l -
do sulfdnioco del colorante oon oxioloruro de j.’dsforo en cloro=-

benceno en presencig de une dbase de nitrégeno terciaria.
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BJBEPLO 13

Se' aaiientan a "'20-8.09' qurente 2 horas, 10 paﬁes )
cloruro del 4cid 1- (2’-010:0-4'-nitrofem.lazo)-2-emmonafta-
len-5 -sulfdn:.oo son 5 partaa de N-met:.l-N (beta-hidroxietil)-
anina en 40 pertes 4 agia. Le mezcla de reaccidn ge diluye,
tras enfrisdo, con 200 partqa de agusz. El colorente pnsez;-

te en forms bien filtrable, 4 la fémula

CHE 201'1 ZCH

se filtra, se lava oon agea y se seca en wcio a 50-70¢. El
compuesto obtem.do es 1da’ntz.oo al producto de oOpulaoz.dn ob-

tenido de acuerdo ocon el ¢jemplo 4, tabla III no 4- El 00~
J.orant_e se presenta oomo un polvo rojo oscuro. Una prepau.
racidn obtenids medisnte molide del colorante con un dis~
persante sintético, tifie en dispersidn acuosa, eventual-
mente bajo adicidn de un humeotante, en ‘tonos de color

rojo pure, fibmas de tereftalato de poliglicol, como "Te-
rylen" (de la firma Ic1, Londres). Las colorac:.onea son sd..
11c'las al lavado, al roce, a la luz ya la sablimac idn.

- El oloruro del-deido 1-(2'-cloro-4'-—nitrofe_m.lazO)-
-2-eminonaftalen-5-sulfénico utilizado como material de par_

$ide, sé obtiene medianta oopulaoidn de l-gmino-2-C10Y0mgu
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nitro-benceno diszoado oon 40ido 2-aminonaftalen-5-sulfdni-

¢o y reaccién del doido sulfénicc del colorante oon oxiclo-

ruro de fésforo en clorobenceno en presencie de una base de

aitrdgeno tercieria.

- BIJEMPLO 14

ée calientan.a’ 60-65¢, dtﬁ'ante 4 horas, 12 paries de
oloruro del 4eido 1-(2 “—n:itrofenilazo)-z-aminonaitalen-e-
;sulfénico o 8- pertes de but;il‘amina en 75 partes de aoe;
" tona y 50 pertesde agia. ‘Ta mezclg de raancldn gs trata,
tres enfnado con 250 partes de ag.xa. ¥1 colorante preci-
pitado se £iltra, g8 lava con agua y se seoca en fomma usual.
Se pregenta ooxﬁo un polvo pardo amar:iiiehto. La constitucidn

del compuesto asi originado, corresponde a la fdrmula

NHCH CH CH CH
SOZH 2.2 2 3

- Bl ocolorante molido con un sulfonato de alquilbenceno tifie

fibres de tereftslato de poliglicol y triacetato de qelulo-
sa, en disperéi&n acuosa. en tonos de color rojo escarlata,
g6lidos a la luz y a 1a sablimacidn. - .

El cloruro del £cido 1-(2' -nitrofeallazo)-a-am:monaf-.

telen-6-sulfdnico, utilizado como materie de partida, se
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obtisne mediante copulaci '@85&%-2%11;1'&3 nceno dlazoa-

do con 4cido 2-aminonaftslen-6-sulfdnico y reacoeidn del deido
sulfonico del colorante oon oxicloruro & f&sforo en cloro-
benceno, en presencia de uneg base de nitrdgenc terciaria.

Je obtienen oolorgntes con propiedsdes similares, ei ’
ge unen dosis egivalentes ge los cloruros de 4cido sulféni-
co in;iicados en la columa II de la giguiaate table VEII,
bajo las condiciones descritas en el ejemialo @terior, con
doais Eorraspondie_nfes de las aminas sefialades en la colum-

na Ill .




TABL A

Cloruro de 4cido sulfdnico &ning Tono d8 color
. : , gobre fibras de
poliester
. N,
. CH%.<<:::;>>—E =N - ‘ <:::::>,.N3033 escorlata
S oc| ~
N02 . _2 )

N.HE-CH_C .CH CH burde
gfi=OB,OE,CH 0CH, os

id. ' ‘ HN-ootilo id.
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Cloraro ds decido sulfbnico C Amina Tono @8 color f
: ; sobre fibres de
poliester

HN{CHQCH;Cﬂzoﬂs)gi rojo azul ado
géﬂ-cgzcﬂz esoatlata

a. ‘ id.
i @FCFQCHQOH)z id
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N Cloruro de deido sulfénico Amina Tono de colox
. « ' sobre fibrasg de
poliestar
7 HN(CH)p rojo
:8 BN{CHZCTEIﬁ)a - id.
9 id.




;74;

Uy

5 85048

Cloruro de 4cido sulfdnico

Ne dmina Tono de caolor
C. sobre fibras
de poliegtex
10 o
4 }%%N-0112Gﬂzciia(')mif3 Yojo violeta
A azn-@ rojo
00y
12 rajo violeta

Hz?i-GHzOHzCHa-CHS
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Ne Cloruro de deido salfdnico imina, Tono de.color
- ' gobre fibras de
polisstex
NE, oH, :
x . ) / . .
13| on N=N : _EN\ violeta r0jo
. CH,CH 0OH
CN 180 2.2
2
,: 14  HyN-CECE,0H r0jo
i1
- 32 CH, CE,0H
15 | o g 4 |
2N . H=N BN . burdeosg
o o Negts
NOo hd
- ‘. 50201
1 ‘




PN 2

L

HN N-CH CH CH
N 2 2

Ne Cloruro de 4cido sulfdnico Amina Tono d¢ colox
. . scbre Tibras de
poliester
L oo
16 BN ¥ol
Hy
hd . - . » h
.17 id. ig.
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EJEMPLO 15

2 partes de la mezcla de colorante obtenida de

‘acuerdo con el ejemplo 5, se dispersan en 4000 partes de
' agna. 9@ adicionan a esta dirpersidn, 12 partes de sal g6=

. dice d8 o-fenilfenol, 12 partes de fosfato diaménico y se

tiflen a 95-98¢ durasnte una hora y media, 100 partes de

hil 2dos de .poiiaster toreftdlico. Fl tefiido se enjuags,

¥ 9® pesbe ocon lejfa de sosa diluida y-un dispersante.

Asf{ se obtiene un color rojo burdsos sélido sl la-
vade, ala luz y a la sublimacidn.

Si-5e sugtituyen las 100 partes de hilado de polies-

- ter del ejemplo anteria mediants 100 paries de tejido Qe

triacetato @ celulosa, se tifie bajo las condiciones indi-

oadas y se enjuaga seguidamente con ggua, se obtiene una

colorsoidn rojo burdeos que se ceracteriza por uns elevads

solidez al Iavado y a la sublimepidn.

EJEMNPILO 186

En un aparato pera estampar, -se suspenden finamente

2 partes de la mezola de colarants obtenido de acuerdo con A

el ‘bjémplp' 4 en 2000 partes de agua, gque contienen 4 partes
de un dispersente sintético. El v'alor 3ol pH del baflo de

color se mentiene a 6-6,5 con 4oido gedtico. Entonces se

_introducen a 509 100 partees de te jido de poliester tersf-

télico, se calienta en el término 30 minutos a 1402 y se tifie
durante 50 minutos a ¢sta temperatura. La tintura 50 enjua~
ga m coatinuacién con agua, se enjabona y se seea. Se Ob-

tiene, al findlizar estas condiciones una coloracidn Yo-
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jo azulada s6lida al lavado, al sudor, 2 la luz y a la su-
blimes i6n.

i Log o‘o:}lorant:as desoritos sn el ejemplo amterior
dan, 'éegﬁn eats procedimié:i;o, coloracione-;s de igual oa-
11 dad. |

EJEMPLO 17

5 paﬁes del colorante obtendio de acuerdo ocon el
ejemplo 11, se dispersmn en 4000 paries d¢ agua. A esta dis-
persidn se sdicionan 25 partes de:sal sbdica de o-fenilfe-

- nol, 25 paries de fosfato diaménico y se tifien durante una
hore y mdia a 95-98¢, 100 partes de hilado 3Je ‘gereftalato
de poliglicol. La tintura se enjuaga y se acaba con lejia
de gosea y un diépersante. Bajo estas condiciones ge obtiene

una tinturas roje azulada, pura, que mnestres ung solidez may

buena & la sablimacidn y a la luz.

EJEMPLO 18

'i'éjido. d terefimlato de poliglicel, camo Dacxon de

_-la firma B.J. duigpn-:b, 8o impregng en un fular 2 402 c¢on un

bafio de la sigriente oompo gicidn:

20~partés de lgmz cle de ,.’c‘élorante obtenida de acuerdo con
i el ejemplo 4_, fingmente_dispersad;a en

7,5 bartes 48 glginato sddico

20 partes de trietanolemina | o

20 partes de un humectante no iondgeno y
900 pertes de agua.

El te}ido exprimido al 100% se szoa: a 100° y segui-
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dame nte se fija durante 30 segxﬁdo.s a una temperatura de
2102. Bl gnero -tefildo se'enjuyaga con agua, & enjsbona y
se éeaa. Bajo estas oondiciones se obtiene una tinture
rojo szulada sdlida 4 lavado, al roce, e la luz y a la
sublimesidn.

Los colorantes descritos en los ejemplos anteriores
den segin este procedimiento, coloraciones .de iguai cali-

dad.
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Descrito el invento se declaran nuevas y de propia

invencidn 1las siguientes reivindicaciones, con prioridad de

128 demsndas de patentes suizas N 3691/62 del 26 de marzo

de 1.962 y N° 3693/62 del 26 de marzo de 1.962, ®xistiendo

en smbas unided de inwvencidn.

1. Procedimiento para la preparacién de coloran-

tes monoazoicos exentos 4@ metal, de dificil solubilidad

en agia, oarascterizado, porque un colorante azoico de la

fémula I

en la que

(1)

de Yl e ¥, ana¥ signifioa un gmpo arilaZo con an
' radical arilo homoofclico o heteroofcliw ,
y exeato de grupoé solubles en el agua,
éue se diséoian de modo dcido en el agna,
la otra Y significs el gpo amino prim'a;
1io 0 un grupo amino secundario, y
A significa un grupo ariloxi, evenjbualmente-

i By .
siustituido en el anillo, o un gmpo -m/
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en el qus R) E‘ignifica hidrdgno, un grupo
alguilo, oicloaslquilo, arglquilo o arilo
eventielmente sustituido, y R, significs
hidrdgeno, wr gupo ‘alquilo,'un grapo oi-
ologlauilo o gralquilo eventualmente sus-
“titwido, y R, ¥ R2 significan asi mismg,

juntd con el nitrdgeno de la aming, un eni-

. 1Yo heterocfeolico,

ge gin®tiza, al copularse un compuesto digzoico de la serie
homoofolice o heterooiclios coan un compuesto, qus copule
gl grupo amiao primario o s un gmpo anino secunderio en

pogicidn orto, de la férmla II,

bS]

%,

A - 0,8 ’ (1I)

en la que . A
de Xy %, waX significa hidrégno o un susti-
" tugente réemplazable por @l grupo dia-
zoigo, y la otra X significa el grupo
amino primariﬁ 0 un grupo amino secun-
dario, y
A tieae la.signifioaeidn indicada en la

fémula I,
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y los componentes se eligen, de forme que el colorents no

contnga ningén gﬁpo soluble en agua, que s6 digooie de

modo 4cido en el agra.

2. Procedimiento, conforme @ lo definido en la rei-
vindicacidn 1, earsot8rizado por la utilizacidén de un com-
paesto diazoico de la seris del benceno, Que en posicidn
orto y/o pare el grupo'diazoioo contiene por lo menos un

su st tu ywunte elea tréfilo.

3. Procedimiento, conforme a lo definido ea las
reivindioao::.ones 1ly2, caracterizado, por la utiliza-
0idn de un componente de mpulacidén, en el gue x& signi-

fica el grupo amino primario y Xl gignifica hididgno. '

4. Procediniiento, conforme a lo definido en la
reivindicecidn 1, en €. que una sltemative de yvealizaoikh
8e oarec teriza porque uu compu esto arilezonafteldnico de

lg fdmula III

Z -0,8

en la que

de Il e Y5, una Y significs un grupo arilazo de la
' serie homooiclica o heterocfolica, exento

e grupos solubles en agua, gque se disocian
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‘de modo 4cido en el agua, la otra Y sig-~
- nifica ®l grupo amino primario o un gIwpo
amino secundario, y
A aigﬁifica cloro o bramo,

5s se hacs reacgionar para lleger e los correspondientes aril-
dsteres sulfdnicos o amides sulfénicas respectivaments,
can un compuesto hidroxiarilo eventualmente suetituido

en 81 =nillo o con una aminaz de la fdrmla IV

10.

N-H. - (IV)

15,

By signifioa hic?rdgeno, un gropo slquilo, un grupo
cicloalguilo, eralquilec o arilo, eventiualmente
o .. sugtituido,

20. R, significa hidrdgeno o un gmpo eauilo, un grupo

cicloalqﬁilo o aralquilo eventnalmente sustitui-
do, ¥y

By ¥ Ry 'aignifican agimismo, junto con el nitrégeno
de lg anina, un he"be'rooiulo. |

5s. Procedimiento coanforme a lo definido en la

reivindicacién 4, oarasoterizado por la utilizeoidn de un

oompuesto arilazonaftelénico de la f£érmulg III, en la
e, d@ Tj 6 Yo, una es un grupo fenilszo, cd&o anillo de

benceno contiene por lo menos un sustituyente eleotrdfilo

‘en posicidn orto y/o para al grapo azoico.
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6+ Procedimiento, conforme a lo definido en lag
reivindioaciones 4 y 5, carscterizado por la utilizacidn
de un compuesto arilazonsftelénico de la f6rmmla III, en

la que Y% es el grupo smino pr;imaxid.

7. Procedimiento, conforme a lo definido en las
reivindicaciones 1 avs, caraoterizado por la ntilizacidn
de un componente de copulacidn de la férmule II, ea la

que 4 ¢s el grupo ariloxi eventualmente sustituide en el

anillo.

8. Procedimiento pera le preparacibn de coloran-

tos monoazoicos exentos 4 metal.

Segin e describe y reivindica en la presente memoria
que consta de ochentg y cuatm péginas foliadas y esoritas
a méquina por una sola de a8 caié,s.

Yigdrid, e 11 de febrerd de 1.9563.

J.R. GEICY, A.G.
p.aa .
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