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*}étodo de produccibn de tintes azo-disulfuros"

MARTIN-MARIETTA CORPORATION, entidad anorteamerica

na, feaideﬁte en 350 Park Avenue, New York, New

york 10022, EE. UU. de A.

la presente iavencibn se relaciona con
tintes y mas particularmente con tintes‘aio—di -
sulfuros y con el método de produccibu de los -
mismos. | '

Los tintes azo-disulfuros de la presente
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sea la siguiente férmula estructural:

: OCH OCH
3 3

ea la que R. e¢s el radical de un componente ascopledor
de pirazolona, '

El método de la preseante invencidn se ca-
racteriza particularmente porque comprende la tetrazo
tizacifn de une proporcifn molecular de 4:4' -diaami-
no-3,3'-dimetoxidifenildisulfuroc y el acoplamiento de
este compuesto tetrazotizado con dos proporciocunes mo-
leculares de un componente acoplador de pirazolona.
Se entenderd que el término "componente acoplador de
pirazolona® se refiere a los componentes acopladores
que son piiazolonas, tales como la 1-feanil-3-metil-5-
pirazolona,

Los tintes ago-disulfurcs de la preseuate
invencidu se caracterizan ademés porgue pueden usarse
para tefiir o imprimir fibras textiles de algodén 0

celuloss regeverada en una tonalidad naranja brillan-

te.

De acuerdo con la presente inveucidn, se

ha observado que la combinacibén de una pirazolona y
grupos metoxilos en las posicioues 3,3' -de los al -
cleoa fenilenos aunteriores acciona conjuntamente pro-

porcionande un colorante azo=disulfuro naranjz bri o



5,

10.

15.

20,

25.

30.

-3

-(ﬁ\/’?*ﬂf‘ TR

~

23 RN VARY

: o
N e

llante, en tanto que ai se omiten los doé”éfﬁﬁﬁséme-
toxilos, el colorante azo-disulfuroc es amarillo.
| Los siguientes sjemplos son ilustrativos

de la produccién de los tintes de la presente iuven-
ciba,

EJEMPIO 1.

' Se prepara como sigue une solucién de 4:
4'-diemino-3,3'~dimetoxidifenildisulfuro tetrazotiza
do. Se afiaden 30,7 gramos (0,1 m-g eu peso) de 4:4'-
diamino-3,3'-dimetoxidifenildieulfuro al 100 %, a -
300 ml. de agua a 458C.,, se afiaden 55 gramos de éci-

4o clorhidrico concehtrado a temperatura ambiente -

con agitacidn, se calienta ls mezcla a T08C. y se

agita hasta que eutrs en solucibn. La resultente 80
lucién se enfrfe a 02C. y se mantiene a esa tempera~
tura mientras se le afisde con sgitacidu un ligero ex
ceso de NO Na, mostrado en papel KI; se afiadirfa asi
aproximadaﬁeute 13,8. gramos (0,2 m-g eu pesoc) de
NO Na,
2

Se acopla luego una proporcidn molecular
del 4:4'-~diamino-3,3'-dimetoxidifenildisulfuro teira
zotizado coun dos proporciones moleculares de {-fenil
-3~matil—5-pirazolon§, como sigue. Se disuelven en
500 ml. de agua a 402C. que se eunfrias a ORC, 35,8
gremos (0,2 n-g eu péao) de 1~fenil¥3-meti1-5-piraag
lona y 30 gramos (0,2 m-g en peso) de C1lH concentra-
do. Mieutras se mantiene la solucibn de 1-feuil-3-me
til=-5-pirazolona a 08C, se le afiade gradualmeate du-
rante uo periocdo de una hora, con agitacibn, la ants

rior sclucidu de 4:4'-diamino-3,3'-dimetoxidifenildi
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sulfuro a 0°C, Se afiaden durante uana ﬁg;gmi7§&2iamos
de woa solucibn ecuocsa al 20 %. de acetato sbdico a
0-52C, (deberd sfladirse suficiente acetato sédico pa
ra éue el papel rojo Congo mo se torue ya azul). Se
agita durante 3 horss mas a 202C., se recuperan 108

sflidos resultantes por filtracifo a 302C, se lavan
los sblidos con agus a temperatura ambieute hasta -

quedar libres de materiales inorgfuicos y se seca el
resultante colorante a 808C., Ia produccidn es casi
la teérica.

El resultante colorante naranja brillente

tiene la siguiente férmuls estructura:

OCH
OH

C=C~N=
/.-»c R-
-x |

\n=c-c33

OH

]
~R=N-C=Cy
N-

cH -CaN”’
3

EJEMPIO 2.

A Este ejemplo es igual que el anterior,'con
la excepcidn de gue se emplean 18,6. gramos (0,2 m-g
en peso) de l-metil-5-pirazoloans en lugar de la l-fe-
nil-3-getil-5-pirazolona usada én el ejemplo, 1.

El resultante colorante narenja brillaate -
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tieue la siguiente férmu

c-c.new- b d-n.n-c.c N
" CH -C=N 7

\‘N;C-CH

EJEMPIO 3.

| . Este ejemplo es igual que el ejemplo 1.
anterior, con la excepcibn de que se emplean 41,7
gremos (0,2 m-g eu peso) de 1(3-clorofenil)-3-metil
-5-pirazolona en lugar de la 1-fenil-3-metil-S-pira
qoloaa utilizada eu el ejemplo 1.

El resultante colorante neranja bdrillan-

~_te tiene la siguiente formula.‘

RO

N N.c-ca
OH

-Nzﬂbczé

~N

t R -Cl
CH -C=N 7
-3
EJEMPIO 4.

Este ejemplo es igual que el ejemplo 1. an
terior, con la excepcidn de que se emplean 37,8 gra -

woa (0,2 m~g en peso) de 1(4~eminofenil)-3-metil-5-pi
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razolona en lugar de I fenil-3-metil=5~pirazolona

usada ea el ejemplo 1.
El resultaate colorante naranje dbrillaate

tiene la siguiente fOrmulsa:

H N-

2 \\NbC-GHB
oF
R=NaG |
-K=N- =c‘\
I o»- -1,
CH ~C=N/
EJEMPLO 5,

Este ejemplo es el mismo gque el ejemplo 1.
con la excepcidn de gue se emplean 37,6 gramos (0,2
m-g et peso) de 1l(para-tolil)-3-metil-5-pirazolonea
en lugar de la l-fenil-3~.metil-5-pirazolona usada en
el ejemplo 1.

El resultante colorante neranja drillaonte
tiene la siguiente fﬁrmnle# ’
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El tinte agzo-disulfuro de la presente ip

vencibn puede emplearse parsa tefiir o imprimir fi -

.. ..-.brastextiles—de algodln y celulosa regenecrada me -

diante el método de reduccién~oxidacidn cou Botablea
resultados. Por ejemplo, pueden hacerse tefiidos apli
cando con slmohadilla sobre sl tejido de algodén una
dispersibn acuosa del tinte azo-disulfuro (14,4 gr.

‘de tionte por litro de agua) s 662C., permitiendo una
-absorciéu del 85 %. basada en el peso del tejido, ¥y

secando este $ltimo; aplicando con almohedilla una
solucidn acuose de agente reductior de sulfuro (72 gr
de Nazs por litro de agua) e 66RC. sobré el tejidos
tratando con vepor de agua sl tejido, cuyc vapor de
agua es neutro y exento de aire, durante ua minufo a
100-10228C; lavando el tejido com agua a 662C; pasag-
d0 el tejido & través de una solucibn acuosa de agep
te oxideante (% gr. de Acido acético glacial y 7 gr.

de bicromato sbdico por litro de agua) a 602C; enjua
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gando, desengrasando y secando.

) - -
NAAAAAS S

Pueden efectuarse impresiones &plicando al
tejido una paste de imprimir cousistente en 649 gr. -
de espesador de almiddu-gome de tragacaato, 65 gr. -
de agente reductor tiourea, 28,8 gr. de glicol dieti-
lénico, 28,8 gr. d§ ures, §3 gr. de ceniza de sosa,
108 gr. de una dispersibn acuosa 3l 20 %. del coloran
te azo-disulfuro y agua suficiente para llevar el vo-
lumen de la pasta de imprimir a un litro; secando el
tejido, tratindolo con vapor de agua peutro y exento
de aire durante 2 a 10, minutos para reducir el colo-
rante, oxidando el tinte por inmerside del tejido du~
raute 15 aegundos sn uun baiio que conteungan 10,8 gr. -
de #cido acdtico glacial y un 7 gr. de bicromato sbai
¢o por litro de agusa; enﬁuagando ea agua; desengraaan
do y secaundo el tejido.

Si se deses, puqde tefiirse o imprimirse ven
tajosameute con tinte de gzufre couveucionsl en combi
necido coun el tinte azo-disulfuroc de la presente in -
veacibn, para obtener varias tonalidades wo obteni -
bles coo umo u otro tinte sclos y conaseguir una econg
mia, utilizando sfmplemente tinte de azufre en lugar
de una porcibn del tinte-azo~disu1furo en las anterigo

res pastas de imprimir o composiciones aplicables coun
almohedilla. |
K O T A

Descrite suficientements la naturaleza del
invento, asf como la manere de reslizerlo en la préc-
tica, debe hacerase conatar que las disposiciones aute

riormente indicedas, son susceptibles de modificecio-
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nes de detalle, en cuanto no alterean su principio fun-
demental . Tanbién se hace constar gue el iaveuto co -

rresponde & uns ao;icitud de petente presentada en EE.
UU, de A, con feche 6 de septiembre de 1.963 bajo el
ndmero 307.023 acogiéndose, por 1o tento, a los bene-
ficios que conceden los Counvenios Internaciopales en
viger y siendo 1o gue ccustituye la esencia del referi
do invento y por lo que se solicite Pateute de Inven -
cifn por 20 afios, en Espafie "Método de produccidn de -
azo-disulfuros", ceracterizdundose por lo siguieute;
19.-'”M6todo de produccidn de tintes azo-di

sulfuros®, de férmule general

OCH OCH
3

~N=N-R

eua 1la que R, es el radical de un componeute acoplador
de pirazolona, cuyo procedimiento se caracteriza por
comprender las operaciones de tetrazotizar una propor

cibn molecular de 4:4'-diemino-3,3'~dimetoxidifenildi

sulfuro y ascoplar dicho compuesto tetrazotizado con
2 proporciones molecularea de un componente acoplador
de pirazolona, '

20 - Nétodo seglin reiviuvdicacibn 12, carec
terizado porque dicho componenie acoplador de pirazo-
lona es l-fenil-3-metil-5-pirazoloce.

38,- "NMétodo de produccibn de tintes ezo-di
sulfuros®; tal y como gqueds substancislmente descrita

en la presente Memoria.
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