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CASE 1878,

PL4TELTE
DE
ISVENCION

por nPROCEDLIIELTO PARA TENIR Y ESTAMPAR FIBRAS POLI-
ESTERICAS DE ACIDOS POLICARBOXILICOS 4ROMATICOS Y 4LCOHOLES
POLIVALELTESt, a favor de la firma suize J.R. GEIGY, 4.G.,

residente en BALE (Suiza)e.

KIEIORIA DESCRIPTIVA

Lag exigencias que se plantean & los colorantes
al tefiir en dispersidn acuosa de éstos la s fibras de poli-
ésteres arométicos son mAltiples.

La primers condicidn para realizar una tintura
aprovechegble industrislmente es que el colorante de disper-
sidn gque se emplee tengs excelente poder de fijacidn, Los
colorantes con poder de fijacidn deficiente tienden, sobre
%odo al tefiirse fibras de poliésteres aromdticos en apara-
tos de circulacidn cerrgdos, a la aglomeracidn y, en con-

secuencia, a efectos de filtracidn. Tiflendo con colorantes
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de dispersibn que se fijen insuficientemente se obtienen
por lo tanto, con grau frecuencia, tinturas desvaidas, des-
iguales y sin solidez gl frote o & los disolventes.

-

Otro requisito més lo plantea el procedimiehééf
de fulsrdeo, y termofijecion, empleado a menudo en laiﬁféc-
tica pera teflir tejidos hechos de fibras de poliésteréé‘
aromiticos. Pare este procedimicnto tintdreo ﬁnicamenté'f
son aptos los colorantes de dispersién que tienen buené;’a
afinidad psra les fibras y excelente solidez a la sublima-
cidn.

fsimismo, para lg tincion de tejidos mixtos que
contengan polidsteres results decisivo el poder de reserva
de los colorantes de dispersidén utilizsdos. sdemés de las
citadas exigencias de aplicacidn que se plantean a los co-
lorantes, les tinturas hechas con empleo de estos colorsn-
tes deben satisfacer sobre todo los reguerimientos del con-
sumidor. En este e&specto, la condicidn més importante cs
que sea muy buena ls solidez de las tinturas frente a la
luz, el lavado y el sudor.

Se sabe que un respetable nimero de colorantes
de dispersidn que sirven psra la tineidn del acetato de
celulosa, presentan al mismo tiempo un poder de fijacidn
regular, a veces hasta muy bueno, a las fibras de polids-
teres aromdticos. Pero afln con buen poder de fijacidn, es-
tos coloranbes no suelen resultar aprovechables industrial-
mente para tefilr las fibras de poliésteres asromiticos por-
que no elcgnzar a llenar los requisitos ek cuanto & solidesz
frente a la sublimecidn y a la lugz.

Ahora se ha descubierto que se obtienen valio-

sas tinturas y estampados de color amerillo verdoso, sma-
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rillo y amerillo rojizo sobre las fibras polidstericas
de dcidos policarboxilicos aromdticos y alcoholes poliva-
lentes, si se tratan éstas con dispersiones ascuosas de co-

lorantes azoicos diffcilmente solubles en agua, de la f£ér-

nula I
R
// 1
¢o - N\\\\
X, - - N =N - CH<: co A1)
- co - »N/
AN
X2 RE
donds

de Xl y Xg uno significa un grupo alcoxi, hidroxialcoxi-
0 alcoxialcoxi ianferior o un grupo fenoxi,
eventualmente substituido por grupos de al-
quilo inferior, preferentemente grupos meti-
licos, o por &tomos de haldgeno, en particular
dtomos de cloro, mientras el otro es idéntico
al primero o denota hidrdgeno, haldgeno, el
grupo nitro o un grupo de alquilo inferior,
pudiendo Kl, en el caso de que X2 signifique
hidrdgeno, ser también un grupo fenilazo, e-
ventuslmente substitufdo por grupos de glqguilo
inferior, y eu el caso ds que X2 signifique

el grupo nitro, ser también haldgeno, o un
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grupo de alquilo inferior,

Ry significa un radical alquflico o alcoxialqui-
lico inferior o un radieal fenilioogdéééntual-
mente substituido por grupos de aleosi.o al-

5 quilo inferior, por grupos nitro o por hald-
gekos, ¥
R, significa un radical alquilico, alcoxiélqﬁilico,

halogenalquilico o cisnoalguilico inferior.

En los colorantes monoazoicos de la férmula I

10, preferidos, de Xl y X2 uno signifieca un grupo alcoxi, hi-‘
droxialcoxi o alcoxialcoxi inferior o ua grupo fenoxi, e;."
vaentualmente substituido por grupos met{licos o dtomos de
cloro, mieatras el otro significse hidrdgeno, haldgeno, el
grupo nitro o un grupo de alguilo inferior.

15, Los colorantes de la férmula I utilizables segln
@l invento se prepsran de la manera ordinaria, copulsndo

el compuesto diazdnico de une amina de la férmule IT

X, - N\ ~KH,

b4 -
"2

con um componente de copulacidén de la férmuls III
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teniendo Xl’ XE’ Rl y R2’ en estas formulas 1I y III, 61‘ 
significado que se ha expuesto antes. T
La copulacién del compuesto diazdnico de ung amihﬁi‘
de la férmula 1I con el componente de copulacidn de 1a féi-)
mula III se realiza preferentemente en medio acuoso de fcido
mineral, hasta débilmente &cido, en particular con un pH de
4 a 4,5. pe conveniencia, en la copulacidn de Acido mineral
se neutralizs el 4cido graduslmente, por ejemplo con sales
alcelinas de écidos grasos inferiores.
Los componentes de copulacidn de la férmula TII
se obtlenen, por ejemplo, mediante condensacidén de una ures

de la férmula
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con dcido maldnico, de conveniencis en un disolvente orginico
inerts, como el cloroformo, y en presencia de un agente des-
doblador de asgua, por ejemplo en presencia de o: 1clorur
fosférico; o mediante reaccidn de la urea Tyt -dlgubstiuulda
anterior con dcido cianocacético, para formar la corraspon-
diente cianoacetilurea, transformecidn de ésta, en medio
alcalino, en 4-aminouracilo y saponificecidén del grups - -°
imino o grupo oxo, por ejemplo con dcido clorhidrico @i-f
lufdo hirviente.

Los colorantes szoicos de la fdérmula I utlliza-:
bles segin este invento se ponen en forms fihamente le;dida
mediante molturacidn con agentes dispersentes. Dispersanﬁes‘
aproplados, son, por ejemplo, los anidnicos, como los suifo—
natos de alquilarilo, los productos de cohdensacion del
formaldehido cou los &cidos nsftalinsulfdnicos y los sul-
fonatos de lignina, o los no iondgenos, como el éter poli-
glicdlico de alcohol graso. Se emplean con veataje mezclas
de los citados dispérsantes.

En esta preparacion, los colorantes utilizables
segin el invento sirven para tefiir fibras textiles a base
de ésteres de peso molecular elevado de &cidos policarbox{-
licos aromdticos con alcoholes polifuncionales, por ejemplo
fibres de tereftalato de polietilenglicol, isoftalato de
polietilenglicol, o tereftalsto de polihexahidro-xilildiol,
como nDacronn (R), nTerilenen (R), nKodeln (R) y uVycron= (R),
v otras fibras semejantes de polidsteres aromiticos.

La tincidn de las fibras de poliésteres aromd-
ticos con las dispersiones scuosas de los colorvanites de la
férmule I se efsctia preferentemente g temperaturas superio-

res a 100° C, bajo presidn. Pero la tincidn puede reali-
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zarse tambidn al punto de ebullicidn del bafio tintdéreo,

en presencia de transmisores de color, como fenilfenol,
peliclorobenceno o agentes auxiliares semejantes, o por
el procedimiento de fulerdeo y termofijacidn consecdfivé

a 180-210° ¢. Los tejidos a base da fibras de poliéséérés
eromdticos pueden sdemis estamparse tambiédn con disperéio-
nes acuosas de los colorantes utilizables segin este inan
vento y a continuacidn vapor izarse o termofijarse. |

Los colorantes utilizables segln este invento
8an sobre las citsdas fibras tinturas muy intensas de colox
amarillo verdoso, amarillo y amarillo rojizo. Dichos colo;‘>
rantes poseen excelente poder de fijacidn a les fibras del,
tereftalato de poliglicol. Gracias & su buena solidez a ié
sublimecion, pueden utilizarse muy bien pera tefiir los te-
jidos de poliéster por el procedimiento de fulsrdeo, y ter-
mofijacidn. En ls tincidn de tejidos mixtos constituidos
por algoddn y polidster reservan muy bien la parte de al-
goddn. Los colorantes monoazoicos de la férmule I reservan
ademds, en la tincidn de tejidos mixtos de lana y poliéster,
extraordinarismente hien lg perte de lana.

Los colorantes utilizables segin este invento
permiten también tedir homogénesmente con los agentes de
imbibicidn corrientes en el comercio. Con ellos se obtiensn
penetraciones tintdreas buenas y uniformes aun sobre teji-
dos tupidos o hilos fuertemente retorcidos. Las tinturss
tienen muy buenha solidez al batanado, & los disolventes,
al retefiido y al decatizado. Poseen ademés extraordingrias
propiedades solidez en el uso, en particular muy buena
solidez a la luz, al lavado, 8l frofe, al sudor y al gaseado,

lediente la combinacion de los colorantes de la
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£érmula I con colorantes de dispersidén azules, se obtiehen
sobre las fibras de poliésteres aromdticos tinturas verdes
homogéneas, bien penstrsdas por el tinte y sélidas a la

luz y a la sublimacidn. _

Si en los colorantes de la £ormuls I utilizébiéé
segln este invento Ry ¥ R, son cada uno un radicsl de &l
quilo inferior, éste presenta preferentemente 1 a 4 dtomos
de carbonmo. 4 tenor de la definicidn, este radical algufs
lico puede estar substitufdo por un grupo slcoxi infeﬁiqﬁ;
como el grupo metoxi o etoxl. En cohcepto de substituyeﬁ}es
del radical alquilico entran tembién en consideracidn para:
R2 el grupo ciano & los &tomos de haldgeno, como bromo ééjl
de preferencis, eloro, losg grupos alcoxi inferiores ac- :
tuentes como componentes de Rl y RE vy los haldgenos y gru-
pos ciano actuantes como componenbes da R2 debesn en este
caso estar separados del nitrdgeno, prefereniemente, poxr
2 4tomos de carbono & lo menos.

Encalidad de radical fenflico, eventualmente
substituidos por grupos alcoxi o alquilo inferiores, grupos
nitro o haldgenos, Rl siguifica preferentemente el grupo
fenilo, metilfenilo, etilfenilo, mebtoxifenilo, etoxifenilo,
clorofenilo, bromofenilo, nitrofenilo, dimetilfenilo o di-
clorofenilos

En los colorantes monoaszolicos preferidos para
utilizar segln este invento, R1 es un radical fenilico,
substituldo eventualmente por grupos alquilo o alcoxi infe-
riores, grupos nitro o haldgenos, y R, es un radical al-
guilo o alcoxialquilo inferior.

De sumo interds son los colorsntes monoazoicos

de le férmula I, utilizables segin este invento, en que
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X, significa un grupo alcoxi inferior o un grupo fe-

noxi, substituido eventualmente por grupos met{1li-

cos o &tomos de cloro.
Xe significa el grupo nitro.

R, significa un radicel fenilico, eventualmente -subs-
titufdo por grupos slquilo o slcoxi inferiores,.

por grupos nitro o por haldgenos, y

significa un radieal alauilico o alcoxialquilico”

inferior.

Estos colorantes se preden sumamente bien a las fibras de.
tereftalato de polietilenglicol y dan tinturas muy sblidas
a la luz y a la sublimacidn. 4demds, se distinguen por su
buens capacidad de reserva de la lana y el algoddn.

Cuando X, significa un grupo fenilazo, éste |
puede contener un grupo alqu{lico inferior, como por ejemplo
el grupo metilico, etilico, propilico o butilico. Sin em-
bargo, de preferencia el grupo fenilazo sstd insubstituldo.
Los colorantes disszoicos de la férmula I que hallan empleo
de acuerdo con gl procedimiento, contienen con ventaja, en
concepto de Ry, un raGical alquilo o alcoxialguilo inferior
0, todavia més ventajosamente, un radical fenilico, even-
tualmente substitufdo por grupos slquilo o alcoxi inferio-
reg o por halégenos, y en concepbo de Rg, de preferencia
un redical alguilo, alcoxislquilo, halogenalquilo o ciano-
alguilo inferior. Bstos colorantes disazZoicos prenden muy

bien a lss fibras de tereftalsto de poliglicol y dan tinturss

de color amarillo rojizo, limpidas y sblidas a la luz y a
la sublimacicn.

Los ejemplos que siguen ilustranel invento. En
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ellos, las partes, en tanto o se indigue expresamente otre
cosa, slgnifican partes enpeso, las temperaturss estédn se-
fialadas en grados centigrados. Las partes en peso se refie-
ren a los voldmenes en la misme relscion qus el gramc &l

centimetro clbico.

EJENPLO 1.

Se dispersan en 4000 partes de agua 2 partes del’i
colorante preparsdo segin el procedimiento que se explica .
més adelsnte. 4 esta dispersibn se afiaden, como agente de
imbibicidn, 20 partes de la ssl sédics de o-fenilfenol, a5l
como 20 psrtes de sulfato de diamokio y con ells se fifien.
100 partes de hilo de tereftalato de poliglicol durante 1
horas s 95-980. El bafio tintdreo queds os! empliementc ago-
tado. Se enjuaga la tinturs con egus y a contibuscidn se la
somete a tratamiento finsl durante 15 minutos en 4000 par-
tes de agua con 12 partes de lejfa sddics al 30% y 4 par-
tes de éter octilfenilpoliglicélico a 80°. & continnacidn
se enhjuaga uns vez mis con agua, a fondo, el material te-
filo y luego se le seca.

Se obtiene asi una tintura smarills sélida al
lavad, a la luz y a la sublimacidn.

Si en este ejemplo se reemplazan las 20 partes
de s&l sbdica de o~fenilfenol poxr 20 partes de una de las
Preperaciones imbibidorss siguientes, corrientes en el co-
mercio, como por ejemplo por

20 partes de emulsidn de e-fenilfenol o

20 portes de emulsidn de p-clorofenoxietanol o

20 partes de emulsidn de diclowvobenceno o
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20 partes de emulsidn de ster met{1icp de 4cido
erasotinico o
20 partes de una emulsién 1:1 de dster dimetilico de
dcido tereftdlico ¢ benzanilids AR

y se procede en lo demads como en el ejemplo; g6 obti;ﬁéf
una tintura amerilla de calidad equiparable,

Si en este ejemplo se reemplazan lgs 100 partss
de hilo de terefftalato de poliglicol por 100 partes dehilo
de isoftalato de poliglicol o 100 partes de fibras de :.;:
tereftalato de policiclohexandiol y se tife en las con- :*.
diciones que se han expuesto antes, se obtisne una tintﬁéél
aemarilla de propiedades equivalentes. o

El colorsnte empleado precedentemente se prepara
as{:

Se diazoa de la manera ordinarias, a temperatura
de 0 a 5° y mediante adicidn de 6,9 partes de nitrito sbdico,
une suspensidn fing de 16,8 partes de l-amino-2-nitro-4-
metoxi-benceno en 500 partes de agua, 60 partes de dcido
clorhidrico al 36 % y 5 partes de éter cetilpoliglicdlico.
Se clgrifica la solucidn de sal diazdnica y se le agrega &
0-5° una solucidn de 21,8 psrtes de dcido l-fenil-3-metil-
barbitirico en 800 partes de agua y 200 partes de dcido
acético al B80%. Luego se auments & 4 - 4,5 el pH del bafio
de copulacién medisnte adicién de acetato sédico. Terminada
la copulacidn, se separa por filtracidn el precipitado ams-

[
rillo segregado, cuya composicidn corresponde a la formulg



CHBO_ - L=k~ CH \\‘CO “,{:f
oo - 1/
AN

N 02 CI‘I3

se le leva con una cantidad de egua y se le secs en Vacinf
a 60-700. El colorante obtenido se muele lusgo con la saif '
sbédica de uh procducto de conrdensacion de 4cido naftalin- .
2-sulfénico y formaldehido.

Se obtienen tinturas de propiedades igualmente
buenas si en este ejemplo se emplean los colorantes que
se preparan por copulacidn de componentes diazoicos de la
columna 2 de la tabls gque sigue con componentes de copula-

cibén de la columna 3 de¢ dicha tabla.
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TABILA T,

Componente de
copulacidn

Hatiz tinto-
rao achre las
fibras de te-
reftalato de
poligiicol

Ejemplo Componente dia~
e, zoico
2 l-amino-2-nitro-4~

~metilbe nceno

> m
‘l‘l“ 1
5 1"
6 leamino~2enitro-i=
clorobenceno
7 1
8 le-amino-2-nitro-t-
metoxibenceno
9 u
10 1-amino-~-20itro=t-
Jbeta~hidroxi-etoxl)
~benceno
11 1
12 l-amino-2,4-dietoxi-
~beneeno
13 l-gmino-2=metoXi=l=

nitrobence no

14 1
15 1-gmino-~2-metoxi-4-
-nitrobenceno

dcido l-fenil- 3-gammg -
-netoxipropil- ~barbiti-
rico

édcido 1= (4'-etox1fenll)
~3-metil- barbiturico

dcidol-fenil- 9-beta—
~cloroetil-barbiturico

bcido l~fenil-3- beta-
cisnoetil-barbitirico

acido 1- (5'-clorofen11)
“Buetil- barbitdrico
§eido 1-(2t-metilfenil)
-3-gtil-bsrbitirico
deido 1-fenil-3-etil-
~barbiturico

fcido 1-(4t-clorofenil)
~3-metil-barbitirico

dcido 1- (2'-metox;fen11)
-B-Gtil—barblturlco

4cido l-fenil-3-propil-
~barbitirico

dcido le (5'—clorofenll)
«3-metil- barbitirico

4cido l-fenil-3-mebil-~
barbitlrico

dcido 1~ (5'-clorofen11)
~3-metil-barbitirico

geido 1-(3'-metilfenil)-

-5-betg=- cloroetil-barbiti-

rico

amarillo
verdoso

£l

woo

n

amegrillo

n

"

amarillo
verdoso.

i

1
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st

 emplo dia- Compoueute de : Matiz tintd-
EJN%P Gngggggte * dopulacidn reo sobre las
i fibras de te-
reftalato de

poliglicol
16 leamino-2-etoxi-#- &cido l-fenil-3-metil- amarillo
nitrobence no barbituricoe verdoso
17 i acido 1-(3'-metilfenil)- e
~3=matil- barblturlco
18 l-amino-2-nitro-¢~  4cido l-fenil-3-metil- amafillo
etoxibenceno barbiturico o
19 leamino-2-nitro-4- n " -
~-fenoxibenceno
20  l-gmino-2,4-dibuto- dcido l-fenil-3-butil- o
xibenceno. barbiturico
21 l-amino-2,4-dimetoxi-acido 1~ (5'—clorofen11) u
bence no ~3-metil-barbitirico
22 l-aminga2 ,4=di~{beta~ n u
. hidroxi-stoxi)~bence~ N
no

23 leamino=2,4~3ix(beta~ §cido~1l- (2'-metilfen11) n
metoxl-etOY1)~benceno 3-metil-barbitirico

24 l-amino-2,4-di-(2'-  4cido l-(3*-clorofenil)- "
metilfenoxi) bencens -3-metil-barbitirico

a5 leamino-2,4~di=(3'= &cido }-fenil-B-metil- it
clorofenoxi)-benceno barbitirico

26 l-amino-2,4-di-fenoxi- n n
bence ne
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EJEMPLO 27,

En un aparato parg estampar, se suspenden fina-
mente 2 partes del colorante obbtenido por el procedimiento
que se describe mis adelante en 2000 partes de agua qgéj:
contienen 4 partes de éter oleilpoliglicdlico. Nediante.-

edicidn de 4cido acético se ajusta el pH del bafio tintdreo

a 6 - 6,5,

Se introducen entonces a 500 160 partes de tejf@q,
de terseftalato de poliglicol, se caslienta el bafio en una -
autoclave er 30 mimutos hesta 140° y se tifie durante 50~"i
minutos e esta temperstura. 4 continuacidn se lava la tiﬁlﬁ
tura con agua, s¢ la enjabona, y se la seca. Sa obtiene asi
ung tinture de color amerills verdoso, purs y sélida al
lavado, al sudor, a la luz y & la sublimacidn. Los colo-
rantes utilizsdos en los otros Ejemglos dan en sste proce-
dimiento tinturas de la misma cglidad.

El colorante emplegdo en este ejemplo se prepara
como sigue:

Se diazoa de manera ordinsris, mediante adicidn
de 6,9 partes de nitrito sddico, unls suspensidn fina de
16,8 partes de l-amino-2-metoxi-4-nitro-benceno en 500 par-
tes de agua, 60 psrives de &cido clorhidrico al 36% y 5 per-
tes de étar oleilpoliglicdlico. Se clsrifica la solucidn de
sal diazdnica y se la instila, a 0-5°, en una solucidn de
23,2 partes de écido l-fenil-3-etil-barbitdrico en 750 par-
tes de agua y 250 partes de 4cido acdtico al 80%. Luego
se ajusta 4 4 - 4,5 6l pH de la mezcla reaccional mediante
adicidn de scetato sédico. Se separa por filtracidm el pro-
ducto de copulacién emarillo que se origina, cuya composi-

s
cidn corresponde a la formuls
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0 1 -7 = 1 - CH
[

e le lava agte neutralicor con solucidn acuvosa de carhormato

2

oddico v por Wlitimo se le lava con asue para climinar log
sales. 8¢ seca cl colorante a 60-70°, on vaclo, 7 a conbi-.
macidn, nediante molturacidn con uwma nezcla de sulibnaﬁd,} E
de limina 7 sal sddica de un producto de condensacidn de - -
deido naftelin~sulidnico » fommaldelido, ge ls pone en Forma

finanente dispersable.

hed'
b
o
=g
1
<
D2
co
*

Bn uwn fular ge iupregna a 400 tejido de teredha-
lato de »oliglicol (por ejemplo "Dacron! (3), de la T.I
DuPoant de Femours, de Jilninghon, Delaware, Bstados Unidos)

-di Ty

con un haflo de la compogicidn siguiente:

20 partes del colorante preparado sesd se describe
nds abajo, Ffinmientc disperso en

7,5 partes de alginato sddico,

<0 partes de trietanclamina,

20 pertes 4

[

éter octilfenilpoligiicdlico v

900 partes de asuag.
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Se exprime el tejido hasta un contenido de 1f—
quido del 100¢ aproxinadanente ¥y e le geca'a 100°. Tuego
se ©1je la tintura durente 30 segundos & una temperatura de
210%, Se enjuaga con azus el género tefiido, se le engjabona
v ce le Seca. Se obtiene asl una tintura amarilla puréh
zdlide &l lavado, al fyote, @ la 1lus 7 a la sublimaciéﬁ;l

Tos colorantes eupleados en log ofroa ejenplos -
dem con ogte procedimiento tinturas de la nisme calldad.

EL colorante wtillzado en este eaemplo se pre-
para come slgus:

Se diazoa a 0-5°, uediante adicién de una solu—
cidr de 6,9 partes de nitrito eddico en 50 partes de agua,
we suspeneidn fina de 17,3 pertes de l-amino—-2-nitro—i—
clovo~benceno en 300 partes de azua y 30 partesg de cido
clorifdrico al 36y, la solucidn llmpida de sal diazdnilca
se ingtila, a 0-5°, en une soluwcidn de 27,6 partes de deido
I-fenil~3~{ gamma-netoxipropil )~barbitirico en 1250 partes
de asva 7 250 partes de Acido acédtico al 80¢. Tuego se
ajusta 8 4~4,5 6l pH de la mezcla reaccional por nedio de
acetato eddico. He separa por Filtracidn el producto de

copulacidn enarillo orisinado, cuya composicldén corresponde

e fdmula
00 — rr'/@
01~ =T~ cmr/ N
. 0 — ¥
: V2 O CH,CE ,0CH3

se¢ le lava hagta neutralidad con folucidn diluflda de carbo-

nato eddico ¥ por Wltino se le lava con agua para eliminar
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lag ggleg. Se geca el coloraniz a 60-700 v eu vaclo v 1luegl
ga le nuele con una nezcla de sulfonato de liznina ;- sal
sddica de un producto de condensecidn de dcido narftelin—
omgulidnico y fommaldehido.

T1 éeldo l-fenil~3~(gammarmetoxi~propi1)-barbi—;;
Hdrico empleado antes como componente de copulacidn sésqﬁ;
tiene, por ejemplo, mediante reaccidn de f;feniLLH“—(gaﬂﬁ&-
netoxipropil )~urea con 4cido maldénico en cloroXoimo, eu";:
presencia de oxicloruro fosfrico.

BJLITPLO 29«

En un eparato paera estanpar, se dispersan en
1000 partes de agua 0,5 partes del colorante proparado
segin el procedimiento que se ha explicado antes. A esta
dispersién se afiaden 0,5 partes de I-metiltaurida de deido
oleico, 0,5 partes de sal sédica de un producto de conden—
gacidn de Geide naftalin-2-sulfdnico y Formmaldehido, 2
partes de sulfato de diemonio y 0,1 parte de deido fdmmico
gl 85w,

.-

Se introducen entonces a 500 25 nartes de hilo
de tererftalato de polislicol fuerteauiente retoreido, ge ca~
lienta el bafic cerrado, en 45 mimtos, hagtae temperatura

do 125 a 130° ¥ se tifie & esba temperatura y bajo presidn

&

durante 45 minvbos wds. E1 hafio tintdreo queda bien &z0tado.

Tuego se enjuaga la tintura con egua, se la enjabona ¥ =e
la seca. Se obtiene una tintura amarilla de buenas propie-
dadec de =olldez respecto al lavado, &) frote, al sudor,

alaluz, & 1 sublimacidn v a log disolventes y que eatd

exenta e todo resfdwo vigible de colorantc.
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Il colorente utilizado en este ejeuplo Se prepara

como silgues

e diazoa de manera ordinarie a teraperé.tura de
0 a 5°, nediante adicidn de 6,3 partes de nitrito sédico,
mwna sugpensidn fina de 16,8 partes de l—amino-a—nitroz—tb-r
netoxi-henceno en 500 partes de agua, 60 partes de éciﬁé
clorhidrico 8l 36& v 5 partes de Ster cetilpoliglicdlico.“

Al nismo tiempo e disuelven 25,3 partes de écido
1-(3*~clorofenil )~ 3-netil~barbitirico en 300 partes de ague
mediante adicidn de 8 paries de hidrdxido sédico. Lia s0lu~-
cidén alealina de deido I~(3%~clorofenil)-3-metil-barbitdrico
ce instila a teuperatura de 0 a 5% en la solucidn de sal
diazénica preparada. A conitinvacidn se ajusta a 4 - 4,5 el
pF del bafio de copulacidn nediante adicidn de acetato sd-~
dico. Terminada la reaccidn copuladora, Se separa pPor fil—
tratidn el precipitado muarillo, cuye composicidén corres-

ponde a Ja #érmle

CH.0-¢Z N\y- Il = 17 = Q¥ oo

3

0
"2
4 CH 3

se le lava con agua y sc le seca & teuperatura de 70 a 80°.

10 partes del producto de copulacidn asi obtenido se ponen

en foxia finauente dispersable en agua moliéndolas con la sal sd
dica de un producto de condensacidn de 4cido na-:-?’talin-é-
gutfdnico y foxmaldenido y 10 partes de sulfonabo de lig-

nina. Ia dispersidn acuosa del colorante asl preparada es
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muy eoteble ¥ no tiende a drecipitarse, sobre todo cuando
se tifle peinado, idlo y tejidos de tereftalato de polieti-~
lenglicol a temperatura de 125 a 120° = con presidn.
71 feido 1~(3'~clorofonil )= metil-barvitirics, -
5 erpleado o eete gjsmplo como gozponente de copulaci&p}gg
ohbicne, verbigracia, convirtlendo ﬂ>(3'~clorofenil)~ff;:
metilurea con Acido ciancucéiilco en 1l correspondiento

clanoacetilurea, transfomiando la cionoacetilurea con lil-

drdxido sddico en l-(3‘-01030fenil)-3~meti1~4~amino~uraci16
10. v Gigoclendo luego el Erupo auiro on f4eido cloxhididco di;
1ufdo. £l deido 1-{3'-clozofenil)-Imetil-barblitirico, Qlng -
tiene un punto de fugidn de 162 a 163°, me obiiene del Dro~
dueto brulo por uedio de crigtalizacidn en etanocl.
8e logran resultados igualmente buenos sl en
156 eate ejeuplo se reemplesza el colorante anterior por colo-
rentes de acuerdo con log Bjerplos 30 a 55  con ellog se
tiflen, en las condiciones que Se e explicado antes, pelnado,
.I.A.J

nilo o tejido de tereftalato de polirlicol, de versftalato

de polihexahidro-xilildiol o de isoftelato de poligslicol.
0. Tos colorantes Ae scuerdo con 1os Djexplos 0 a
55 se obbiener g5 go “acep reaccionsT, on las pondicioned

gue entes se tan indicado, 108 componentes digzoicos vesefia-

]

jo}

gog o la colwmma 2 de la nebla IT Gue =isue con une

loe componentes de 00pu1aoidn naoeihados en la columna 3

25, de la tabla  lus:o los onauctos obtenidog de la copule—
cidn e vonen, en lag congicioned antes indicadas, en forma

Tinaneonte disporseble oo agRds
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Couponente
digzoico

Conponente de copula-
cidn

Matiz tintdreo
gobre lag i~
bras do teref~
talato de po~-
lipglicoll

40.

1~ 2 n0ee 216 10 = 4o
mebtoxibenceno

1~ G100~ 2=ni T 10— fm—
etoxibenceno

"

1~ o1 L1021 b 10 = fe
o G.','lO wih cneeho

[ —amnino—2=ni tro—4a—
1etilhenceno

1

4cido 1~(2'~metilfenil )=~
netil-barbitdrico

deido 1-(3',4'=diclorofeni] )-
S~iiobil-barbi tirico

deido 1-(4t -;)J_omo;om'!) -3

(L,,azlhba—ncio inropil)-barhi-
tdrico
deido 1-(4'-clorofenil )=

etil~barbitdrico

deido 1~ (3‘-—1‘0u¢1{‘e11¢1) 3—
n-npropil-harbitdrico

deido 1—-(3'-—1.10 ;i1 fenil )=—3-
metil-barbiltdrico .

4eido 1—-(“-m 10fenil )= 3=
netil-barbitirico

'-nelbil-5t~clofo~

deido 1*‘(
e wetll-barhitdrico

ul-J.l )

4eido 1—-( , A -dinetilfonil)
- 3rebi 1-ba1“b.1.”LL‘Lr:L co

deldo 1-(2'-metoxifenil )= 3=
nevil-barbitirico

Scido 1-(2'-metlilfenil )= 3~
metil-barbitirico

decido 1~(3'=clovofenil )=3~
netil~harbitirico

dcido 1-(3'-clorofenil)—3~
mnetil-barbitdrico

deido 1-(4'~etilfenil )= 3=
etil-barbi Ltﬁmco

deido 1-—(”'-—4‘»dmet11¢en1]}~
- egretil- b’vr‘al sl co

amaxrillo

anmarillo ver-
dosgo

t1
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Hjemplo Conponenté Componente de copula- l abiz tintdre
e diazoico cidn cobre las i‘l
bl’"&o de terelt—
talato de po-
lirlicol.
45 1-amino=2-nitro—4= | dcido 1~-(3'-brogofenil)y 3~ anerillo ver-
etilbenceno netil-harbitdrico dogo-
A6 l-anino—2-metoxi—~ 4cido I-{4'-metilfenil)-3~ u
~4-nitrobenceno igopropil=harbitirico
47 " deido 1=~(2'-clorofenil )= 3~ n
netil-barbiturico
43 1 gcido 1-(3'-metilfenil)- 3 W
. propil=harhitirico
49 n doido 1- (3 ~nitrofenil )~ 3~ u
netil-harbitirico
50 "o 4cido 1-(2'=etoxifenil )~ 3~ "
propil-harbitirico
51 1~amino~2-etoximl— n u
nitrobenceno
52 " dcido 1—("‘-—clo rofenil }= 3~ "
: metil~bharbitirico
53 " dcido 1-(2'-netoxitsteme~ n
tilfenil )~ 3~netil-barbifl-
rico
54 l-anino-2-nitro=~4m 1 n
bromobenceno
55 7 " dcido 1—-(2'-—me i1fenil ) 3 "
. netil-barbitirico -
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Se dispersan en 4000 partes de agua y 3 parbtes del
colorante segin el Ejemplo 40. 4 esta dispersidn s=e aﬁaden,
en concepto de egente imbibidow, 20 partes de sal sddica.-

2o de o-fenilfemol v 20 partes de sulfato de diamonio y se
tiflen con ella durante 90 minutos 100 partes de hilo de
tereitalato de poliglicol, a temperatura de 95 a 980. Se
enjuaga la tinturg y luego se la trata durente 15 minutos
8 800, con 12 partes de lejfa sddica al 30% y 4 partes

10. de &ter octilfenilpoliglicdlico en 4000 partes de agua. 4

contimacidn se vuelve a enjuagar a fondo con agua el hilor
teilido v luego se le seca. Se obtiene as! wa tintura ema-~
wille pura, que se Gisvingue por muy buena solidez & la

iz,

15 81 en este ejeiplo se reeuplaszan las 100 partes

de hilo de tereftalato de poliglicol por 200 partes de un

tejido nixto de al;pddn y tereftalato de poliglicol en la
proporeidn 1:1 ¥ s¢ tifle en las condiciones que se han in-
dicado, la porcidn Ce tereitalato de poliglicol gueda, como

Q. antes, tefiida de amarillo puro, al uismo tieipo que lapor-

cidn de 2l:0dd8n queda nuy bien reservada.

Tog colorantes expuestos en los otrog ejemplos

regservan izualnente bien la poreidn de aleoddn en el teliido

de tejidos mixtos de al~oddn y tereiftalato de poliglicol.

£
G
L ]

BEJELPLO 57.

Se digpergan en 4000 partes de agua 3 partes del
colorante del Zjeuplo 30. A egta dispersidn se afiaden, en
concepto de agente imbibidor, 20 partes de sal sddica de

o]

i o~7Fenilfenol 7 20 partes de foslato de diamonio y se tilien
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con ella durante 90 ainutos, a fouporaturs de 95 a 9%, 200

partes de un teJidd mixto constituldo por 55¢ de lana ¥

456 de tereftalats de poliglicol. A conbinvacidn se enjuassa

Ta tintura con agua ¥ luego ce La trats duvante 15 mirarbtus,
B ) GOO, con 4 partos de &ter cctilfenilnolizlicdlico e# 4000

partes de agua. Despuds se vuelve a enjragar con agua el .

tejido teftido y se lc Seca. In estas condiciones se obltlene

gobre lag fibras de tereftalato de polietilenglicol Gel. -
tejido mixto un metiz aparillo puro, nientras que La poreibn

10. de lena queda blen reservada.
Log colorantes oxpuestos en los otroz cjcomplos
' reserven izwalnente bien 1a porcidn de lepe en la tineidn

de teiidos mixtos de lana r tereftalato de poliglicol.

15. BJBIPLO 58

36 dispergan en 4000 partes de sgua I partes del
colorante del Zjemplo 47 y 3 partes del colorante do la

6 mula

20.

25«

aue Se obtiecne confomie ol ieuplo 1 de la pabente noriee~
nericana we 2,553.048. A esta dispersidn se agresgaon, en

O, concepto de agente imbibidor, 20 partes de sal sddica de
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o-fenilfenol v 20 partes de sulfato de diemonio y se tifien
con elle, durante 90 minutos vy a teuperatura de 895 a 98%,
100 partes de hilo de tereftelato de poliglicol. Iuego se

enjuaga la tintura, 7 de la manera descrlitae en el Ejemplo

%5

8]

56, se la trata con lejfa sddica dlluida y éter octllfenil—

polizlicblico. e este modo se obtlene una tintura verde no—
nogénea, que ge caracteriza por excelente solidez gl lavado,
al frote y a la lu=z.

81 en este ejenwlo Se reeumplazan lag 20 partes
de w8l eddica de o-Ffenilfenol por 20 paries de uno de los
agentes siguientes, corrientes ezi gl comercio, por ejemplo
pexr

20 partes de enulsidn de o-fenilfencl o

20 partes de erulsidn de p-clorofenoxietanol o

20 partes de envwlsidn de diclorobenceno o

20 partes de eaulsidn de égter wetilico de ééidd3

- "

eresotinico o L

»
LR

20 partes de wna emlsidn 1:1 de éster dimetflico de

deido tereftdlico y benzanilida, e

v se procede en lo demds de la misma nanera que anted; 88

obtlenen tinturas verdes de calidad equivalente.

Una. combinacidn del colorante anterior, azul, -

ene”

de broronaftoxidina con los colorantes indicados en 1gs.
otros ejeiplos da igunalmente tinturas verdes homogénesgs

-
.a

de huena golidez a 1la luz.

kel
oy
3
g
=
=

29

In ur aparato para egtamper ge dispersan en 2000

partes de agua 0,5 partes del colorante del Ejemplo 6 de la



Se

10.

15«

20.

250

0.

— 26 —

303860

sbla I ¥ 3 parfes del colorante de la fdmmula

cH 0 TIH

2

Br

m 0 o

que se obtiene segin ol EBjemplo 1 de la patente slemana nf
1.023.506. A esta dispersidn se agresan 4 parites de éter
qleilpoliglicdlico - ge ojusta 2 5§ — G,5 el pH del bafo
tintdreo con 4cido acdtico.

Tuego sge introducen a 50° 100 partes de hilo de
tereftolato de 7olizlicol, =e celienta el hofio a tenyero~
tura de 125 a 130° en ol aperato de estampar cerrado,. du=
rante 45 minuteos, ¥ se tille durante 45 minutos més a Jicha
tauwperatura. 4 conbinuacidn se enjuaga la tintura con agua,
ge la enjasbona 7 ge la eeca. Se obltiere asi wa tinturév“
vorde hoiogdnea, de bueng solidez 21 lavado, @l sudor,. &
la sublimecidn y al Trote. -

EJENPTLO 60, o .
B Trdguina de egtanpar ze estaupa a 25 te-

jido de tereftslato de poliglicol con un bafio de 1a cdmbq~
sicidn siguiente: |
50 partes del colorantc del Ijemplo 34, finamenfé
disperso en
300 partes de agua,
40 partes de ures,
400 partes de egpesante de goma cristal, y
200 partes de una emulsidn ascuosa al 10% de p~Tfenil-

fenol.
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El tejido estampado gse vaporiza durante 60 minu-

tos a 100° y a continuacidn se enjabona, se enjuaga con a-
£ua ¥ Se seca.

Se obtiene asl un egtanpado amarillo de muy buena
s0lides 8l lavado, al frote, & la Iuz y & la sublimacidn.

Se obtiene un estanpado de propiedades lgualmente
buenas si en este ejeplo se reomplasan las 200 partes de
emuleidn al 10¢% de p-fenilfencl por 200 partes de agua ¥y
se vaporiza el zénero egtaupado, durante 30 mimntos, con
una sobrepresidn de 0,5 awdaferas 0 se le fija durante 1
minuto e una corriente de aire caliente & tenperatura de
210°.

Tos colorantes cuya nreparacidn se ha explicado
en log oiros ejemplos dan, al tefilr por cste procedimilento,
estamadoy igvaliiente buenos sobre log ftejidos de tereftala~

-

to de poliglicol.

4 d u P LU 6L o

Zn un fuler 8o iupregna a 400 tejido de tereftes
1gto de poliglicol conm un bafic de la composicidn sigulente:
20 partes del colorante del Ejemplo 39, finamente Glg—

perso en
7,5 vartes de alginato addico,
20 nartes de trietanolenina,
o¢ partes de éter octilfenilpoliglicdlico y
200 paries de agul.
Se exprine el tejido hasta wn contenido de hu-
sedad del 10047 aproxinmadave te, se le Seca a 100° y luego

ge le fija durante 30 gegundos con aire a temperatura de
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210%. A con’is

10+ 4 convinuacién mo cnjuaga con ague el género teilido,
se le enjobona y se le seca. Se obdiene as!l una tinture ame-
rilla gdlide al lavade, @1 frote, & 1o luz 7 a la sublima-

cidne.

Se Glepersan e 4000 partes de agua y 2 peartes del
colorante obtenido por ol nivcedimientoque Se expone &g
adelante. & este dispersidn se azrsson, cono agente de im-
bibicidn, 20 partes de gol =édica de o-fenilfemol » 20 par-
tes de fosfato de diamonio 7 con elle ze tiflen durante SO mi-—
mitog 100 partes de hilo de berefialato de poliglicol a tem—
peratura de S5 a 989. Tuero te enjuaga la tintura ; se la
trata Tindmente, durante 15 minutoz y a 80°, con 12 partes
de lejia sédica al 305 v 4 partes de éter octilfenilpoli~
glicdlico en 4000 partes de agua.

A continuacidn se cnjuoge otra vez con agua,
esneradanente, el hilo teilido 7y se le =eca. Se obilene asl
wma tintura auarilloverdosa, que ge dlgtingte por nuy bucna
golidez a la luz y & la sublimacidn. ’

1 colorante utilizado en este ejgmplo ge prapéf@
cono gigue: V

8o ailazoa a bemperatura de 0-50, de 1e menera -
ordinaria, por adicidn de 6,9 partes de nitrito sddico, una
suspensidn fina de 19,5 partes de l~amino~4-Ffenoxibenceno
en 500 partes de agua, 60 paries de 4cido clorhldrico al
365 v 5 partes de éter cetilpoliglicdlico. Se clarifica
la golueidn de sal diazdnich y & 0-50 ge le agiega & una
solucidn de 21,8 partes de deido l-Fenil~3-metil~barbiti~

rico er 800 partes de aguwa ¥ 200 paries de deildo acdtico
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al 205, Iuego se awmenta hesta 4-4,5 el pH del bafio de
copulacidn mediante adicidn de acetato sédico. Terminada
1la copulacidn, ge separa por filtracidn el precipitado ama-

rillo, cuya coiposicidn corresponde a la fémula

, T /co - 1\/9
@4»@ = CH\ . H\/co

CH3

ge le lava con agua ¥ se le seca en vacfo a 60—700. Luego
se le nuele con la gal sddica de un producto de condensa-

cidn de dcido naftalin-2-sulfdénico y formealdehido. R

In wn aparato para estaupar se dispersan en 1000
partes de agua 0,5 partes del colorante del Ejemplo 62. A

esta dispersidn se agrezan 0,5 partes de Imnetiltaurida de

deido oleico, 0,5 partes de sal sddica de un producto dé:f
condensacidn de 4eido naftelin~2-sulfdnica y fbrmaldehihg,:
2 partes de sulfato de diawonio y 0,1 parte de &cido fﬁ:;‘1
nico al S5,

Yo introducen entonces, a 500, 25 parteg de hilo
de tereftalato de polizlicol fuertemente retorcido, se ca~
lienta el bafio cerrado, er 45 minutos, a teuperatura de

125 a 1300 v se btifie el zénero a esta tewperatura durante

45 mimutos 3 bajo nresidn. »1 bafio tintdreo ge agota. Tuego
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se enjuaga con agua la tintura, se la enjabonsa fe 1o scca.

Se obtiene una tinture anerille verdoss, de buna solides
gl lavado, 8l frote, @l sudor, & la Inz, a la cublinacidn

s a los disolventes.

5 e obtlenon resuliador iguwalaente buenos gl el
colorante de cote ejeiplo e recuplasa mor colorantes que
ge¢ preparan medla;:‘ce copulacidn de los conponentes dlazoi-
cos ¢e la tabla ITI que oisue con los comrmonentes de copu~
1acidn de la piesua tabla o ss tifie, en leg cordlciones Cue
10. ge han expuesto antes, sobre peinado, hilo o tejido de
ftoreftalato de voliglicol, tersitalato de policiclohexan~
diol o isoltelato de poliglicol.
TABLAIIX
Wieplo  Componente diazoico Conponente de copulacidn *L.[z tintd~-
1me r_ sobre las
Tivras de teref
Ttalato de po—
1iga :LCOI
54  I-smino=2-metoxibencenc 4cldo l—-.n.em.l-,,—-(wL ~uetoxi~ omaxillo ven-
propil)~-harbitirico -Coso
65  I=amino—Z-egloxi-~-benceno w Con
55 J.-millO—E—(be'La-ﬂl._d‘“Okl geido 1—-.“e114.1- butil- SN
etoxi)-benceno barbitirico
687 l-enino-2-{heta-uetoxi- " T
gboxi)~Dbenceno
68  I-eminos2~Tfenoxi~benceno 4eido 1-{3'-uietoxifenil )e - "
netil~barvitirico
69 l~emino-2-(2'-metilfe— .
noxi)~benceno " "
70 I~cmino-2-(3t=clorofenoxi) fdcido 1-7 'ﬁll- 3~propil~ "
~henceno srhitdric
73 l~gnino-2~ucioxi~4~etil~ i . i
bencend
72 J-gino=2-etoxi-4d-~uetil- n i

benceno
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Coimonente de copulacidn

lietiz tirtd—
reo sobre las
fibrag de
tereftalato
de poliglicol

mjeuplo Componente diazoico
1m
73 J~aninoso~-fenoxi~4~clo ro-
henceno
74 l-anino~4d-netoxi~benceno
75 n
76 1—-aning-d—etoxi~benceno
77 1-anino-4—{ gamaa-hidro—
wipropoxd)-bheneeno
78 I-anino—d4~ ( gama- etoxi—
nropoxi)-henceno
79 1-anino—4~fenoxi-henceno
80 T~arino—4~fenoxi~henceno
81 ]
82 l-anino—i-(3t-netilfenoxi)-
~benceno
83 l-amino-4-)2'~etilfenoxi-
~hencend
84 l-anino~4-(4'~clorofenoxi)
~henceno
85 l-amino=2-ietile4~metoxim-
benceno
86 1-anino-2-bromno-4-etoxi~
benceno
87 l-aino=2-cloro-I~{beta~
hidroxdietoxi)~heneeno
88 I-eanino-2~netil—4d—Ffenoxi~

henceno

4deiGo 1-(4'-metilfenil)—3-
busil~bharbitdrico

deido 1-(3%=nitrofenil )3~
netil-harhitirico

bcido 1=~(2%-nitrofenil)=3—

retil-barbitirico

deido I~(3%,4'~diclorofenil)
—Fetil-barbitdrico

4eido I~(R*~clorofenil)—3—
propil~berbitirico

doido I~(At-etilfenil)—23~
metil~barbitirico

dcido I-fenil—3—(geama-metoxi~ u

propil)=-barbitirico

geido I~(3*~clorofenil)-3~—

netil-barbitdrico

deldo 1~-(2'-metilfenil)-3—
netil-barbitdrico

tt

dcldo l-fenil--metil-barbi-
$lrico

13

deido 1-(4t-etoxifenil)=3—
netil-barvitdrico

deido 1-fenil~-3-isopropil—
barbitdrico

fdcido 1-fenil-d~etil=-barbitd-

rico

smarillo vel
doso
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Rjemplo Cormponente dlazolco Coup 1:.9::3"5(:3 L. copue- Ilotis l;ini:gf—»
lacidn reo sobre Las
Tibrag de
ta 1 6 ala 50
de poli dicol
89 J—griino—d~aboi~horceno fieido 1~ (3t=hromofonil)=3 anarillo verd
' netil-harbitdrico dogo
0 J-anino= 2= fenoxim-d=ni- écir}o I~Fenil~3netil-han- L
Trobenceno hituirico
c1 " dcido 1-(‘2'—;.1 $ilfenil)=3~
. hutil-barhitirico

In un aparato para cstampar se disperser en 2000

artes Ge agna, 0,5 navtes del coloranie del Ijemplo 68 7 3

-

o partes del colorante de la férmula

Br
10,
4 esta dispersidn se agregan 4 partes de éfter de oleilpelisli~
cdlico y se ajusta el pil del bafio tintdreo a 6 - 6,5 por
15.

nedio de dcido acdtico.
Se introducen entonces 100 vnartes de hilo de

0 R M
ftalato de poliglicol, a 507, €e calienta el MHalic en
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2l sparsto de estampar cerrado a 125 — 130° en 45 nimutos
v ge tifle durante 45 winuvtos a dlcha temperatura. Se ep-
juaza la tinture con asva, se la snjabonsd v e la Seca. e
ontiene asd una tintura verde homogdnea, de buena eolides

gl lavado, al sudor, @ la sublinacidn y al frote.

Ir wna ndquing de cgbampar se estampa & 25° fe—
Jido de teweftalato de poliglicol con un hafio de la compo—
gicidn siguientes
50 partes del colorante del Bjemplo 76, finamente dle-
DETE0 en
300 vattes de agua,
40 paxtes de urea,
400 partes de espesante de poma cwvlatal, ¥

; de una cuuleidn acuosa el 10% de p~fenii~

200 nextes
Tenol.

. . . 0 )
E1 zénero estipado ge vaporiza a 1000 durante .

G0 ninutos ¥y a cortinuacidn

[ex]

¢ enjabona, Se cnjuaga con,
agua 7 Se sece.
Se obtiene acl un estunpado amarillo que se dis-

)

Tinoue por nuy buena gollides al lavado, al frote v a ’;L’el’luz.

Un estampado de propicdades igualmente buenas so
ohiiane ¢ egte ejemple substituyendo las 200 partes de
amlsidn al 10w de p-Ffenilfenol por 200 partes de agua y
veporizando el género teliido, durante 30 ninutos, con una
gobrepresidn de 1,5 atudslferas o fijdndolo durante 1 .

nubo en e corricnte de alre callante a btemperatura de
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Los colorantos

(}_an pol’ GSJGG S10 Cf“dJ«AJ.\,-

.

Serofialato de i

108 colorartes Ge los Ljenplos 2 @

ke » - -
Se digpersan en

o

& preparsdo pom

x) -

Ty

olizlicol,

sxpestos en lod

0, empledndolos Sar™
1 oy el e .Dadoﬁ (;3 Oﬂll&aii Sei'lO.;C’"«'Ge!

coxriailie

7, ?-G, "1‘2’ a

- n o Lo e i ;j']‘j_—m
15, 54y 55 dan sobre los Iibres de 4ereftaiato de polil

suen por wuy buena £olides @ 18

4000 pertes de aguad 4 nortes del

el nrocedimiecnto cue se doc vive uég

A echa digrersidu so agrosan, como agents de

inbibicidn, 20 vartes 2

artes de

gol obiica do O-fenilfenol 7 20

svlfoto de Aianonio  con pllas se lien dura 1te

00 minntos 100 parbtes de Lilo de tereftalato de DOli: }9011
a teuperatura de 95 a 980- .

3e onjuaga la tintura ry Iuezo se la scete a
trataniento final, a 80°, con 12 partes de lejie deica

al 0% v 4 partes 4

partes de agua. Por Wliiuo,

g &ter octllfe

nilpolislicédlico en 4000

ge vuglve & enjuagsr & 1ond9

con acue ol oénero tefildo  luege Se le geca. Se obtloue

agd una

golidez & la luz gy & la

8i en este ejenplo Se Ireeuplazan

$intura de color @marillo dorado profwndo, ds buent

grhlinacidi.

¢ 20 parbes

de sal sddica de o-Tfenilfenol por 20 partes de uno de los

azentes de imbibicidn sl

Por ejommlo por:

guientes, corrientes enr el coulercio,

20 partes de cuuwleidn de o-I fenilienol o
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rofenoxietanol o

anuleidn éi} 050 8 A,

20 partes de
20 partes de ewuvleidn de dlclorobenceno o
20 partes de emuleidn de dster metflico de 4eido cre—
gotinico o
20 partes de una euulsidn 1:1 de éster metflico de
4cido tereftélico ¥y benzanilida,
v ge procede en 1o dends de la nisma nanera que antes, se
obtienc una btintura de color amarillo dorado, de calidad
esquivalente. sgtas btintures tleren muy buena solidez &l
gudor, &1 frote y a la luz.
L1 colorante cmpleado en este ejemplo Se prepara COMO
sigues
Se Giazoa de la nanera ordinaria, a.15-200 2
mediante adicidn de 6,8 partes de nitrito sbédico, una sus—
pengidn fina de 18,7 paries de 4~aminoazobenceno en 500

partes de agva, 75 partes de 4cido clorhidrico el 3§%“y

Q)

partes de éteroleilpoliglicdlico. Lia solucidn de sgl’,

~
A

.

iazdnica clarificada se instila, a 0-5°, en una solucidn

(el

de 27,2 partes de 4cido 1,3~bis~(gammarmetoxipropil)jﬁgy—
bitérico en 1200 partes de azua ¥y 200 partes de écidg acé~
tico al S0vw. Tmego so ajusta el pH del bafio de copulédi&n
& 4,5-5 nediante adicidn de acetato sddico. Se agitaffa
nezcla reaccionsl a 5-10° durante 10 horas, pax.'a’ 10{,1&1‘
la copulacidn completa, ¥ el precipitado anaranjado N

Jue se orizine, cuya couposicidn corresponde a la fémmula

CH
/
CO - 17

Wet=l=¢/ Sepr = 1 ~ 4 N\
Q" @1 CH\O.*I\

CH,CH,CH,0CH3



.
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150'

,»f)
sl
’z:-‘;
oD
G -3
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«\,.
es scparado por filtrac: 18, de la narera ordinaria, 1avado
con azua 7 dceado.

B partes del colorante obienido de cotle 2000 Sc
ponern e forua Tinatente Gimmersa nedisnte molturacidén con

-

12 partes 4o sal sddicade un nroducto de condersacidr de

i_.

feide neftalin-o-crldidnico 7 Jormaldehido.
1 deido 1, 3~hic-(gama-netoxipropil)-barbitirico

whilizado o eszte ejeunlo como componente de copulacidn se

ovticne por nrocediniento yo de =l conoecidos, por ofennlo
mediante transforiacidn de I, IN=hig-(game~aetomipropil)-

L

urea con dcido cimmozedtico en la corresponiierie clape—
acetilurea, corverzidn de la clancacetilurea, por uedio de

hidrdzido oddico, en 1, Dis~(gmma-rmetoxipropil)-A-anino-

uracilo y desdoblamiente congecubtivo del zrupo snino en

eido clorhidrico dilufde nirvienie.

In les ndeuas condiclones de antes, l1os colo-
rantes de log ijeuplos S5 o 115 de la Tabls IV den, cmdlea-
dor gohwve hilo de tereltzlato de polizlicol, tinburas do

+
1 RIS 2 w

calidad scllejante. o



Gomponente diagoico Componente de copula~ Iatim tintdreo
cidn gobre lag £i-
brag de terel
talato de o=
lisdlicol

inoazohenceno doido l-fenil-3-netil-hare smarillo
hitdrico dorado

1 feido I-Tenil—3-~(samma-ne— "
toxi~propil)=ha i bl co

" deido I, 3=~aibutil-barbi~ "
$Urico
t fecido I~fenil-3~hutil-bar- b
itdrico
" dcido I-Tfenil-3~(beta~cloxro— u

etil)}~bharbitirico

t deido 1-Fenil-3~(beta~bromo— 0
e“cil)-b rluj;tﬁ.rlco

i deido 1-fenil—3-(beta~ciano~ n
oy ! )-;JCLl"ul tirico

“ deido 1-(3'~clorofenil)=3~ - "
setil-harbitirico W

" 4eido 1-(2t-metilfenil)-3- PR
metil-barvitdrico .

" deido 1~(4t-etoxifenil)=3- Co
netii~barbitirico aae

t feido 1-(2',4'-dinetilfenil) - "

~ 3~propi T-Dazbi sl co .

" feido I=(4'=etilfenil }~3— n
metil-barbitirico -

" deido 1-(3tg4t-diclovofenil) .. M
~ 3ot 1T-Darbitirico .

n deido 1-(2t-metoxi~St-metil- 0 ¢

fenil )~ 3~netil-barbitirico

11-d~eminoazobenceno J.C.LCLO I~ (2t-bromo fenil )= 3- f
gopPopil-varvitirico

” 4deido I~fenil—3~{gammaa~netoxi~ "
propil )-barbitdrico
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Ejenplo

oy
e

Components diazoico

Tratis bintdreo
sobra lasg fi-
brag de terei=
selato Ge po—~
Iiglicol

Couponente de copu~
lacidn

i

111

112

114
115

arlnoazobencaeno

Y tothll—4—~

2lenetil~4~anincazobenceno

4= atil~4~aniro azobenceno

3JtemetiI~-4-aminogzobenceno

anarillo

delde 1-Fentle3-( gUIIOe=
paxrdoso

toxipropil)-barvitirico

feido 1-(3'-metilfenil )—3— "
propil-barbitirico

dcido 1-(3t-cloxo
metil-barbitirico

fenil)- 3~ u

11 1!

deido 1~(2‘-ﬂle*to*ci4‘en11)-3—
propil~barbitirico

5«

10.

De

EJEKPLO 116,

Se digpersan
colorante del I

como agente de imbibi

o~Ffenilfeonol ¥ 20 partes de fozfoto de diamonio ¥

con ella, dursnte S0

200 partes de un tejido ndxto

goddn y

1z tintura con egusa,

&
condiciones
1islicol del teiido

tras

Lo coloruntas

Sieplo 102. 4 estadiszeored

505 de toreftal

go obbtlene

gue la porcidn de

en 40CO partes de cgua 2 paries del

N Se agresan,

cidn, 20 partes de sal eddicu de

se tiven
0.

a
ke

9

C’)

ninutos, y & beuperatura de ¢5

o
-

*‘%

conatituido por bo de

50 de poliplicol. .1 balio timt do-

A continuaeidn ge enjuase

ge la enjahong, 7 ge 1o seca. in estas

spratialato de

gobre 1a porcidn de b

ot e,

dixto wn tono amarillo de oro, nlen—

alzoddn ¢ueda bien raservadas

indicados en los Ejemplos %4 &
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101 y 103 a 115 tifien las fibrag de tereffalato

w

1.LCOl v oregsgrven las I ~ihvag de algoddn de lose "Gejido

nixtos de ianera igualmente buena.

SR RS 117,

¥n ot gparato mera cstalpar.se dispersa: en 10C0
partes de agua 0,5 parbes del colorante del wjemplo 102. A
esta dispersidn e s.vosan 0,5 partes de I-metiliaurida de
4cido olelco 0,5 naries Ge sal sdiica de un producto de
condensacidn, = base do feido naftelin-2-sulifdnico y fomuialde-
hido, 2 parbtes de sulfabo de¢ dimwonlo y 0,1 parte de deldo

e

f6rmico al 8O,

de dnbroducen entonces, & 500, 25 partes de hilo
de tereftalato de poliglicol fuertveuente retoreido, se ca—
lienta el balo cerrado, or 45 ninutos, a temperature. da°

125 0 10° 7 se tifie 8 osta temperatura durante 45 minutos.

(x)

Iuego %e enjuaga la tinbuwre con agua, se la enjabona s
lageco. Se obbiene agd una tintura de color amarillo.ds’-
owo, =6lida al lavado, al frote, @l sudor, & la luz ».a la
sublinacidn ; a los divolventes.

Je logran resultados igualiente buenos si en
este ejeuplo se recuplazan las 0,5 nartes del coloxeniég
del Ejemplo 102 por 0,5 partes del colorante de uno de 104

aon

sjenplos S5 a 101 7 103 & 115 ¥ se tile, en las condiciones

B

enteriores, sobre peinado, 21llo o tejido de tereftalato
de polizlicol, tererftalato de policiclohexandiol o isafté-

lato de poliglicol,

BJELPLC 118,




10«

15.

o
Wi

Dy R

el ik S e BT

Ak G an wp s
M o

Bn mn aparato de egbaupar se dispersar en 20C0
partes de agua 0,5 partes del coloranie del Ljemplo 110 =

3 narbes del colorante de lo fdimula.

T T
O O I.*_2

|

|

I, 0 OX

que se obbiene sgegln el Hjemnlo 1, de la patonte olenana ne
1.029.506. & este disnersidn =0 asregen 4 partes de éter ‘
oglpoliglicdlico ¥ se ajusta el pIl del bafio tintdreo &
6~6,5 por nedlo de 4cido acético.

Se introducen entonces o 50° 100 Dartes de il
de tereftalaito de poliglicol, se calienta el healio cerrédo,
en 4% nimaitos, 2 tamarature de 125 a 1300 v ge tifle @ esta

temperature durante 45 ninutos més. Duego ge enjuaga.la tin-

fura con asua, Se la cnjanhona

1
C_‘

ge la seca. Se obhticne en

eoban condiciores una tintura verde homogénea, quess dig-

tinsue por buena polides al lavado, a la zublinacidn y al
frote.
BEJZiPLO 119.
) 0
An vna wdouina de estaupar ge estapa w 25 tejido
de Berefitalato de polixlicol con un hafic de la coumogicidn

girmientes
50 partes del colorante Gel Ljeuplo 98, disperso en
X0 nartes de agua,

40 rartes de urca,
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400 partes de esvesante de goma cristel ;-

200 partes de una emulgidn acuosa al 104 de p-Ffenil-

Tenol.
. 0 ,
Tuego se veporiza a 100 durente 60 minutos el

P

tejido estazpado y @ corbimuacidn se le anjabona, se le

enjuaga con agta ¥ e le Jeca.

De esta nanera o obbiene wi estawpado de color
anarillo de oro, que Se distingue por muy buena golidez al
lavado, 2l frote, & la luz 7 a la gubhlinacidn.

Se obtiene w estaupado de propiedades gene ar.tes
en este ejoumnlo €2 Treenplasan lag 200 varteg de enulaidn
de p-Tenilfenol al 10w por 200 martes de agnua ¥y Se vapo~
7z a ol género esbaupado durante 30 ninutos, con una sobre-

orezidr de 1,5 awmdeferas, o bicn se le fija durvante 1 ni~

nuto er une cormiento de alre caliente a teuperatura de 210°
Tog colorantes expuestos en los otros ejemplo g”

dan por ecte nrocediniento, empleados & wre tejidos dz

seroftalato Ge polislicol, cmtawpados de culidad semejante.

GBI PLC 120,

(o} R
wn un Fuler e Liwresna a 40 tejido de terefts-

1ato ce policlicol con wn hafio de la composicidn sigulenie:

20 perves del coloxente del Ejenplo 08, disperso e ..
7,5 pavtes de alginato sddico, .
o0 partes de triebunoleniva,

¥

56 pertes do &teor cetilfenilpoli 1icédlico,y

S00 wartes de asua.

1 tejido, expriuido hasta un contenido de hume-
2d Qe ¢ goroxiuedmients, so seeca & 100° y luego se
dad del 100% @piox

fija dvrente X sesral? WM tameratura de 210°. A con~
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tinuacidn se lava con agus el género teflido, se le enjabons
y se le seca.

En estas condiciones se obtiene una tinturs
de color amarillo de oro, de buena solidez al lavado, al

frote, a la luz y a la sublimacion.

-/ -
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Descrito el objeto de la presente iovencidh,
se declaran nuevas y de propia invencidn, las siguientes
reivindicaciones, con prioridad de la demanda de patente

suiza nim. 11094/63 del 9 Septicmbre de 1.963.

1. Procedimiento para tefiir y estampar fibras
poliestéricas de dcidos policarboxf{licos arométicos y alcoholes
polivglentes, que se caracteriza por tratarlas con disper-

siones acuosas de colorantes azoicos diffcilmente solubles

en agua de la fdrmula

donde

de Xl y X2 uno sigkifica un grupo alcoxi, hidroxialeoxi, o
alcoxialcoxi / o un grupo f£enoxi substituido
eventualmente por grupos de alquilo inferior
o 4tomos de haldgeno, mientras el ofro es
idéntico al primerc o denota hidrdgeno, halé-

geno, el grupo mnitro o un grupo de alquilo
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inferior, pudiendo Xl, en el caso de que Xa, sig-~
nifigue hidrégeno, ser tambidn un grupo fenilago,
eventualmente substitulido por grupos de alquilo
inferior, y en el caso de gque X2 aignifique el

5 grupo nitro, ser también haldgeno, o un grupo de

alguilo inferior,

Ry significd un radical alguflico o alcoxislquilico inferior
o un radical fenflico substituido eventuslmente
por grupos de alguilo o alcoxi inferior, por

10, grupos nitro o por haldgenos, y

N

R, significa un redical alguilico, alcoxislguilico,

halogenalguilico o cianoalguilico inferior.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindica@ién
15. 1, carscterizado poxr emplearse los colorantes azoicos'én_
que de Xl y X2 uno significa un grupo alcoxi, hidroxialcdoxi
o alcoxialcoxzi inferior o un grupo fenmoxi substituido evak-
tuelmente por grupos metflicos o Stomos de cloro, mieniras
el otro es idéntico al primero o representa hidrdgenc, hs-

20. logeno, el grupo nitro o un grupo alguilico inferiox,

3. Procedimiento de &scuerdo con las reivindicaciones
ly 2, cue se caracterizas por emplearse los colorantes a-
Zolcos en cue de Xl y X2 uno significa un grupo alcoxi,
25, hidroxialeoxi o &lcoxialcoxi o un grupo Fenoxisubstituido
eventualmente por grupos metilicos o dtomos de cloro,
mientras el otro representa hidrdgeno, haldgeno, el

gruno nitro o un grupo aslquilico inferior.
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4, Procedimiento de acuerdo con las reivindicacio-

nes 1 a 3, que se caracteriza por emplearse los colorante

azoicos en que Il significa un grupo alcoxi inferior o un
grupo fenoxi, eventualmente substituido por grupos metili-

5. cog o 4dtomos de cloro, y X, significa el grupo nitro,

5.. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn
1, caracterizado por emplearse los colorantes azoicos en
gue Kl gignifica un grupo fenilazo, eventualments subsi-
10, tufdo por grupos de alguilo inferior, y X, significa hi-

drdgenos

6., Procedimiento de acuerdo con las reivindicacio-
nes 1 & 4, caracterisadec por emplegrse los coloragntes agoi-
15+ cos eu que Ry significa un radicel fenflico, eventualmerte
substitufdo por grupos de alquilo o slcoxi inferior, gﬁgp@s
nitro o haldgeno, y R, significa un radical alquilico 0--

s S 1 :
alcoxialcuilico inferior, : e

20, 7. Procedimiento de acuerdo con las reivindicscio-

nes 1y 5, gue se caracteriza por emplearse los coloranies

.

v
.

azolcos eu que Rl significa un radical alquilico o alco;

v e s

alquilico inferior o un radical fenilico, eventualmentef’
substitufdo por grupos de¢ alquilo o alcoxi inferior o por
25 haldgeno, y R, represents un radical alquilico, alcoxi-

alquilico, halogenalquilico o ciamcalquilico inferior.

8. Procedimiento pare tefiir y estampar fibras poli-
estdricas de &cidos policarboxflicos aromdticos y aleoholes

304 polivalentes.
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Seglin se describe y reivindica el la presente me-
moris descriptivas que consta de 46  péginas, folisdas y
eseritas & miquina por ung sole de sus caras.

Madrid, a 8 Septiembre de 1.964.
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