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MEIORIA DESCRIPIIVA

Bete invento se refiere & nuevos colorantes de

la fémula
: H wihy
< X ik
2 - ‘
o
HN
| H
Z
en la que
10, wna X significa une agrupacidn de la férmula
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la otra X significa un &bomo de hidrdzeno o un grupo S0 3H,
Y significa wun &tomo de hidrdgeno o un grupo metilo

0.
o S0 3H, '
7 significa un substituyente reactivo con las fibras,
de preferencia heterociclico, ,
n significa un nimero cntore por valer de 2 & lo me-
nos y
15
- uno por lo menos de los simbolos X e Y representa un
grUpo SO3H1
Ia sintesis de los colorantcs de este invento
pucde efectuarse por copulecidn y/o por condensacidn. Asi,
g0 pueden wnir compucstos diazoicos de ominas de la Fémula
2. 0
X
Yearm
HN X

25.
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wna ¥ glgnifies wun grupo NHa ¥

en la que

le otra Xy, Y ¥y Z tienon ol signicado yo expuesto;
o (en 6l como de Que tombidn on 6l substituyente 7 exis-
to un grupo amino diazoable); csimismo compucstos tetraazoi-
cos de dieminas de diche Indole, con deido 1-/dim o tri-sul-
fonaftil /~5~pirazolon-3~carboxilico.

Como ojomplos do tales pirazolonas cabe citars
el deido 1~naftil—(2'3-3~carboxi—5~pirazolon~4';8'— 0 oS-
pectivemente -6, 8'= o *5‘;7'—disu1£6nico; .
el deido l-naftil-(2‘)~3—carboxil-5—pirazo1onr4',6';8”-tri—
sulfdnico,
el doido l~naftiL-(2')-3~carboxi~5—pirazolon~3';6‘;8'-txﬁr
sulfﬁnico;

ol geido 1—nafti1~(2')—3~carboxi-5-pirazo1one3‘;5‘;?‘—tri-
gulfdnico,

ol decido l—naftil—(l')-3-carboxi-5-pirazolon~3';6'~disulfd—
nico y

¢l fAcido l-naftil—(l‘)—3~earboxi—5~pirazolonr3';6';8'-txd~
sulfdnico; '

Bstos dcldos pirazolon-3-~cargoxilicos pueden
gintetirzarse por condensacidn de los correspondientes édcldos
hidrazinonaftalinsulfdnicos (obtenidos por reducc?dn del
dcido diazonaftalinsulfdnico con cloruro de zine), con la

sal sddica del dster monoetilico de dcido oxalacético (obte-
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nido por saponifioacidén parcial del dster dietflico de dcido
oxelacdtico con la cantidad equivalents de hidrdxido sddico),
on medio ligeramente decido hasta neutro, y clerre consecuttivo
del anille de 1a& hidrazons formada, en medio alcalino.

Las aminas ouyos compuestos diazoicos o tetre—
azoicos gon copulables segin el invento con estos componentes
de copulacidn; pueden sintetizarse a partir del &cido. m-

o p-diaminobencenmono- o -~dimgulfdénico, por condensacidn con
haluros dc¢ 4cido quo conteongan un radical acilo reactivo con
las fibras, do profoerencia hetorociclico.

En calidad de teles haluros do deldo cabe citan,

a titulo do ojomplos

el clorums del dcido acr{flico,

el oloruro dc foido beta~cloro=~ o bota-~bromo-propidnico,

el cloruro -0 bromuro dec dcido alfe-cloro - o alfa~bromo-acri-
lica;

cl cloruro do 4cido alfa,beota-dicloropropidnico,

ol cloruro dc écido cloroerotdnico y, con ventaja,

los cloruros do 4cido 2-clorobenzoxazolearboxilico,

gl cloruro de 4cido 4;S—diclom-l—fonilpiridazon—oarboxilico o]
-gulfdnico,

el cloruro de &dcido 4?5—dicloropiridazonpropidnico,

ol cloruro do dcido 3,6—dicloropiridazinr5—carboxilico;

ol cloruro do deido 1,4~dicloroftalazin-carbox{lico o ~sulfé-
nico,
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6l clorure. do ddid@zz,ﬂkdieiombﬁuiﬁazo1in¥éﬁ§%bxilico 0 ~8ulm

- s

fdnioo, R TR
ol eloruro do éeido=zéoloxobcnéotiazolp5—; 60 ~740arboxi—
lico;
cl oloruro do 2—-olorobenzotlazol~6~ o -7—sulfdnico;
la totraclox0p1rlda?1na,
la 2,4, G-trm- 0 244,5, 6-tctracloron1r1m1&ina,
el deido a,¢~dlOlOIOPlTlmldlnr5"Su1fdn100,
la S-nitro- o 5~clano-2,A 6~trlcloxopir1m1&1na,
la 5~n1%ro~oumoﬁ11~2,4—dlolorop1rim1ainu,
ol oloruro do feido 2,6-dicloropirimidin-4~corboxflico,
el cloruro do deido 2,4~dlcloxopirnmidin—S—sulfﬂnico;
1l 2;4;6—tricloro~1;3;5~triazina vy agimismo
las 4,6~dicloro=1,3,5~triazinas que cotén substituidas on la
pogieidn 2 por un radical orilo ¢ elquilo (por ejomplo; un
ragiocl Tonilo, metilo o ctilo) o por ol radical de un com=-
puogto moredptico (ligado por modio Gol &tomo do azufre) o
hidroxflico (ligndo por medio dol dtomo dc oxigono), alifdti-
co o aromético, o on poarticular por un grupo HO=NH- o -NHo ©
por ol rodical de un compucgto hidrazinlco, de un compucsto
uroido o de un compucsto amfnico alifdético, hetorociclico o
aromd%ico; ligado por modio del &tomo do nitrdgono.

En concopto do compucstos de esta {ndole, cuyos
rodictles puoden ostor ligados en 1la posicidn 20l ndoleo

triazinico por reaccidn con trihalogentriazinos, cabe citar,
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compuestos mercipticos o hidroxilicos aliféticos o aromdticos

por gjemplo, los siguientes:

como tioalooholes, deido tioglicdlico, tioures, ticofenoles,
alcohol met{lico, etflico e isopropllico, 4ecido glicdlico,
fenol, clorofencles o nitrofenoles, dcidos fenolecarboxflicos
v fenolsulfdnico, naftenos, écidos naftensulfénicos, etc.,
pero en perticular el amonface y los compuestos que contienen
grupos aminicos acilables, como la hidroxilamina, las oleoxil—
aminag, la hidrazino, lo fenilhidrazina, los deidosg fenilhi-
draginsulfdnicos, el Acido carbamidico y sus derivados, lag
semi- y tiosemi-~corbacidag y —carbazonas, lo metilamina, la
etilaming, 1o icopropilamina, 12 metoxietilaming, 1o meboxi-
propilomine, la dimetilamina, la dietilomina, la metilfenil-
eming, 1o etilenferilamine, 1l cloroetilomine, lag etanol-
amines, las proponoleminos, lo benzilomina; la ciclohexilami-
na, 1o morfolino, le piperiding, la piperazina, el doter de
deido aminocarbdnico, el duter etflico de dcido aminoacédtico,
ol dcido aminoetonculfdnico, el deido r-metllomincetansulfd-
nico y sobre todo laos cmines cromfticas come la anilina, 1o
N~motilonilino, lag toluidinac, lap xilidindg, las cloroani=-
lingag, le p- o m—aminoccelonilida, las nitroanilinas, log
aminofenoles, las nitrotoluidinas, las fenildiominac. Ias
toluwilondiamines, 1a anisidina, 1o fenetidina, la difenil-
amina; le naftilomina, los aminonaftenos, lac dieminonafto-

linca, y cen porticular, los anilinas que contienen grupos
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de'idos, como los deidos sulfanilicon, motanflicos y orbanili-
co, ol deido anilindiuulfdnico; el deldo anilin-omego-mobor
ﬁulfdnico, el deddo mninodibonzoioo; 160 doidog maftilomine.
mono=, ~di- ¥ -ﬁri-auli‘dnu.cou, logc deidos aminobenzoicosd

5« (como ol do;c‘lo -:2-hidro:>:1—~5-gm1nobonzo:Lco), los dcidos cmino-—
nafton-mono—, —dis= y ~1:ri-sn1]:fdnico; ote.y y aoimicmo com=
puestos colorcados o roapectivomonte compucstos de cardetor
coloronton por ejemplo ol deido 4—hitro~4'-mninooatilbendi~
oulfdni co y cl dcido 2-ni-bro-4‘-aminodifen:i.lmnin‘lﬂ,;3'-disu.1—

10 i‘dnioo, ¥y on porticular los colorantco omlnoo.zoicos, Jlag
aminoantraquinonas o las fialo c:.am.nas .quo contionon auomds
por 1o monod.-yn g“upo «'.mino roactivo, por ojcmplo los com~

4 “ 1
. .

puou‘caﬂ o 10. i‘é:rmuL

12 N L
15 U
~50 2 0 P (SOpNE=R-NH,, ), ~—(50 ¥,

NH-RNHZ

20 on 1o que
X aignifica hidddzono, haldgeno o un grupe do deido
sulfdnico;
R significa un radiccl (oventualmonte substituido)
otildnico, fonilénico o difenilénioo;
25, 7 oignifice hidrdgono o un radical alquilico,



Pc vignifica wn rodical ftolocianinico,

7 gignifica HO — o ~NH2 ¥

nymn gignifican 1, 2 4 3.
Lo introduceidn del subgtituyente situado on
5e la pooicidn 2 dol radicel triazinico pucde cfectuarse tambidn

dospuds do 1la condencacidn con la @iomina de partida o degpuds
de la proparacidn del colorontcs

Lo derivadog aseflicos del dcido m~ o —p—diomino—
boncen~nono= y ~di=~gulfénmico utilizobles segin cate invento

10. pucden diazoorsc (o, cuando contiencn dos grupos NH,odiazoo—
blos, tambidn totrazocrsc) de mancra yo do of corricnie. Ia
copulacidn oc degerrolle igualmente con aucht facilidad on
modio.acuoao.

Asimimmo se obticnon colorentcs conforme & Og9-

15, %¢ invonto oi o diazon doido 1y 3~ 0 1,4~diominoboncon~mono=-
o =di~gulfénico, o rospectivamente sus dorivados monoacoti-
ladog, So 1loo combing con log componontes de copulacidn ya
indicados ¥y oe condenson loo colorantou monoozoicos obtoni-
dos, quc proscentan (oventuelmente despuds Co la dicociacidn

20. dol grupo acctilico) un grupo awino libre on el radical di—
azoico, con lod agentes do acllacidn ya citados quo contic-
nen un substituycnto reactivo con lag fibras.

En log colorantos Obtenidos por ¢l procodimicnto
aqul oxpucsto, los dtoros de haldgono ndviles Ge log
substituyentes roactivos con las fibras pucdon reamplazarsc

25. con facilidad, por cjomplo modiantc reaccidn con tminas ter-

B00R
QUALITY
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nariag o con hidrazings (como lo dimetilhidrezina), de 1o que
go originan colorontes fibrorcactivos cuyo oubstituyente di-
gociable constituye wn grupo de amonio o hidrazinio cuotemo~
rio ligado o un dtomo do carbono (on particular, de un rali-
ccl hctoroc:tclico); o docir, por cjomplo, un grupo do le

férmula

| et e G,
A0 +

=20 e N €
_ clz c[} N(CH ,) oNH,
c1 oL -
o1

en la Que
%o Significa un dtomo de hidzdgeno; un grupo amino
(eventualmente, substituido) o un grupo hidroxilo
o mercepto, eterificado. .

Los colorantos que se obiienen segin el procedi-
miento aqul expuesto son nuevos. Constituyen colorantes ve
liosos, que se prestan para tefiir y estampar los més diver-
BOS inateri‘ales, en particular naterizles polhidroxilados
de estrgpotura fibrosa, como las naterias de contenido celu~-
1daico y més oxactamente tanto las fibras sintdticas (poxr
ejemplo, & base do celulosa rogenerada) como las materias

do celulosa naturel (por cjomplo, celulosa, lino o, sobre
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todo, algoddn). Sirven pore tofiir por ol método llemado do
1o tincidn directa, cn lfguido cbundanto, & partir do bofio
acuogo aleclino, on ocasiones intonscmonte 3alino; pero
tambidn para tofiir por el proccdimionto de estampacién ¥y al
proccdimionto de fulardeo; cn log que los colorantos so apli-
can por ostampbeidn o fulardco ol género que ©e ha do toftir
y 8¢ fijon o 41 por medio do agenteg acoptores de Geido, on
ocasionos con actuacidn do calor.

Para mojorar lagpropicdades dec solidez fronte
o la humecdad, Sc¢ rocomionda que las tinturas y los cstempo-
doo agd obtonidos s8¢ somotan 2 un cnjudguo o fondo con  GERD
frfa v agus calicnto, ol os prociso con odicidn de un agente
de ocecidn disporstnmtc y que rofuorco lo difucidn de las por-
cloncg do colorante no fijados. .

Iog colorantos do coto invonto so distinguon
gobro todo por alto grade de fijoacidn y Ffécil lavabilidad de
1ag porcionco de colorantc no fijadas, y los tinturas obtoni-
dag con é1loc go digtingucon por muy buont solidoz ol lavado.

Sumancntc valiomsos con log coloranten de ogte
invonto quo prosontan on 1o pogicidn 1 del anillo pirazold-
nico ¢l radicel o un 4ecido boto~naftil=di~ o —tri-gulfdnico;
¥, & cougd de su mbo fdall ascquibilidad, gobre todo los co-
loranteo que conticnon al radioal; insubotituido on posicidn
vaecina 8l conlace pirazo;dnico, do tal Gcido beote~naftil-di~

- 0 ~fril-gulfdnico.



56

10.

15.

25,

En comparacidn con log colorantes conocidos més
préximemente comparebles & hase de las cor@espondienﬁes pi-
razolonas con grupo metilico en posicidn 3, los productos ob-
tenldos segﬁn el invento agqul expuesto presentan ventejas;
asi; por ejemplo, es mejor la estabilidad de las pastad de
estanpacidn y mayor la igualdad de los estampadoshechos con
ellas, Tembidn son cromdticomente mds fuertes y en congscucn—
ola dan tinburas y estompados de mayor intensidad de coloride

En log ejumplod que sigucn, 1as partes mlgnlfm—
can, on tonto no se indique otra cosa, partes en peso, y load
por centajes porcentajos on poos log temperaturss entdn ox-

prosadas en grados coentigradod.

EJEMPLO Te

Se¢ diazoan 33;7 partes dol producto primario de
eondenﬁaoidn dc 1 mol de ocloruro do triciendgeno y 1 mol do
doido 1 3—d1amlnoboncon~6~au1f6nlco y o copula con. 41,4 par-
too do deido l=na ftll-(2')~3bcurboxl-Bﬁpiruzolon~4',8'-dicu1—
fénico on proscncia de bicorboneto sddico. So precipitd por
galificocidn ¢l coloronte diclorotriazinico originédo; go la
gepara por filtracidn; se mezela la pagta con una solucidn
acuocot de 5 partes do foofato disddico y 5 parbos do fosfato
monogsddico y sc scea & 400. Tl coloranto obtenido tbific ol

algoddn con tonos amarillos muy odlidos.
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EJEMPLO 2

Si se emplea COmO. componenie de copulacldn el
éeldo 1—naft1¢~(°') 3~oarboy1~5~p1razolon—4‘ 6' £ 8 i ~Srigultd~

nico, ge obtiene un colorante de propledades genie jantes.

A 1s golucidn de derivado diélorotriaziﬁico ob-
tenids segin las indicaciones del ejemplo 1; (despuds de la
copulacidn), se efiaden 50 partes de solucidn de amonfaco al
10% y se agite la mezcla & 35° durante 3 horas. Se, precipita
po? sallfloaoldn ol eolorante rmonoclorotriazinico. orlginado,
é; le qepara por filtracidn y se le secat.-Egte colorante ti-
fie el algoddn con tonos emerillos puros, sdlidos o la luze

o>

EJEMPTLO 3.

46,7 portes del pioduoto seoundarig de conden—
gacidn de 1 mol de cloruro do triciandgono? 1 mol deo Geido
eminobonoon-3-sulfdnico y 1,mol do deido 1,3~diaminobencon=
6~sulfénico so diazoan cn séiuoidn acuosa con 25 portos de
foido clorhfdrico ol 305 y wat solucidn de 6,9 pnrteg do nis-
trito sddico y sc incorpora 1o mozeld o ung solu?idn, 1180~
ramontc olealinizoda conscarbonato sédico, do 41,4 partes
do feido 1-naftile(2})-3-carboxi~5=pirazolon-4',8'~dioulft-

nico. Modionto adicidn de corbonato sddico sc monticno 1a
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reaceidn ligeramente s8loalina, v terminada la cOpule.cidn;
se precipita por salificacidn el colorante monozaoico; se
le afgla por filtracidn y se le geca. Egte colorante tifie
el algoddn con tonos emarillos muy sdlidos.
Si se emples como componente dc copulacidén dcl
é.cidg feenaf il (21 )= 3~carboxi-5~pirazolon—4" , 6t , 8¢t risulfd~

nico, se¢ obtiene un colorante de propicdades semejantes,

EJREEPILO 4o

So diazoa 4cido 3~acotilamino-i-aminobencon—6~
sulfdnico, so copula cl compuogto diczoico con deido 1-nof-
11— (2} )= 3~corboxi=~5=pirazolon~4' ;8'-disulfdnico ¥y on ol
producto obteonido so disocia ol grupo acctilico modiante
calentamionto con una solucidn de hidrdxido sddico.

61 ;.4 portcs dol colorontc aminoazoico obtonido
gc disuclvon cn 800 partes do agun y sc afiade la solueidn a
una susponsidn do 15 partcs de cloruro do triciondgono on-
friada con hiolo. Sc ogito 1a mezela duranto varias horos o
temporatura ontre 5 y 109 y so manticno el pH ontre 4 ¥ 5
por odicidn de wnd solucidn dilufda de hidrdxido sddico.
Terminoda la condenso.oi&n; so trata ol producto con und so-

luecidn do 53;3 partes do gal disdflica de deildo T—aminOwde
( 3t~eminofonilamine )~entraquindn-2,4~disulidnico. S¢ calion-

o 1o mozels reacclonal & 60° vy 8¢ 1lc mantionc duranto 4 o
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6 horas a esta temperatura; mientras sesostiene el pH entre
5¥% 7. Se precipita por salificacidn el colorante verde ori-
ginado, ge le separa por filtracidn y se le seca. Este colo-
rante tifie, ¢l algoddn con tonos verdes amarillentos, sdlidos
v crométicemente intensos.

81 se emplea como componentc azul d.écldo 1=
am1no-~4~( 4'—eminofenilemino )-antraqulndn-»2 3t—-disulfénico,
gc obtiene un colorantoc depropiedadcs samecjantos. ‘

Si sc cmplea como componcnte do copulacidn, po-
ro la sintosis del coloranto monoazoico, ol dcido I-naftil-
(2‘)-3~oarboxi~4';6';8'~trisulfdnico, ge obtione un colo-

rantc dc propicdades somcjantcs.

Preocripcidn para tofiirs

So disuclvon cn 100 partes do acus 2 partes do
coloranto. Con cgta solucidn, so improsno on ol fular un to-
jido do Qlgoddn y e ozxprime ol lfquido gobronte do modo que
0l génoro rotengt on volucidn do colorontc ol 75% do gu Poso.

Sc geed ol génoro asi impregnodo, sc lc improg-
no lucgo a la tompernture ambionte, on unc solucidn quo con-
ticne por litro 10 pertes de hidrdxido addico y 300 pextos
do cloruro gddico, gc lc oxprime hosta ol 75% do absorcidn
de 1lfquido ¥y e Lo voporiza o tomporatura do 100 a 1019 du-

rante 60 sogundog. Lucgo oo lo onjuegn, sc le trata on solu—
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oién al 0,5% de bicarbonato sddico, se vuelve & enjuagar, se
le enjabona durante 1/4 de hora y & temperatura de ebullicidn
en une solucidn al 0,3. de un tergente desionizadc, Se en—

juaga una vez més y 8¢ Secs.

Prescripeidn pera egtampar.

Se mezolan 2 partes de colorante con 20 partes
de uroa; se disuelve 1a mezcla en 28 partes de agua y 8o
deslic lo solucidn on 40 partes do un egpesamionto de algi-
nodo sddico ol 5%. Iuego sc azregan ¥ portes de unt solucidn
al 107 de carbonato gddico. '

Con 10 postn pora estampor csi obtonida sc os-
tompe vn tojido de olgoddn on und embompadors de rodillos y
el génoro esbompodo quo so obtionc so ool y go voporiza due
rante 8 minutos o 1000 con vopor soturado. Iucgo 8c onjuaga
o fondo on ague fric y sguc oalicnto ol género cstampado y

so scca Sote.

EJEMPLC 5.

So diazoa deido acotilamino—1—-aminoboneon=6—
sulfdnico, sc copuld ol compucsto diazoico con dcido P=naftil—
(2! )=3~corboxi~5~pirazolon-4t,6%,5!~trisulfdnico y cn ol pro-

duoto obtenido sc disocia el grupo acctilico por calentomiofrbo
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con una solucidn de hidréxido sddico.

69;4 partes del colorante aminoazoico obtenido
se disuelven en 80O paries de agua y se afizde la solucidn &
une suspensi§n de 19 partes de cloruro de triciandgeno enfrie-
da con hielo, Se agita la mezcla durente varias horas & ‘tempe-
rature ontre 5 y 10° y so mantiene el pH entre 4 y 5 por me—
dio de 1o adicidn dc une golucidn diluida de hidrdxido sddicos
Torminoda 1a condcnsacidn; gc agrogzen 20 partes do amonfaco
al 25% y so colienta durcnto 3 a 4 horas a tamporotura de
3% a 400. Se preeipita por salifiencidn ol colorante amardi-
1llo originado; gc lo sopara por filtracidn y sc lo sccd. Es-
0 ecolorcnte Hific ol algoddn con tonos amarillos de colorido
intonso .

Si en osto ojomplo so rcemplaze ol decido 3-0cc—
tilanino=f-aminobancen~6-sulfdnico por ¢l deldo 4~acotilomim-—
~l=gninoboncon-3~sulfénico, so obticnc wn coloranto quo

$ific ol Clgoddn con tonos doc color cmarillo encranjado.

BEJEMPTLTO TS

L wna solucidn dn 800 portes do agunc del colow
ranto obtonido soglin ¢l cjemplo 5 gc afisden & gotas 6 partos
de dimectilhidrazina agimdtrica vy oc agite lao mozela durante
4 hora a la tomporaturc tmbiontc. Ie solucidn obienida se

ovepora luogo on vacio y & tamperetura més baja, hasto sc-



quedad. E1l oolorante originado, que ya no contiene nada de

cloro orgénico, tifie el 2lgoddn con tonos amarillos puxcs.

JEMPLO Te

3]

5

.

B A wna solucidn neutrade 37,6 partes de 4oido
1, 3=fenilendiemin~6~sulfdnico en 600 partes de agua se aiia-
de uvna solucidn de 19 pertes de clorurc de triciandgenc en
60 partes de acetona. Se agito la mezcla, primeramente du-
10. ronte 2 hora o temperaturd entre 5 ¥y 10o ¥y luego otros 2 ho-
rag o 2Q° v mienﬁras se ménticne 18 recceidn constantemento
onmdre ligera acidez y neutrelidad por adiecidn de wne solu-
eidn dilufda de hidrdxido sddico. Terminade lo condenscoidn
se tetraozoa con felde clorhifdrico y 14 partos do nitrito
15 8ddico ¥y so incorporn ¢l compucsto totranzoico & una solu-
cidn acuosa do'100 partes dc deido 1=naftil=(2t )=3~corboxi~-
Sepirazolon—4!,6%,8!'=trisulidnico (que so ha noutrelizado
con hidrdxido sddico) y 40 portos do bicarbonato sddico. Al
final de lo copulacidn s¢ precipitc ol coloranto por adi-
2. cidn do clorure potdeico, sc lec goporn por filtracidn y so
1c scca. Bste coloranto tific ¢l algoddn con tonos cmarillos
PUIO e
In tobla que siguo_oohtiono otros ejcmplog de
colorontos que se obtionen, conforme el cjemplo 3, £i 8o co-
25. pulon 1los componontos diazoicos obtonidos o partir do los:
compucetos dc lasg colwmnas I y II con log pirazolonas do la

columna IIX.
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I

dcido 2,4--dicloro-
-6~fanilemino=1,3,~
~btriazin-2t~gul-
fdnico

&cido 2,4~dicloxo=
~G=Ffenilamnino--
1,3, 5~triazin~2'—
carboxilicO

dcido 2,4~dicloro~-
6=fenilemino—~ -

1y 3,5-triezint2! ;51—
disulfdnico

24y 4= diclo 10— b~amino-
1,3,5~briazina

W

2,4"&:3.0101’0-6-—
amino=-1, 3,5-triazing

2,4~dicloro—~6-beto~
oxietilamino=1,3, 5=~
triaging

- 18 =

IT 111 v

1, 3~dleminobencen— 4cido T—-neftil~ amarillo

—6-gulfénico (2 )=3=carboxi-
~5—pirazolon-4t,
GLdigulfdnico

n foidy l~neftil— f
(2% )= 3~carboxi=
S5-pirazolon-6',
8r—digulfdnico

u deido 1=naftil~ u
(1t )=3-corboxi=~
S5-pilrazolon-3*,

6l'-disulfdnico

Y dcido 1~naftil~ “
(1% )=3~carboxi~
S=plrazolon—3t,
6t ,81-trisulfd-
nieo

| dcido 1=naftil- i
(2! )=3~carboxi=
S-plrazolon-3*,

61,8 —trisulFé=
nico

B dcido l-naftil- i
(2! )=3~corboxit
b-pirazolon—-4',
6v,8'~trisulfd~
nico
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12

13

L4

15
16
17

18

I II III Iv
2y 4—~dicloromb=oliil- 1,3~dlominobencen~ deido f=naftil- amordillo
amino-1,3,5-triazing 6~sulidnico (21 )=3-corboxi
O~pirazolon-4!,
G¥, 8 tetrigul £ -
nico
24 4~A1C1L0 10~ 5110 o n t n
folino=1, 3, 5~trio~
zina
2y 4~d1cloro b-metoxin- i ' " u

1,3, 5~triazina

f i deido l-noftile "
(21 )=3~corboxis~
b~pirazolon-4*,
81=dimulfdnico

] " 1 [ t]

24 40101010~ GmLoni I~ i foido l~noftil— "
amino-1, 3, 5=triazing (27 )=3~carboxim

b=pirozolon—4t,6t
8'=trigulidnico

cloruro de deide 2,3~ n o 1
dicloroquinoxallpeGe
carboxIlico

é-sulfocloruro de 2,3~ " t: o
dicloroguinoxaline

cloruro de deido 4,5- " o 1
dicloropiridazon~(6)- )
propidnico

cloruro de doido 2eclo- “
robenzo 1620 l=6~corboxi-
lico
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20

21

22

23

24

25

26

27

cloruro de deido 2—- 1,3~diominoboncen— dcido 1~nofbile—

cloroboenzoxazo l-
corboxilico

cloruro dc deido T,4~
dicloroftalasin—G-
carpboxilico

2:4,5,6~totracloro-
pirimiding

2,4,6-tricloropliri-
midin®

miding

cloruro de deido 2,6~
dicloropirimidine 4~
coarboxilico

deido 2,4-dlcloropiri-
midin-5-sulfénico

B~nitro—6-motil=2, 4=~
dicloropirimiding

clorurc de deido 2,4~
dicloropirimidin-=
carboxilico

G~gulfénico

it

(21)=3-carboxi~
~5-p1r0%0 10N
51 g 7 tedisulfd—~
nico

doido l-paftil-
(2% )= 3~carboxi-

5~pirazolon-
4“ 98 "'disulfd"
nieco

dcido l~naftil-
(21 )~ 3~carboxi~
=5pirazolon—4f
6%, 8 ~trisulfé-
nico

fl

v

amarillo

W
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I II
cloruro de 4oido 1, 3-diaminobencen-
acrilico 6~sulfdnico

dcido 1,4~fenilen—

cloruro de Aecido

beta~cloropiopid- dismin-6-sulidnico
nioo

cloruro de deido n

alfa,beta~dilolo—
ropropidnico

§oidm 2,4737.cLoT0ws~ 0
Torilanino trioshn—q b

ByLidnioo
t dcido 1, 3~diomino-
~4~metilbencen-—btm
sulfénico
2, 4=diolo o= deido 1,4~diomino=
aminotriazing bencen~2, 5~disgul-
£dnico

III

4cido 1=nafile
(2% )=3~carboxi=-
b-pirazolon=-4!,
6%, 8 =t iyl -
nico

deido 1-nafbil-
(2" )=3~carboxi-
~5epirazolon-
41,8 =digulfd-
nioo

deido 1-naftil=—
(2% )~ 3~carboxi~
Heplrozolon—4t,
6t ,8'=trigulfd-
nico

-~

Iv

amarillo

amarfllio
rojizo

emarillo
anaranjado

amarillo

smarillo
dorado

]
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Lgitendo, se introducen en 260 partes de doido
clorosulfdnico 30 pertes de cuproftaloeismnina de tal modo
que le temperatura no sobrepase los 30°. se prosigue la agi-
tacidn qurante 1/2 horas & lé temperabtura ambiente y luego se
1levs la mezcla reaccional en ol ourso de 1/2 hora o tempera—
ture. de 130 2 ‘i33g y s¢ le manticne durcnte 4 horas o esto
nivol. A continuocidn sc doja cniriar, y ogitondo, se l1a vier-
te on uno mozcla do 250 partes de ogua, 140 partoes de clorue
ro sddico y 1500 partos do.hiclo desucnuzado. So prosiguc la
agitacidn por breove tiampo, se filtra y se lave con und mez-
ela do 300 voldmencs de solucidén saturade de cloruxo sddico
y 150 partes de hielo. Do ostc modo sc obticne un gulfocloru~
0 que, on Fforma do pasta Wmimeda, se condensa todavia con ol
producto inbermodiario do aminod orotriazina que ge describe
a continuacidﬁs

So disuclven on forme de sal sddica 37 partes

del compuegito do la fbmula

Cc1
LN
Y
HO 45— Q-—-I\sn-O\N _O-Es Q-—so i
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opn. 500 partos do agua y 0o noutraliza 1o soluecidn. Sc suspons—
de on és?a o tomperatura doc 0 o 50; con adieidn do hiclo des-
mennzade, la poota de sulfocloruro do cuprofialocidning obto-
nible sogdn ol primor pdrrofo ¥y go noutralize lo sudpensidn
con gsolucidn diluida do hidrdxido oddico. So aglita bicn 1o
mozela durante 6 horas; & tomperaturo do 5 o 100 y montonion-
do cl pH cntre 7;5 y 8 porintroduceidn on porecioncs dec unas
15 partes de carbonato sddico. Imogow so doja quo lo tompero~
tura ge¢ romontc dospoeio hesta 20° y oo prosiguc la agitacidn
durante 12 hores mds. So ajua?a a pH 7 16 oolucidn originada,
con deido elorhfdrico diluido, go la trata con 15 & 20% do
cloruro sddico; ge filtra y sc lava bicn con 200 volidmonos do
golueidn de eloruro mddico &l 15% ol producto de condensoocidn
obtonido.

o torta hémeda obtonide dol filtro de suceidn
go deelia on 400 perten do ague helada y; & tomperatura de
0 o 50 y con adieidn do 60 volémonos do ung.oolucidn acuocos
do dcido alfo~naftalinoulfdnica al 305 qPraﬁiquamento ¥y que
contione deido sulfﬁrico; oc diazoa con aolucign 2-n de ni-
trito oddico. Sc diouslve en 500 partes de agua; con adicidn
de 50 partos do’carbonuto sddico; 1o cantidad oquivelonte
(ealoulade o hase del consumo o nitrito) de deido I-nafbil-
(2')~3—carboxi—B—pirnzolon~4é6‘;8'~trisulf6nico y sc afiade
o oota golucidn la susponsidn diazolca. So nonticne dQuronto

6 horcs la tomporotura o 5—100, modionto adicidn do hicle



i

desmenuzado, se callente luego despacio hasta 200 y se dejs
en egitacidn durente 15 horas todavia.

7l colorante se seogresge & temperatura de 30 2
35o por adicidn de 55 de cloruro sédico & la mezcla reaccio—
nal; se afsla por filtracidn y se seca en vacfo a temperatu~
ra de 40 a 60°.

Ests colorante bifie el algoddn, la lana y las

fibras de polismide con tonos verdes amdrillentos, brillen—

tes ¥ 8dlidos al lavado.

i
.
!
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Descrito ol objeto de 1a presentc patonte, se deelargn
nuevas y de ﬁropia invencidn lag siguientes reivindicaciones,
con prioridad de las demandas dg patentes suizas nimeros
6%12/%5 a0l 12 de Mayo de 1.965,y ndm. 2140/66 del 4 de Marzo

de 1.966, exiaticndo en ombos unidad de invencidn.

1. Procodimionto para 1la sintesis do colorantos

reactivos con las fibras de lo fémula

H
Y X

b5
b

¥
La

on la que

wa X significoa una ogrupteidn de lo f8rmaula

HO

|

/c ~—

=N=N=C

S0_H
\\\‘\c==-m 3 )n

coon
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la otra X oignifioa un dtomo do hidrdgono o un grupo SO3H,
Y significa un dtome de hidrdgeno o wn grupo metilo
) SO3H; '
7 significa un substituyente fibrorreactivo, de pre-
ferencia heteroaielico;
n significe un almero entero por valor de 2 & lo me~
nos
¥ uno por lo menos de los simbos

X ¢ Y representa un grupo SOEH,

caracterizado por prepararse tales colorsntes azolcos medlan-
te oopulacldn de compuestos diazoicos o tetraazolicos corfea—
pondientes con dcidos di~ o tri-sulfonaftilpirazolon-3~car-
boxIlicos 0 por condensacidn de colorentes eminoszolcos CO=

rregpondientes con agentes de ceilaoeidn.

2. Procedimiento segin 12 reivindicoeidn 1, carcete—
rizodo por sintetiztrse ocolorantes beto-noltilpirczoldnicos
de 1o fdmula indiccde, cn los que Z significa wa substitu-

yente heterocielioo,

3. Procedimiento segim lo reivindicacidn 1, caracte-
rizado por condensarse en ¢l grupo amino coloranvtes azolcod,

que contionen cl radical de lo fémule



5e

10.

con haluros de dcido, Quo contienon un rodical fibrorreactivo,

de proforceneia hotoroclelico.

Goo

rizodo por

en 1ag que

suwlfénicos

5
rizodo por

nula

Procedimicnto, sozin 1o roivindicacidn 1, caracto-
emplearse pirazolonts de la fdmuls

HO

LT

N

=y
COOH

R significo un rodical bete~naftilico con grupos

on pogicién 4,8, 5,7, o 6,8 o rospoctivamonie 4,6,8.

Procedimicento gogin la roivindicacidn 4, caracte-

cmploarse compuegtos diazoicos dec eminas do la fdr
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50 H
o

5

on que Y significa un radical clorado triczinico, pirimidini-
co, ftalacinico, bonzmotiazdlico, benzoxazdlico; quinazolinico
o quinozalinico.
10. .
Ge Proccdimicnto scgin la reivindicaoidn 3, caractori-
zado por cuplearsc como haluro de deido un compuesto triazi-
nico, pirimidinico, ftalocinico, quinowolinico ¢ tquinoxelini.-
co quo contonga por lo mconos 2 dtomos de cloro roactivos.
15 : :
7. Procedimionto sogén 1o roivindicacidn 6, carcche-
rizado por condenscrse con cloruro do tricicndgene ¥y, on ol
colorantc obtenido, que conticnc radicolos diclorotriazini-
cod, rocuplozarse un &tomo de cloro modiantc comdonsacidn

conr ocmoniaco o con unt amind.

8. Proccdimieonto sogin las reivindicacioncs 1 a 7-,
caractorizado por convortirsoe los coloranted roactivos obto-
nidoo cn colorantos reactivos cuatornizados, mecdiontc trata-
micento con amines o hidrozinag terciarias, como la dimotil-

25. hidrozing.
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9« Procodimiento pars 1n gintosin do colorantes

roactivos con lag fibrao.

Seafn so deseribo ¥ reivindicn on 1o progsonic momoric
doscriptive que conegta do veintinueve hojas; foliadas y oscris-
5« tas o mdquina por wnd sole do pus carad.
Wodrid, o 144 MAY, 1066
CIBA, SOCIETE ANONYME.
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