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PATENTE
DE
INVENCION

por “PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES MONOAZOICOS
CATIONICOS", a favor de la fimma suiza J.R. GEIGY, A.G., resi-
dente en BASTLEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Le presente invenoidn se refiere & nuevo® colorantes
monoeazoicos catidnicos, un procedimiento para eu preparacidn,
8 su utilizacidn perae tefiir material de acrilonitrilo polfmero
y de serilonitrilo copolimero, ssi como tembién como producto
industrial el meterial de acrilonitrilo polimero y copolimero
tefildo con estos colorentes.

Se ha hallad que Se obtienen colorantes monoazoicos
catidnicos valiosos cusndo el compuesto diszoico de un 5-smino-

pirazol de la fémula I
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que copula en posicidn 3, para llegar & un colorente amonoazoico

de la fdrmuls III
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en cuyze férmulas

B significe hidrdgeno, un radicel slquflico, cicloslqui-
lico o erflico substituido, sin embarg exento de grupos



5

10,

15.

*t 328778

que disocien 4cido en agna,
R significa un radical alquilico, exrilico, carbeleooxi o
un radical de doido carboxflico N-substituido o no,
Ry ¥ B, eignifiocen cada uno hidrdgeno o un radieal elquilico
o arflico substituido 0 no, exento gin embarg de grupes
que disocisn dcido en agme, y
el radical bemcédnico A puede contener substituyentes que no
disocian decid en agua,

Y estos colorentes monoeszoicos con el éster epto pers rescoidn
de un slcanol no substituido o substituido no iondgensmente se
hacen re&ccionar con un deido inorgénico u orgénico para

llegar a un compuesto cicloamdnico de la fdrmula IV. Ios compues-
tos de la férmula IV pueden preSentarse esimismo en sus formas
1imite mesdmeres IVa y IVb y la indicacidn de una de estas fonmi-
las e8 de comprender de modo que oon elles se @barcen todss las

estructuras mesdmeras.

(IV)

R -N G-N:N-C
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En estas fémules

significa un radicel alauflico, cicloalquilico o arili-
€0 no substituido o substituido, exento =in embarg de
grupos (ue disocian 4cido en agua,
Ry ¥ A tienen la significacidn indicada en las fdrmu-
les I, II y III,

significa un radicel slguflico no substituido o substi-
tuido no iondgeno, y

significa el snidn de un 4cido inorgdnico u orgdnico.

PLT
Si Bl’ R2, R5 y R4_ gignificen un grupo alquilico se

trata de preferencia de un grupo alquilico inferior con, por ejem-
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plo, de 1 @ 4 dtomos de carbono. Si B, represents un grupo ci-
oloalquilico, el mismo es ventajosemente de 6 miembros como el
radicel ciclohexflico. 51 B, Ry ¥ B, significen un grupo
elquilico substituido, e trata, por ejemplo, de un grupo benei-
lico, hidroxislquflico, alooxialquilico o cienalquilico. Si

B, Rz ¥ R, representan un grupo arflico, el mismo es carbocfoli-
co y ventajosemente mononuclear. Bl grupo arilico, en empecial
el grupo fenflico, en la posicidn de R) puede contener substi-
tuyentes que no disocien dcido en agia, por ejemplo grupos
glquilicos inferiores, gru. o8 alcoxi inferiores, haldgenos, como
fidor, cloro o bromo, grupos de éster de dcido carboxilico,

de deter erflico de deico sulfdnico, de amida de doido carboxi-
lico y de emida de 4cido sulfdnico (incluso grupos de emida de
deido cerboxflico y de doido sulfdnico substituidos en nitrd-
geno), grupos alquilsulfonilo, arilsulfonilo, nitro, cieno o
trifluorometilo. 51 R, y R4 significen un grupo arilico, ee
trate de preferencia de el radicel fenflico no substituid.

51 R, eignifica un radical carbaelcoxi, se trate en
especisl del grupo carbometoxi, carboetoxi, de un grupo carbopro-
poxi o carbobutoxi. Si R, represente un radicel de smida de
doido carboxilico Nsubstituida, pueden entrer en consideracidn
como substituyentes de N particularmente grupos slgquilicos infe-
riores. Si R, sigifica un radical arilico, dste es de prefe-
rencie mononuclear y carbocfolico.

El enillo bencénico A puede estar no substituido o

contener uno o varios substituyentes gue no disocisn dcido en



5

10,

15.

25.

e~ 328778

agua, de preferencia grupos slquilicos inferiores, grupos alcoxi
inferiores o heldgeno, como cloro o bromo.

En los compuestos ventajosos de las fdrmulas I, II,
IIT y IV

R, o bien R,' significen un radical algilico inferior 0 en

especial el radicel fenflico,

R, significae un radical alquilico inferior, sobre todo
el radical metflico,

Ry significa un radicel slquflico inferior, particular-
mente el radicsl metflico o tembién el radical feni-
lico, ¥

R simifica hidrdgeno o un radical alquilico inferior,

sobre todo el radicel metilico, y

el radicel bencdnico A no contiene otros substituyentes.

El radical elquilico R5 muestra de preferencia de 1
a 4 4tomos de carbono; como substituyentes no iondgenos pueden
mostrar por ejemplo un grupo cerbalcoxi, de emida de deidd car-
boxflico, un grupo fenilico o el grupo cieno. Zn los grupos
elquilicos fenilsubstituidos se trata de preferencia del radicel
bencilico.

Como anion de un Zcido inorgénico X@ representa,
por ejemplo, el ion de cloro, de bromo, de yodo o de sulfato o
eaion de un hidrdcido metdlico, por ejemplo el emion de triclo-
mro de zinc. Como anidn de un deido orgénico x® significa,

por ejemplo, un ion de swlfato alguilico, un ion de sulfonato



5

10.

15.

25

arilico, como el ion de sulfonato bencdnico o Ge sulfonato
p~-toluénico, o tembién ion de oxalato.

Los materiales de partida de la férmula I son en
gran parte conocidos, o se pueden preparar segin modo y forme
de por i conocidos, por eojemplo medismte reaccidn de cicnome-
tilcetonas 0 sud@ iminas con hidraeinas correspondientes Rl suba-
'bi’tuidaﬂ..

Como ejemplos de componentes diazolcos epropiados se
citang
el l-fenil-3-metil-5-aminopirazol, el l-ciclohexil-3-metil-5-
-eminopirezol, el 1,3-dimetile5-eminopirazol, el leetil-3-motil-
-5~aminopirazol, el l-isopropil-3-metil-5-aminopirazol, el 3-
-metil-5-ominopirazol, el 1-(3'-metilfenil)-3-metil-5-aminopira-
zol, el 1-(4'-metilfenil)-3-metil-5-eminopirazol, el M 3'-
-clorofenil)-3-metil-5-aminopirazol, el 1-{4'-bromofenil)-3-
~metil-5-sminopirazol, el l-{3‘'-metoxifenil)-3-metil-5-aminopire-
201, el 1l~(3'-metileulfonilfenil)-3-metil.5-aminopirazol, el
1-(4'-nitrofenil)-3-metil-5-eminopirazol, el l-fenil-3-etil-
~5-aminopirezol, el 1,3-difenil-5-eminopirazol, el l-{beta
~ciano etil) -3-metil-5-aminopirazol, el l-(beta<hidroxietil)-
~3-metil-5-aminopirazol, el l-(beta-metoxietil)-3-metil-5-
~aminopirazol o el l-fenil-3-carbamil-S5-aminopirazol.

La diazoscidn de 1los S-sminopirezoles de la férmila
T se efectis convenientemente con deido nitrosilsulfirico en
4c1d08 oxigenados inorgdnicos concentrados, como en deido sulfd-

rico al %05 por 10 menos, o en doido fosfdrico, o en deidos
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carvox{licos orgénicos concentrados, como en dcido férmico,
Jeido scébico (deid acético glacial) o deide propidnico.

Asimismo los compuestos de indol que copulan en poSi-
cidn 3 son en gran parte conocidos, como por ejemplo el indol,
los 2-2lquil-indoles, los 2-8ril-indoles, los 1,2-dialguil-
~indoles o los l-alquil-~2-aril-indoles ("alguilo" significa aqui
de preferencia un slquilo inferior, "arilo” un redical de la
serie bencénica). EL anillo bencdnico de 108 indoles puede
contener substituyentes de la clase arriba citada, de preferen-
cia estd, sin embarg, no substituido. Son ejamplos de compo-
nented de c0pulaci¢5n eSpecialplente favorables: el indol, el
2-metileindol, el 2-fenil-indol, el l-metil-2-fenil-indol, el
1,2-dimetil-indol, el l-beta~cisnoetil~indol, el l-beta-cianoetil-
-2-metil-indol o el l-beta-cianoetil-2-fenil-indol, ademds,
esimismo, el 4-cloro-indl, el 5-metil.2-fenil-indol, el 5-cloro-
~2-metil-indl, el 5-cloro~2-fenil-indol, el S-metoxi-’-fenil-
~indol, el S-metoxi-2-metil-indl o el 2, 5~dimetil-indol.

La copulacidn del compuesto diazoico de un 5-aminopi-
razol de la férmula I con un compuesto de indol de la fdrmula II
que copule en posicidn 3 al grupo emino para llegar & colorantes
monoazoicoB de la fdrmula IIT, se efectia segin métodos de por
8f conocidos, convenientemente en medio acuoso-deid, ventajosa-
mente & un valor de pH de 4 a 6, y de preferencia 2 temperatures
bajaa.

Ios colorantea monoszoicos de la fdmmula III son nue-

Vo8 y pueden utilizarse, por ejemplo, en diSpersidn acuosa para



tefiir meterial fibroso hidrdfovo, ventajosemente los de deteres
de la celulosa, particularmente de acetato de celulosa, como
di- y tri-acetato de celulosa o de poliéeteres de deidos policer-
box{licos aromdticos con alcoholes polivelentes, como tereftsla-
tos de polietilenglicol o tereftaletos de polihexshidroxilildiol.

Beteres de alcanol aptos para reaceidn, con 1los cue-
les ®e hacen reaccionar 108 colorantes monoazoicos de la £érmila
IIX para llegar & los compuestos cicloemdnicos de la £dmula IV,
son por ecjemplo el dster metflico, dster etilico, dster n-propi-
lico, deter n-butflico, éster beta-cismoetflico, dster beta-car-
bemoilet{lico, dster bencflico del deido clovhiarico, del 4eido
bromhfdrico, del dcido yodhfdrico, el sulfato dimetflico, el
sulfato dletflico, el dster metflico, y el dster etilico del
deido bencensulfdnico o del deido p-toluensulfdnico, ademds el
detor elquilico del doido bromhfdrico (con un radical alquilico
preferentemente desde 1L & 4 dtomos de carbono). En lugar de
ciertos deteres de alcenol substituidos puede utilizerse asimis-
mo sus fasef previas, por ejemplo en luger de cloruro o bromuro
beta-cienoetilico o beta-carbemoiletflico, el morilonitrilo o
bien 1o emide acrilice en premencia de deido clorhidrico o bien
bromhidrico concentrado.

La reaccidn de un colorante monoszoico de la férmla
III con un éster de alcenol apto para reaccion para llegar al
cbmpu esto cicloamdnico de le fdrmla IV se realiza, conveniente-
mente, medisnte calentemiento de las dos materius, eventualmente

en un deolvents orgdnico que no participe en la reaccidn. Di-
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golventes apropiados son, por ejemplo, los hidrocarmros aromé.
ticos halogenads o nitrades eventualmente, como tolueno, xileno,
helobencenos o nitrobencenos, o hidrocarburos alifdticos eventuel-
ment e helo genados, por ejemplo tricloroetileno o tricloroetano.

Los nuevos compuestos cicloamdnicos de la Férmula IV.
son accesibles como sales de los dcidos de 1los ésteres de alcanol
0 bien ésteres de arslcanol, Segin la definicidn utilizados pare
su preperacidn, asimismo como sales de color de deidos inorzdni-
00S u orgénicos. Por consigulente, ®e trata en primer lugar de
clomuros, bromuros, yoduros, metosulfatos, etosulfatos, bisulfe~
tos, bencensulfonatos o p~-tolmensulfonatos. Zn caso deseado,
pueden preperarse asimismo, medisnte reaccidn doble, sales de
otros deidos, por ejemplo oxslatos, por medio de adicidn de deido
oxdlico., Tembién se dejan preparar sales dobles, por ejemplo,
con 1los haluros de colorante y sales de zinc y de cadmio corres-
pondientes.

Los nuevos compuestos de la férmula IV son la mayoris
bien solubles en agaa, en especial ousndo estdn presentes como
sales de un deido inorgénico o de dcido eulfdnico orgdnico. Son
utilizsbles en une. dmplis zona de pH (2-8) ¥ Se revelon desde
emplia hosta totalmente sobre el nmaterial fibroso de scrilonitri-
lo polfmero oospolimero & color ebierto o en badio de color ce-
rrado bajo presidn,. en solucidn acuose, neutra o -ventajosemente-
en solucidn ddbilmente 4cida, eventuslmente en presencia de agen-
tes humectentes de mccidn dispersante, como en presencia de pro-

duetos de condensacidn de dxidos de alquileno con slcanoles
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Superiores, y den sobre este maﬁeﬁal tinciones amarilles,
amarillo-rojizes y enarenjadas, sélides a la humedad, como sd-
lidss al lavado y en especisl s0lidas al deslustrado y & la luz.

Lag extracciones de color de las sales de colorante
preparadas segin la invencidn sobre fibras de poliacrilonitrilo
son e’denclalmente superiores em la solidez a la luz, a les
extracciones de color de los compuestos endlogos l,2,4-‘criazc§li-
cos descritos en la patente francesa Ne 1,308.398.

Ios ejemploe que Eigmen ilustren la invencidn. In

ellos log temperaturas ge indican en grados celsius.

BEJSNPLO 1

Bejo agitacidn #e adiciona a gotas, en el término de
2 horas, deido nitrosileulfdrico, que corresponde & 3,45 g de
nitrito sddico, en la solucidén enfriada de -5 2 02, de 8,6 g de
1-fenil-3-metil-5-eminopirazol en dcido sulfdrico sl 604, A con-
tinuacidn la mezcla reaccionsl se deja reposer a la misma tempe-
rature durente otra hora. la solucidn asi obtenida de la sel
diazoica se trata con una Bolucidn de 6,6 g de 2-metilindol,
190 g de agna y 100 g de dimetilformemide, con lo gue Se produce
inmediatemente la copulacidn y Se inicia la precipitacidn del
colorante azoico formedo. Mediente refrigeracidn exterior y
machacad de hielo se obtiene la temperatura de la mezcla reac-
cional de 5° & 109, y medisnte adicidn & gotas de lejfe de sosa
se lleve el velor de pH de le mezola de copulscidn a 5, se fil=

tra el colorante monodzoico, de color @marillo, dificilmente so-
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luble en agua y ss le lava con agia sbundent e.

Con ligninsulfonato y dinaftilmetensulfonato sddico
como humectante Se muele en suspensidn acuose, el colorante
finamente dispereo tifie fibras de fereftalato de poliglicol, lo
mismo que fibres de seda al acetato o de triacetato de celulosa
en tonos de color anaranjedo brillante.

A una solucidn de 6,4 g del colorante azoico asi
obtenido, Secado en vacfo, en 200 g de clorobencend, Se deja
efluir, en el término de 2 minutos y a 120-1302, 2,6 g de sul-
fato dimetflico en 10 g de clorobenceno y la mezcla reaccional
86 conserve durente una hora a emllicidn. Imego se enfria la
nezela a temperatura ambienté, se trata con 200 g de agna y el
disolvente orgdnico se elimine mediante destilacidn por vapor
de 2gus. Le solucidén scuosa del colorante bdsico Se clarifica
con un poco de carbdn emimal y a continuecidn la sal de colo-
rante precipita con 3 g de oloruro de zine y cloxuro s6dico como
gel doble de cloruro de zine.

La gal de colorente enaranjado, gque corresponde & la

frmila
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ge disuelve en agua con color aneranjado-smarillento y tiile
fibras de poliscrilonitrilo, en bafio dcido dcetico, con tonos
de color ensranjado-emarillento brillantes, de 8olidez caracte-
ristice a la luz.

Se obtienen colorantes con propiedades similares,
cusndo se utiliza como éomp0nentee de coloracidn, en lugar de
6,6 & de 2-metil-indol, dosis equivealentes de uno de los com-
puestos de indol indicados en la siguiente Tabla 1 y se efectifa

usualmente el procedimiento anterior.
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TABLA 1

Ne | Componente diszoico| Componente de copulacidn [Coloracidn sobre fi-
‘ brag de poliacriloe-
nitrilo
2 1-Fenil-3-metil-5- | 2-Fenilindol anaranjado -
sninopirazol asmarillento
3 " 1,2-Dimetilindol "
4 u l.Metilw2-fenilindol “
5 " Indol emarillo-ro jizo
6 " 2,5-Dimetilindol anaranjado-
emarillento
7 n 2-Fenil-5-metilindol "
8 u 2-Metil-5-cloroindol v
9 u 2-Fenil-5-metoxi-indol "
10 u 2-Metil-l-betawcianoetil- "
indol
11 " 2-Fenil-l-beta~cianoetil. "
- indol .
12 n 4-Cloroindol emarillo -1o jlzo
13 u l-Beta-cianoetilindol u
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EJEMPLO 14

8,9 g de l-ciclohexil-3-metil-5-aminopirazol se
disuelven en X g de doid sulfdrico concentrado y se diazoe,
& -5¢, con dcido nitrosilsulfdrico, que corresponde & 3,45 g de
nitrito sdaico. A la soluoidn diazoice diluide con 500 ¢ de
hiclo se adicina, 2 gotas, a 02, una solucidn de 9,6 g de
2-fenil~indol en 100 g de dimetilformemida. A contimacidn se
newtraliza el deid mineral mediente instilacidn gta a mta de
lejfe de sose hasta un velor de pH de 4, lueg Se Succiona el
colorente monoazoico formado, Se lava con agne sbundente y Se
seca en vacfo,

A una solucidn de 3,8 g de este colorente monoazoico
en 100 g de clorobenceno se adiciona, & gotas y & temperatura
hirviente, 1,4 g de sulfato dimet{lico en 10 g de clorobenceno.

Con ello la solucidn emarills se tilie de @naranjado y el coloren-

e precipita en forma oleosa. Tras el enfriado, la mezcla reac-

cional se trata con 200 g de sgue y le mezcla se somete & una
destilacidn de vapor de agie, con 1o que destila el disolvente
orginico, Para otra purificacidn se clarifica la solucidn de
colorente caliente con un poco de carbon animal ¥y la sal de 1o~
rante se precipita con cloruro sddico y se filtra. La sal de
colorante e8 un polvo de color rojo-anzranjzdo, que se disuelve
en azue con color tnaren jad -amerillento. Corresponde a la

férmule
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Tifie fibras de poliscrilonitrilo en bafio decido 2cd-

tico, en tonos de color amarillo-enarenjedos, de solidez carac-

toristice a la luz y &l deslustrad.

En lugar de clorobenceno, pueden utilizarse asimismo

otros disolventes orginicos inertes, como xileno, tolueno,

o-diclorobenceno, tetralina, tricloroetileno o tetracloroetenc.

Se obtienen colorantes con propiedades similares,

cuando en luger de 8,9 g de l-ciclohexil-3-metil-5-aminopirazol

8¢ utiliza, en el Ejemplo precedents, dosis equivalentes de uno

de los componentes diezoicos relacionados en la siguiente

Tabla 2, y se procede en foma igualmente similer a como Se

indica en el Bjemplo 14.
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TABLA 2

N¢

Componente diezoico

Componente de
copulacidn

Coloracidn @obre
fibraes de polia-
crilonitrilo

15

1s

17

18

19

22

23

5,51L g de 1,3-dimetil-5-
aminopirazol

6,15 g e l-etil=d-metil~5=-
aminopirezol

6,95 g de 1-is0-propil-3-
metil-5-aminopirazol

9,3 g de 1-(3'-metilfenil)-
3-metil-5-2minoplirazol

9,3 g de 1-(4'-metilfenil)~
3-metil~S5-aminopirazol

10,38 g de 1-(3'-clorofenil)-

S-metil-S-minopirazol

10,65 g de 1-(3'-metoxi-fenil)-

3-metil-5-aminopirazol

12,55 g de 1-(3'-metileulfonil-
fenil)-3-metil-5-aminopirazol

9,35 g de l-fenil-3-etil-5-
aminopirazol

2-Fenilindol

anaran jado-
amarillento

n
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PABLA 2 (continuacidn)

Ne Componente dlezoico Componente de |Coloracidn sobre
. copulacion fibras de polia~
crilonitrilo

24 10,9 g de 1-(4'-nitrofenil)- 2-.Fenilindol anarsnjado-
3-metil-5-aminapirazol gnmaxillento

25 | 11,9 g de 1,3~-difenil-5= " "
aminopirezol -

26 | 6,8 g de l1-(beta-cianoetil)- 2-metilindol emarillo
Semetile5-aminopirazol

27 | 71,1 g de 1-(bota-hidroxietil)- " "
3-metil-5-aminopirazol '

28 | 7,8 g de l-(beta-metoxietil)- u "
3-metil-5-aminopirazol

29 | 10,1 g de 1l-fenil-3-carbamil- u "

S5-aminopirazol
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EJENPLO 2

Se deja instilar a gotas, a 09, la solucidn de 9,2 g
de l-beta~clenoetil-2-metilindol en 100 g de dimetilformamida a
une solucidn diazoice, prepersde @ partir de 6,5 g de l-etil-
~3-metil-5-eminopirazol en 100 g de fcido acdtico glaciel ¥
10 g de deido sulffrico con deido nitrosil sulfirico (que corres
ponde @ un contenido de 3,45 g de nitrito sddico). Lueg se agita
la mezcla durente 30 minutos, a continuacidn se trata en fomma de
porciones con M0 g de agna y Se neutraliza la reaccidn de deido
mineral mediente instilacidn a gotas de una solucidn acuosa de
acetato sddico, el colorente amarillo formado se succiona, Se
le lava con aga gbundante y se le Seca.

3,2 g del colorante seco se disuelven en 100 g de
clorobenceno y se etila con 1,7 g de sulfato dietilico, con lo
que la sal de colorante precipita parcielmente en forma oleosa.
Tres el enfriad® se decanta el disolvente y la resina que queda
Se lave con un poco de benceno. Pare otra purificacidn, se
disuelve el colorente en 290 g de agua caliente y precipita de
la solucidn con cloruro de zinc y cloruro addico, clarificada
con un poco de carbdn enimel y se filtra. La sal de colorante
es un polwvo rojo-anaranjado que Se disuelve en agua con color

amarillo-enarenjado. Corresponde a la fdrmila
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Se alcenza la misma sel de colorante partiendo del
10 producto de copulacién de 3-metil-5-eminopirazol y l-beta~
-cisnoetil-2-metilindol y la elquilacidn subsiguiente con por 1o
menos dos moles de sulfato dietilicos
Cuendo en luger de l-beta-clanoetil-2-metilindol y
sulfato dietflico se utilizen les dosis equivalentes de los
15. componentes de copulacion o bien los agentes de glquilacidn rele-
cionudos en la signiente “ebla 3, se obtiene, en por lo demds
en imal forma de trebajo gue la indicada en el Ejemplo, sales

de coloraents con propiedades similares.



TABLA 3

Ne | Componentes de copulacidh |Agente de slquilacidn [Coloracidn sobre
fibraa de polia-
crilonitrilo

5L | 2,5-Dimetilindol Sulfato dietilico anaran jado-

amarillento

32 | 2-Fenilindol Ester metilico del, "

deido p-toluensulfd-
nico

33 | 2-Metilindol Bromuro bencilico "

34 | 2-Fenilindol Bromro bencilico u

35 u Beter etflico del dei-

do bromoacético u

36 u Amida del deid bro- "

moacetico

37 u Ester metilico del "

doido bromoacético

38 | 2,5-Dimetilindol Amida del deido "

bromoacetico

39 | 2,5-Dimetilindol Ester metflico del dei- "

do p-toluensulfonico

40 | 2-Fenilindol Ester et{lico del dei- "

do p~toluensulfonico

41| 5-letoxi-2-metilindol 2-Bromopropionitrilo "

421 2,5, 6-Trimetilindol Sulfato dimetilico "

43| 2,5-Dimetil-6-cloroindil " "
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B EAMPLO 44

0,5 & del colorente bdsico obtenido seain el Zjemplo
1 sc emesen con 0,5 g de deido acdtico al 80, y se disuelven
medisnte adicidn de 4000 g de ague caliente. A esta solucidn se
adicionen de nuevo 1 g de dcido acético al 804, 2 g de acetato
gddico y 4 g de un prodncto de condencsacidy de elcohol oidico
con 15 moles de dxido de etileno y se imtroducen en este bedio
100 g de fibras de poliserilonitrilo. En el término de 30 mi-
nutos se celienta el bafio a X2, sg¢ mantiene durante 10 minutos
2 esta temperatura y las fibras se tifien luego hirviendo durante
1 hora. Con ello el baio de color se agota casi totalmente. =1
génoro tefildo esi tratad se seponifica a continuscidn Mrante
15 minutos, a 802, en 9000 g de agma bzjo cdicidn de 6 g de la
sal sddica de la amida etflica del doido N-metil-N-beta-sulfdnico
del deido 0léico, Se enjuage y se seca. Las fibras de polizeri-
lonitrilo se tifien en fonos de color snarenjzdo-zmari 1lento

puros, de solidez caracteristica al agye, @ la luz y ol deslus-

trado.
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Descrito el objeto del presente invento se declaran
cono nuevas y de propia invencidn las signientes reivindicacio-
nes con prioridad de la solicitud de patente suiza n? 9536/65
del 7 de Julio de 1.965.

1.- Procedimiento pare la preparacidn de colorantcs
monoazoicos catidnicos, caracterizado porque el compuesto
diazoico de wn S-eminopirezol de la fdrmula I

R, - Qe - H
2 (1)

N\N/C - NH 5

!

1

se copuls con un compuesto de indol que copula en posicidn 3,

de la formula IX

l
LI (11)

para llegar a un colorsnte monoazoico de la fdrmule III
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= cI; N=N-¢ (III)
N -N =N - II
NN I |
l v C\N
! B
Ry

en cuyas fdmmulas

Rl sigifica hidrdgeno, un radical slguilico, cicloslquili-
co o ar{lico no substituido o substituido, exento sin
embargo de gmpos que disocisn 4eido en agma,

B,  significe un redicel elquilico, arflico, carbalcoxi
o un radical de amida de deido carboxflice N-substitui-
do 0 no,

R, ¥ R 4 significan cada uno hidrdgeno o un radical alguilico
o arflico no substituido o substituido, exento sin
emberg de grupos que disocisn deido en agna, y

el radical bencénico A puede contener substituyentes que no

disocien deido en agua,

¥y Se hace reaccionar este colorante monoazoico con el éster
apto para reaccidn de un alceanol no substituido o substituido
no ionogeno con un 4cido inorgdnico u orgdnico para lleger a un

compuesto cicloamonico de la fommla IV
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4
en 1la que
R significa un redical alguflico, cieloalquflico o

arilico no substituido o substituido, exento sin em-

barg de grupos gue disocien deido en agna,

Rz, Ry Ry ¥ & tienen la significacidn indicada en las
formles I, II y III,

R significa un radical alquilico no substituido o subs=-

tituido no iondgeno, y

@ sigifica el enion de un dcide inorgénico u orzdnico.

2.~ Procedimiento Segin la reivindicacidn 1, carac-
teorizado porque se utiliza un S-sminopirazol de la fdrmulu I,
en la que B significa un redical alquilico inferior o el ra-

dical fenilico y R, significa un redical alquilico inferior,

3.~ Procedimiento Segdn las reivindicaciones 1 y 2
caracterizado porque se utiliza un compuesto de indol que copula

@ posicidn 3, de la férmula II, en la que R3 gisnifica un
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radical alquilico inferior o el radical fenilico, y R, significa

hidrdgeno o un radical alquilico inferior.

4.~ Procedimiento para 1a preparacidn de colorantes

N T
monotzoicos cationicos.

’ k4 - » L3
Segin se describe y reivindica en la preSente memoria

descriptiva que consta de 26 hojes folisdas y eserites a mdouine

por una so0la de sus cares.

Fismados JOSE RODRIGUEL
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