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MELORTA DESCRIPTIVA

Lo presente invencidn se refiere a nuevos colo-
rantes azoicos dispersables dificilmente solubles en agua,
el procedimiento para su preparacidn, al procedimiento
para teflir meterisl fibroso organico hidrdéfobo, en espe-
cial fibras textiles de ésteres lineales de alto peso
molecular de dcidos policarboxilicos aromiticos con al~
xoholes polivalentes o de ésteres de celulosa, y, como
producto indusirial, el material fibroso tefiido produ-
cido con los nuevos colorantes.

Se ha hallado que se obtienen valiosos colorantes
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azoicos dispersables diTicilmente solubles en agua, cusndo el

compuesto diazoico de una amina de la férmula I

A - ¥EH (1)
se copula con wn componente de copulacidn de la fémmila I

NH - By

¥
/ \>—- H - Ry (1)
=N

I\TH-—R3

para llegar a un colorante azoice de la f£érmula IIT
NH - Ry
T
pA-m=nd \ TH - R, (III)

=N
NH - R3

v ademas los componentes se cligen de forma que no contengan

grupos iondgenos~formadores de sal.
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En estas formmlas significan:

A el radical de un homociclo o heterociclo aroadtico,

que puede contener substituyentes no iondgenos, in-

clusive grupos fenilazo, y

de Ry R, ¥ Ry, wma R significa un radical fenflico insubs-
tituido o no-icndzeno substituido y las otres I sig-
nifican cada una hidrdgeno o un grupo alguilicc, ci~
cloalguilico o fenalquilico insubstituido o no-iondseno

gsubstituido,

Como iondgenos formadores de sal, que se excluyen
como substituyentes en los componentes de colorantes y nue-
vos colorantes, se sefialan’ agui y a continuacidn los substi-
tuyentes conocidos acuosolubles, que disocian decido en agua,
que confieren caracter anidnico a los colorantes, como los
grupos de Acido sulfénico, dcido carboxilico, deido fosfl-
nico, y los grupos dnicos que prestan caracter catidnico a
los colorantes, por ejemplo los grupos amdénicos y sulfdnicos;
los anillos y substituyéntes indicados como no-iondgzenos subs-—
tituidos no contiecnen segin ello tales grupos,

Cuando A significa el radical de un homociclico
aromatico, éste es un radical fenflico o naft{lico mono o
polinuclear, condensado o no condensado, en especial insubs-
tituido o no-iondgeno-substituido. De preferencia, A signi-
fica un radical fenflico no-iondgeno substituido con substi-
tuyentes que atraen electrones. Como substituyentes no-iond-

genos que atraen electrones pueden entrar en consideracidn
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por ejemplo: haldgenos, como fldor, cloro o bromo; 1os, shupos

eiano, sulfoclano, nitro, trifluorometilos ademas, grﬁébs
acilicos y precisamente grupos carbacilicos, como los‘gfhpos
alecanoflicos o alquenoilicos inferiores, ademas los EYupos
aroflicos, como el grupo benzoflico, o grupos organosulfoni-
licos, como los grupos alquilsulfonilicos o arilsulfouilicos
inferiores, ademds grupos de arilésteres de dcido sulfdnmico,
como 1los grupos de éster femilico, algquilfenilico o ﬁalﬁgenfe-
nilico de dcido sulfdnico; grupos de éster de dcido carboxi-
lico, por ejemplo los grupos carbofehoxi, pero en especial

los grupos carbalcoxi, como los grupos carbometoxi, carboetoxi,
carboisopropoxi o carbobutoxi; los grupos de amida de dcido
sglfénico o de 4cido cerboxilico; los grupos carbamoilo o
sulfamoil.o N-monosubstituidos o bilsubstituidos, con un grupo
feni{lico y/o con substituyentes alquilicos, hidroxialquilicos,
aciloxialquilicos, en especial alcanoiloxialquilicos, alcoxial-
guilicos, cianalquilicos inferiores o con cicloalquilo o fenal-
quilo, Todos estos grupos pueden estar substituidos ulterior-
mente no-iondgenamente. EL radical A puede sin embargo conte-
ner junto a los substituyentes atractores de electrones,
ventajosos, también substituyentes no-iondgenos cesores de
electrones, por ejemplo grupos de hidrocarburos alifaticos
inferiores eventualmente no-iondgenos, por ejemplo hidroxil~
substituidos, grupos alcoxi inferiores eventualmente no-iond-
genos subsgtituidos, como grupos metoxi, etoxi o etoxicarbonil-
metoxi, grupos ariloxi eventualmente no-iondgenos substituidos,

como el grupo fenoxi y los grupos fenoxi alquilsubstituidos o
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halogensubstituidos, o grupos acilamino, en especial grupos
carbacilaminoe, por ejemplo grupos alcanoilamino inferieres,
como el grupo acetilamino, grupos aroilamino, como el grupo
benzoilamino, o también grupos alquilsulfonilamino inferiores,
como el grupo metilsulfonilamino, o grupos arilsulfonilamino,
como el grupo fenilsulfonilamino.

Si A contiene un grupo fenilazo, los grupos 8zo0 en
un homociclo aromético ocupan de preferencia la posicién
para. El grupo fenilazo es de preferencia insubstituldo; sin
embérgo, también puede estar substituldo mediante halégenos,
como fléor, cloro o bromo, o mediante grupos alquilicos o
alcoxl inferiores o el grupo nitro, Si A es un radical fe-
nilezofenilico puede contener, ademds del radical fenilé~
nico, todavia otros substituyentes, por ejemplo grupos al-
quilicos o alcoxi inferiores, haldgenos, como flior, cloro
0 bromo, grupos acilamino, como grupos alcanoilamino infe-
riores; ventajosemente, sin embargo, estid insubstituido.,

Si A significa un radical naft{lico, puede tratarse
tanto de un radical l-naftilico o 2-naftflico insubstituido,
como tembién de wno de tales radicales no-iondgeno substi bui—
do. Como substituyentes pueden entrar en consideracidn aqui
sobre todo los grupos alquilicos y alcoxi inferiores, haldgeno,
como cloro o bromo, grupos de amida de dcido sulfdnico even~
tualmente N-substituido, grupss de éster arilico de acido
sulfdnico, grupos alquilsulfonilicos o arilsulfonilicos infe-
riores.

Si A significa el radical de un heterociclico aromd-
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tico, se trata sobre todo de heterociclos de 5 6 6 miembros,

en especial conteniendo nitrdgeno, gue pertenecen, por ojem=-
plo, & la serie pirazol, tiazol, oxidiazol, tiodiazoli'tyiazol
o piridina. También pueden entrar en consideracidén les hetero-
ciclos polinucleares condensados, que luego muestran, de pre~
ferencia, un anillo bencénico anillado, como por ejemplos los
anillos de benzotlazol, indazol o quinolina, eventualmente

no iondgenos substituidos. Como substituyentes también .
pueden mostrarse los substituyentes usuales en colorantes
azoicos, no-iondgenos, anillados en anillos bencénicos, y del
tipo enumerado, en especial haldgenos, grupos nitro, sulfocia-
no, grupos algquilicos, alcoxi y alquilsulfonilicos infefiores
¥y grupos de emidas de dcido sulfénico substituidas eventualmen—
te mediante grupos alquilicos o dialquilicos inferiores.

En colorantes ventajosos de le férmula ITI, & tiene

la significacidn:

a) Un radical fenilico que muestra en posicidn orto y/o

para al grupo azoico por lo menos un substituyente no

iondgeno que atrae electrones, o

b) un radical benzotiazolil-(2) eventualmente substituido

no iondgeno, o

c) un radical 4-fenil-szofenilico eventualmente substituido

I 4
no ionogeno.

s1 Bys By ¥ R, significan cada wno wn radical alqui-

lico, éstos pueden mostrar hasta 8, de preferencia de 1 a 4,
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atomos de carbono y es rectilineo o ramificado. Si este
radical alquilico esta substituido, pueden entrar en conside-
racién como substituyentes por ejemplo los grupos hidroxilicos
0 los grupos alcoxi inferiores, como el grupo metoxi, ol

grupo ciéno, o halégenos como el cloro o el bromo. Como gru~

pos cicloalgquilicos o fenalquilicos, Ry, Ry ¥ R3 sigpifican,

2
por ejemplo, el grupo ciclohexilico o bien el grupo bencilico.
i Ryy By 0 Ry significan un radical fenilico, és-
t0s pueden estar substituidos no iondgenamente, por ejemplo
mediante grupos ciano, grupos alquilicos o alcoxi inferiores,
mediante el grupo fenoxi, mediante los grunos alcanoilo, car-
balcoxi, alquilsulfonilo, alquilsulfoniloxi, alcanoilamino
0 alquilsulfonilamino inferiores, grupos de amida de acido
carboxflico y dcido sulfdnico insubstituidos, mediante gru-
pos alquilico, hidroxialquilico, alcoxialquilico o cianal-
quilico inferiores, grupos de amida de dcido carboxflico o
de deido sulfénico Ne-monosubstituidos o IN,N-bisubstituidos,
o mediante haldgenos, como flior, cloro o hromo.
In colorantes que se dlstinguen entre otros por su
buena accesibilidad, una afinidad muy elevada a las Tibras
de tereftalato de poliglicol, asf{ como por una estabilidad
excepcional en bafios de color hirvientes y ademds porque son
muy sélidos a la luz y a la sublimacidn, corresponden los

componentes de copulacidn de la Lérmula ITa,
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/ \ NH - Rg" (ITa)

En esta formula significan:
de By', R2' y R3' una R' un radical fenflico insubstibuido

0 no ionégeno—substituido, y las otras R' hidrdgeno o

grupos alquilicos idénticos.

Cvando uno de los substituyentes Rl’ R2 y R.3 slgni-
fica un radical fenflico no iondgeno-substituido, éste mues-
tra como substituyentes ventajosos, por ejemplo, haldgenos
como el flior, el cloro o el bromo, grupos alquilicos o alcoxi
inferiores.

Ia preparacidn de los componentes de copulacidn
utilizables segin la invencidn de la férmula II, se efectia
por ejemplo mediante reaccidn, a temperatura elevada, de

fenilamino-dicloropirimidinas de la férmula IV

- .
¥ . ——DFH-R
' }— - (IV)
—1
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en la que
R significa wn radical fenflico insubstituido o no iondge-
no-gubstituldo,

con amoniasco o con alquilaminas, cicloalguilaminas o fenalqui~
laminas primarias eventualmente no iondgenas-substituidas.
Esta reaccidn se realiza de preferencia a temperaﬁuraé conpren-
didag entre 80 y 1609C, en un recipiente reaccional cerrado.
Las fenilamino-dicloro~pirimidinas de la férmula IV se cbtie-
nen segin métodos de por si conocidos, por ejemplo mediante
reaccidn de 2,4,6~tricloro-pirimidina con fenilaminas de la
férmula R - NH,, eventualmente no iondgenas-substituidas. Los
productos resultantes en esta reaccidn representan en general
mezclas isdmeras de 2-fenilamino-4,6-dicloropirimidinas y
4~fenilamino-2,6~dicloropirimidinas.

La copulacion del compuesto diazoico de una amina
de la férmila I con el componente de copulacidén de la férmula
IT se efectia segin métodos usuales, de preferencia en medio
acuoso desde Acido mineral hasta débilmente dcido, en especial
a wn valor de pH de 4-4,5. Convenientemente, se neutraliza
paulatinamente, en la copulacidén de dcido mineral, el acido,
por cjemplo con sales alcalinas de Acidos grasos inferiores.
También se puede copular simultdneamente, en forma eventual,
un compuesto diazoico apropiado con una mezcla de componentes
de copulacidn isdmeros utilizables segin la invencidn.

Los colorantes segin la invencidn, son llevados a

una forma finamente dividida mediante molido con agentes dis-
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persantes de actividad superficial. Dispersentes aprop%ados
son, por ejemplo, los anidnicos, verbigracia las sales:élcali—
nas del alguilarilsulfonato secundario superior, las éaleé
alcalinas de los productos de condensacidén del formaldehido
con acidos naftalinsulfdénicos, ligninsulfonatos o los
no-iondgenos, como el éter poliglicélico de alcohol giruso.

En esta preparacidn los colorantes segin la inven-
cidn son especialmente apropiados para tefiir material Fibroso
orgénico hidrdéfobo en dispersidn acuosa, en especial para
tefiir fibras textiles de ésteres lineales de alto peso mole~
cular de acidos policarboxilicos aromaticos, con alcoholes
polifuhcionales, por ejemplo de.tereftalato de poliglicol,
isoftalato de poliglicol o tereftalato de policiclohexandiol,
o de acetatos de celulosa, por ejemplo de fibras de 2.1/2 ace-
tato de celulosa o triacetato de celulosa,

Los colorantes segin la invencidn pueden, sin émbar-
g0, utilizarse para tefiir fibras de poliamidas sintéticas, como
el nylon.

La tincidén de fibras de tereftalato de poliglicol
con dispersiones acuosas de colorantes segin la invencidn se
efectia, de preferencia, a temperaturas de mds de 100eC, bajo
presidén, La tincidn puede, sin embargo, realizarse asimismo
al punto de ebullicidn del bafio de color, en presencia de
agentes de impregnacidn, llamados "carriers", como por ejemplo
fenilfenoles, compuestos policlorobencénicos o agentes auxi-

liares similares, o segin el procedimiento de Foulard, y a

continuacidn termofijacidn a 180-220¢0,
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Los colorantes segin la invencidn poseen una huena
afinidad para fibras organicas hidréfobas, en especial para
fibras de tereftalato de poliglicol o acetato de celuloss, ¥y

sobre estas fibras tinciones de color fuerte amerillo-
verdosas, amarillas, anaranjadas y rojas, que son de anlidez
caracteristica al lavado, al batanado, al sublimado, a la
luz, al roce, al sudor, a los disolventes, al sobretefiido,
al deslustrado, destefiido por gas y a los gases de escape.

Ademds, los colorantes segin la invencidn se reser-
van muy bien en fibras vegetales y animales, en especial al-
goddn o bien lana. Se obtienen con colorantes segun la in-
vencidn, lo mismo sobre tejidos densamente batanados o hi-
los fuertemente retorcidos, tinciones buenas y homogéneas.

Los colorantes segin la invencidn, como mezclas
isdmeras, se diferencian de los colorantes previamente cono-
cidos de constitucidn similar por su poder de extraceidn y
sintesis mhy buenos sobre fibras de tereftalato de poligli-
col, Por ello, las tinciones producidas con los colorantes
segun la invencidn son, en la mayoria de los casos, esencial~
mente mis sélidas a la luz y a la sublimacidn.

Colorantes, segin la invencidn, especialmente valio-
808, que sSe caracterizen no solo por una buena solidez a la
sublimacidn y una solidez caracteristica a la luz, sino tam-
bién por un poder de extraccidén y sintesis muy bueno, se de~

rivan de mezclas de isémeros de las férmulas Va y Vb



3
+
Z2 / \ N= Bl
5
%y
- u
10. Z3 R
22 N=0N // \\ ~NH~
- 1t
Zl NH R3
15, (Vo)
en las que
Z1 significa el grupo aitro o c¢iano, cloro o
20. bromo,
22 significa el grupo nitro, metilico o etilsul-
fonilico, cloro o bromo,
Z3 significa hidrdgeno, cloro o bromo,
R," significa hidrdgeno o el grupo metilico,
25, R2" Vg R3" significan grupos alquilicos inferiores

idénticos,

Los colorantes segun la invencidn son también apro-
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piados para tefiir acetato de celulosa, tereftalato de poligli-~
col y poliamidas en masa. Gracias a su buena solubilidad en
disolventes organicos como en acetona o cloroformo, también
pueden utilizarse en lacas y colorantes para el estampado.

Los ejemplos siguientes ilustran la invencidn., En
ellos las temperaturas se indican en grados Celsius. "Teref-
talato de poliglicol" significa los productos conocidos bajo

los nombres de TERYLEN, VYCRON, DACRON y TREVIRA.

EJEMPLO 1

16,2 g de l-amino-2,4-dicloro~benceno se dispersan
finamente en 300 g de agua y 30 g de dcido clorhidrico al
36%, y se diazoa g 0-52 mediante adicidn de une solueidn de
6,9 g de nitrito sédico ecn 50 g de agua. A la solucibén dia-
zoica clara obtenida se afiade a gotas, a 5-102, una solucidn
de 20,1 g de 2,6-big~amino~-4-Tenilamino-pirimidina en 500
g de dcido acético al 40%. A continuacidn la mezcla reaccidn
ge neutraliza a un valor de pH de 4 - 4,5 con acetato sddico,
El producto de copulacidén amarillo originado, cuya composicidn

corresponde a la Férmula
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NH -

’ W
Cl - -N=N-~ // s>— NH2
— N

Cl NH2

se filtra, se lava hosta neutralidad con solucidn de carbona-
to sédico diluida ya continuacidén se lava, hasta gquedar
éxenta de sal, con agua. El colorante s¢ seca en vacio a

60 ~ 702 y después se muele con una mezcla de sulfonato

de 1;gnina & la sal sdédica de un producto de condensacidn

de Acido naftalin-2-sulfdénico y formaldehido. Ias tinciones
de color amerillo, puras, producidas en fibras de tereftalato
de polietilenglicol o triacetato de celulosa con estos pre-
parados de color en dispersidn acuosa, eventualmente en pre~
sencia de un agente de impregnacidn como la sal sddica de
o-fenilfenol, son de muy buena solidez al’'lavado, al roce,

a la luz y a la sublimacidn.

La 2,6-bis-amino-4~fenilamino-pirimidina utilizada
en este Ejemplo como componente de copulacidén se prepara, pOr
ejemplo, mediante reaccidn de 2,Gfdicloro-4—fenilamino-pirimi—
dina coﬁ amoniaco acuoso, a 140-1502, El compuesto puro,
obtenido mediante cristalizacidn del producto bruto en alcohol

et{lico acuwoso, funde a 162-1632.
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EJENPLO 2

Una suspensidn fina de 16,5 g de éster etilico del
dcido l-amino-bencen~4-carboxilico en 400 g de agus, 30 g de
dcido clorhidrico al 36% y 5 g de éter de cetilpoliglicol
se diazoan, a 0 - 59, en la manera usual, mediante adicidon de
6,9 g de nitrito sédico. La solucidn de sal diazoica se clari-
fica y se adiciona a gotas, a § - 102, a una solucidn de
20,1 g de 2,6-bis-amino~4-fenilamino-pirimidina en 5CO g de
dcido acédtico al 40%, A continuacidn se eleva el valor de pH
de la mezcla mediante adicidn de acetato sddico a 4 - 4,5. Una
vez finalizada la copulacidn se filtra el precipitado amerillo

separado, cuya composicidn corresponde a la férmula

se lava con mucha agua y se seca en vacio a 60-702., Tras el
molido con la sal sdédica de un producto de condensacidn del
cido naftalin~2-sulfénico con formaldehido, el colorante asi
obtenido tifle, en dispersidn acuosa, fibras de tereftalato de
poliglicol, eventualmente en presencia de un agente de impreg-

nacidn, como la sal sddica de o~fenilfenol, bajo agotamiento
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considerable del batio de color, en tonos de color amarillos
puros. Las tinciones son de muy buena solidez al lavgdq, al
roce, a la luz y a la sublimacidn. Asimismo, tejidos d§nsa~
mente batanados e hilos fuertemente retorcidos, se tillen bien
y homogéneamente.

Se obtienen colorantes con propiedades similares,
cuando se combinan los componentes diazoicos indicados en la
columna 2 de la Tabla I siguiente, bajo las condiciones des-
critas en el Ejemplo anterior, con las dosis equivaleates de
uno de los componentes de copulacién indicados en la columna

3.
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TABLA T

Ejem~ Componente Componente de Tono de color
plo N diazoico copulacion sobre fibras
de tereftala-
to d2 poli-
glicol
3 l-amino-2—cloro- 2,6-bis—amino—4~fenil- amarillo-
benceno anino-~-pirimidina verdoso
4 J~-amino~4~cloro- n "
benceno
5 l-~amino~2-~bromo- " "
benceno
6 l-amino=4-flior- L "
benceno
7 l-amino~2-ciano- " amarillo
benceno
8 l-amino=3-trifluor- L amarillo-
metilbenceno verdoso
9 l—-amino~2-nitrobencend n anaranjado
10 l—amino=2-nitro=q-—- " n
netil-benceno
11 1-a2nino=-2-nitro—~4- " escarlatea
netoxi~-benceno
12 J~amino~2-nitro~4- " anaranjado

cloro~benceno




- 18 -

Ejen Componente Componente de Tono de color
plo diazoico copulacion sobre -fibras
Ne de tereftala-
to ds poli~
glicol
13 l-amino~2y4=-dinitro- 2,6-bis—amino-~4-fenil-| anaranjado
benceno emino~-pirimidina
14 l=aminom2m-¢ianomf- " L
nitro~henceno
15 Jeanino=z2=-bromo=~4i-~- n -
nitro-~-benceno
16 l~amino-2,4~dinitro- " "
6~cloro~bsnceno
17 l-amino-4-acetil- " amarillo-—
benceno verdoso
18 " 2,6-bis=amino-4-(21- "
metil-fenil-amino)-
pirimidinsa
19 l-anmino-4-benzoil- i n
benceno
20 " 2, 6=bis~amino~4m~ "
- fenilamino-pirimi
dina
21 | éster etilico del " amarillo
acido l-amino-ben
cen=2-carboxilico
22 | éster butilico del " "
acido lpaming—beg
cen=4=carboxilico
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metilsulfonil~ben
ceno

F’
i Bjem | Componente - Componente de Tono Je color
plo diazoico copulacion sobre fibras

ne de tereftala-
to de. poli~
glicol
23 ester beta-metoxi~ 2, 6~bis~amino-4~Tenil amarillo
otilico del dcido amlno—plrlmldlna
l-amino~bencen—4-—
~carboxilico
24 " 2,6~bis~amino-4-(4"'- u
clorofenil-amino)-
pirimidina
25 N~met11—am1da del " "
gcido l-amlno-ben
cen-2~carboxilico
26 Nemetil-N-beta-hil " "
droxietil-amida Tel
deido l-amino—ben
cen~4=-carboxilico
27 | N~etil-amida del 2,6~big=amino~4-fenil~ n
deido l-amino-bencen- amino~pirimidina
3-gulfonico
28 ester fenflico del n n
acido l—amlno-beg
cen=-4-sulfonico
29 l~aninomi~metile n n
sulfonil-benceno
30 " 2y 6mbig=amino=q= (21~ "
metox1fenil—am1no)-
plrimidina
31 l-amino=2=-nitro—4fm=- " anaranjado
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Ejem Componente Componente de Tono de colof
plo diazoico copulacion sobrs.fibras
ne de tereftala-
to de poli-
glicol
32 | l-amino-4-etoxi-carbo | 2,6-bis-amino-4-(2'- ararillo
nilmetoxi-benceno bromofenil-—amino)-
pirimiding
33 | l-amino~naftalina 2,46-big-amino=4- amarillo--
fenilamino-pirimidina rejizo
34 | 2=amino-naftaling " u
35 | l-amino-4-fenil-sul " amarillo
fonil=-benceno
36 | leamino-4-acetil- " n
amino~benceno
37 | l-emino-4~beta-ace " "
tiloxi-etilamino-

sulfonil-benceno
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EJEMPLO 38

18,3 g de l-amino-2,4-dinitrobenceno se disuelven
en 100 g de acido sulfirico concentrado y se diazoa a 20-25%
con acido nitrosil-sulfurico en la dosis correspondizsnte a
6,9 g de nitrito sddico. Ia solucidn de sal diazoica asi obte-
nida se adiciona a gotas, a 0-52, a una solucidn de 22,9 g de
2,6-bis-metilamino-4-fenilamino~pirimidina en 250 g de dcido
acético al 80¢ y 200 & de agua. Una vez finalizada la copula-
cidn se filtra el precipitado rojo-pardo separado, cuya compo-

sicidn corresponde a la Férmula

FO

NH - CH

se lava con agua abundante y se seca después como es usual en
vacfo, a 60-702. 5 g del colorante as{ obtenide se llevan a
wa forma finamente dispersable mediante molido con 15 g de
ligninsulfonato,

Con este preparado de color se obtiene, en disper-
sibén acuosa, eventualmente en presencia de un agente de im~
pregnacidén, como la sal sdédica de o~fenil-fenol, fibras de

tereftalato de poliglicol tefiidas en tonos de color rojo-
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claros, Las tinciones son de muy buena solidez al lavado, gl
roce, a la luz y a la sublimacidn,

Ia 2,6-big-metilamino~4-Ffenilamino-pirimiding. wtili-
zada en el Ejemplo anterior como componente de copuiaéién,
puede obtenerse por ejemplo mediante reaccidn de 2,6—§icloro—
4=fenilamino-pirimidina con metilaming acuosa, a 140-1509.

Se obtienen colorantes con propiedades similares
cuando se combina un componente diazoico, indicado en la
columna 2 de la Tabla IT siguiente, con un componente de
copulacién relacionado en la columna‘3, bajo las ccndiciones

descritas en este Ejemplo,
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TABLA II
Ejem— Componente Componente de Tono de color
plo Ne diazoico copuleacion sobre fibras
de tereftala-
to de poli-
rlicol
39 1-aninom2=-cloro- 2,6-bis~n-propilanino- amarillo
benceno ~4~fenilamino-pirimidi-
na
40 n 2,6~bis-(beta-hidroxi- "
~etil-amino)-4-fenila~
nino-pirimidina
41 l-anino~2,4-diclo- 2,6-bis-n~butilamino~ amarillo~
ro—benceno —4-fenilamino~-pirimi- r0jizo
dina
42 u 2,6-bis-(gamma-metoxi- "
~propilamino )~4-Ffenil-
-amino-pirimidina
43 l-amino-2,5-~diclo~ 2,6~bis~isopropilamino- "
ro-benceno ~4~Ffenilanmino-pirimi-
dina
44 l-amino~4~acetil— 2,6-bis—etilamino-4- "
~benceno (3'-metilfenilamino)-
pirimidina
45 | éster metilico del " "
acido 1-amin9bon~
cen~4~carboxilico
46 éster beta-cloroeti- | 2,6-bis-ctilamino~4- "

lico del acido 1~
arinobencen~4—~csrbo-
xilico

fenilamino-pirimidina
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Ejen- Componente Componente de Tono de colox
plo N diazoico copulacion gobre fibras
de tereftala-
t¢ de poli-
glicol.
47 l-amino~4-nitroben~ 2,6~bis-clclohexil- escarlata~
ceno ' amino-4-fenilamino- amarillento
~pirimidina
48 1-amino~2-nitro-4- 2,6-bis~(beta-clo- escarlata
metilsulfonil—~ben~ roetilamino)-4-
ceno fenilamino-pirimi-
dina
49 l-amino~2-nitro-4- 2—-amino-4-~fenilami~ anaranjado
benceno | no-6-gamma~-metoxi-
propilamino-pirimi-
dina
50 l-anino-2-cloro~i- 2,6~bis-bencilamino- escarlata—
nitrobenceno 4-Ffenilamino-pirimi- amarillento
dina
51 l-amino~2=-cian-4- 246~bis~etilamino=q- escarlata
nitrobenceno fenilamino-pirimidi-
na
52 l-amnino-2,4=dini- n rojo
trobenceno
53 l-amino-2,4-dini- n "
tro-6-clorobenceno
54 l-amino—4-nitro=2- 246~bis=-propilamino- "
metoxibenceno 4~(3'-hidroxifenil-
anino)=-pirimidina
55 leanino=-2-nitro~f- 2=-bencilamingeim r0;j0-
etoxibenceno fenilamino~6-emino~ pardo

¥

-pirimiding
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Ejen- Componente Componente de Tono de color
plo I@ diazoico copulacion sobre fibras
de tereftala~
to de poli-
glicol
56 l-amino=2-nitro-4- | 2,6-bis-(gamma~metoxi-- 00
~fenoxi-benceno propilamino)-4-(4'~ pardo
bromofenilamino )~piri-
midina
57 l-amino~2-nitro- 2,0~bis-etilamino-4- escarlata
~4-egtilsulfonil-~ fenilamino-pirimidina
~benceno
58 " 2,6-propilamino—4- "
Tenilamino-pirimidina

EJEMPL O 59

Una suspensién fina de 19,7 g de 4-amino-azobenceno
en 500 g de agua, 75 g de deido clorhidrico al 36% y 5 g de
eter de oleilpoliglicol, se diazoan a 15 - 202 de la manera
usual mediante adicidn de 6,9 g de nitrito sddico. Ia solucidn
diazoica clara se adiciona, a gotas y a 0 - 59, a una solucidn
de 27,1 g de 2,6~bis~etilamino-4~(4!-metil-fenilamino)~pirimi-
dina en 200 g de agua y 350 g de dcido acético al 80%. A con-
tinuacidn se lleva el valor de pH de la mezcla de copulacidn
a 4,5~-5 mediante adicidén de acetato sédico. Al finalizar la
copulacidn se agita la mezcla reaccional durante 10 horas a
5 - 102, El precipitado rojo originado, cuya composicidn

corresponde a la formula
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NH -4 ~CH,
N o

©~N=N—©-N=N- 4 \>-NH-C'2H'5
NH ~ CoHg o

se filtra, se lava con agua y se seca en la manera usual. 5 g

del colorante obtenido de esta menera se llevan a una forma

finamente dispersable mediante molido con 12 g de sal sodica

de un producto de condensacidn del Acido naftalin-sulfénico

con formaldehido. Con este preparado de color se obtienen, en

dispersidn acuosa, eventualmente en presencia de un agente de

impregnacidn como o-fenilfenolato sddico, fibras de tereftalato
de poliglicol +tefiidas en tonos de color rojo-escarlata puros,
Lias tinciones son de muy buena solidez al sudor, al roce y a
la sublimacidn.

La 2,6-bis-etilamino=-4=(4'-metil-Ffenilamino)=-pirimi-
dina utilizada en este Ejemplo como componente de copulacidn,
se obtiene segin métodos de por si conocidos, por ejemplo
mediante reaccidn a 140-150¢ de 2,6-dicloro-4-(4'-metil-
~fenilamino)-pirimidina con etilemina acuosa.

Se obtienen colorantes con propiedades similares,
cuando se combina un componente diazoico indicado en la
colume 2 de la siguiente Tabla III, bajo las condiciones des-

critas en este Ejemplo, con un componente de copulacidn rela=

cionado en la columna 3.
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TABLA III

Ejem- Componente Componente de Tono de color
plo N® diazoico copulacion sobre fibras
: de tereftala-
to de poli-
glicol
60 4=-gmino-gzobenceno | 2,6~bis-metilamino=4- escarlata
fenilamino-pirimiding
6l 4-omino-21-3-dime~ v n
til~azobenceno
62 " 2, 6-bis-amino~4-Ffenil- anaren jado
—amino-pirimidina
63 4mamino=4 ' ~cloro- n n
~2~metil-azoben~
ceno
64 4~amino~azobenceno | 2,6-bis-etilamino—ifw escarlata
~fenilamino-pirimidina
65 n 2,6-bis~(gamma-metoxi- n
~propilamino)-4-fenila~
mino~pirimidina
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EJEMPLO 66

18 g de 2-amino-6-metoxi-benzotiazol se diazoan en
100 g de dcido sulfirico concentrado, durante 3 horasiéf759,
con acido nitrosilsulfirico, que corresponde a 6,9 g de nitrito
gédico. Ia solucidn de sal diazoica asi obtenida se déjé adi-
cionar, a O - 52, a una solucidén de 23,5 g de 2,6-bis-amino~4-
=(3'~cloro~fenilamino)-pirimidina en 600 g de agua y 470 g
de acido acético al 80%. A continuecidn la sal mineral libre
se neutraliza mediante adicidn de acetato sddico. Une vez
finalizada la copulacidén se filtra el‘precipitado rojo-escar-
lata separado, se lava hasta neutralidad con solucidn de
carbonato sédico diluida y a continuacidn se lava hasta

eximirla de sal con agua. El colorante seco, cuya composicidn

- corresponde a la férmula

Cl

NH -
N
;>- N=1N -~ {, s>— NH2
| NH2

represents un polvo tefildo de anaranjado. Una elaboracidn

preparada mediante molido del colorante con un sulfonato de
lignina tifie, en dispersidn acuosa, fibras de tereftalato de
poliglicol, eventualmente en presencia de un agente de impreg-

nacidn como la sal sddica de o-fenilfenol, en tonos de color
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anaranjados puros. Las tinciones son de muy buena solidez
al lavado, al sudor, al roce y a la sublimacion.

Ia 2,6-bis-amino-4-(3'-cloro~fenilamino)-pirimidina
utilizada en el Ejemplo anterior como material de parfida, se
obtiene por ejemplo mediante reaccidn de 2,6=~dicloro~4~(cloro-
-fenilamiﬁo)—pirimidina con amoniaco acuoso, a 140-1502,

Si en el Ejemplo anterior se substituyen los 18 g
de 2-amino-6~-metoxi~benzotiazol mediante una dosis correspon-—
diente de uno de los componentes diazolcos indicados en la
columa 2 de la siguiente Tabla IV, y se combina, bajo ias con-
diciones descritas, con un componente de copulacidn relaciona-
do en la columma 3, se obtienen colorantes que, sobre fibras
de tereftalato de poliglicol, dan tinciones de propiedades

gimilarmente buenas.




- 30 ~

TABLA IV

f‘wxf
()h h:r’g!ﬁ )

Ejem Componente Componente de Tono de colox
plo diazoico copulacidn sobre-Tibras
e de tereftala-
to de peli-
glicol
57 2—-aminomb-nitro- 2,6=biswamnino=~4~Ffenilami- escarlata
tiazol no-pirimidina
68 n 2,6-bis-etilamino-4-Ffe~ rojo
nilamino-pirimidina
69 | 2-aminobenzotiazol 2 46-bis—amino-4-~Ffenilami~ anaranjado
no~pirimidina amarillento
70 | 2-amino-6-metoxi- " anaranjado
benzotiazol
71 " 2,6=big~metilanino—4—~ escarlata
fenilamino-pirimidina
72 | 2mamino=6-gulfo- " rojo
cian-benzotiazol
13 " 2,6-big~amino=f=(4'=- escarlata
metllfenllamino)—plrimi-
dina
T4 | 2~amino~-6-cian- 2,6~big~amino=4~Ffenilami~ "
benzotiazol no-pirimidinag
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Ejen Componente Componente de Tono de color
plo diazoico copulacion gobre fibras
Ne de tereftalato
de poliglicol
75 | 2~-amino~6-metil-sulfo~| 2,6-bis~amino-4-fenila~ anaranjado
nil=benzotiazol mino~-pirimidina
76 " 2 ,6~bis—(gamma-metoxi~ escarlate
—propilaming)-4~Ffenila
mino-pirimidina
77 | §,N~dietilamida del " "
acido 2-amino-benzo
tiazol~6=-gulfonico
78 | 2-amino~6-cloro-benzo " "
tiazol
79 | 2~-amino-6-metoxi- . 2, 6-big-metilamino—se escarlate
benzotiazol (4'~cian-fenilamino)-
pirimidinag
80 | 2-amino-6~-etoxi~benzo " n
tiazol
81 | 2-amino-benzotiazol 2 6~bis-n-propilamino- anaranjado
4wfenilamino-pirimiding
82 | l-amino-4-nitrobenceno 2,6-bis—eﬁilamino-4~(2'— n
ciano~fenilamino )~piri-
midina
83 n 2,6=bis~igopropilemino~ "

4=(2'w~carbamil-fenilamino)-

pirimidina
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Ejem Componente Componente de Tono de coloxr
plo~ diazoico copulacion sobre fibras

Ne de tereftalato

de poliglicol

84 | éster etilico el 2,6~big-metilamino=4-(2'- amarillo-

acido l-aming-ben Németll-carbamldo—fenlla roagzo
{ cen—4-~carboxilico mino)-pirimidina .

85 " 2,6-bis—etilamino=4=(21- "
N-~metil—-N-beta~hidroxie~
til-carbamido-fenilamino)

-pirimiding

86 | l-amino~2-cian~ 2,6-~big~amino-4-(4'-carboe-| amarillo

~benceno toxl-Lenllamlno)-plrlmldlna :

87 l-amino-2~cloro- 2,6-bis~propilamino~4~(31- n

~benceno metllsulfonll—fenllamlno)-
~plrimidina

88 | l~amino~2,4~dicloro~ |2 6—bis—met11amin0—4—(3' "

~benceno etllsulfonzl—fenllamlno)-
-pirimidinsg

89 | éster etilico del 2,6-bis~amino~4~(4'-zulfa "

gcido l-amino~ben mll-fenllamino)-plrlmldlna
cen-4-carboxilico

90 | éster (4'-met11feni-A 246~big~metilamino=qe (41~ amarillo-

lico) del acido 1l metil-~sulfamido~Ffenilami~ rojizo

am:no—bencen—4-oulfo~
nico

1no0)-pirimidina
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ﬁ

l nllulrnn 5

Ejem Componente Componente de Tono de color
plo~ diazoico copulacion sobre fibras
N de tereftalato
de poliglicol
91 ester igoprop{lico 2,6-big-amino~4(4'~ anaranjado
del acido l-amino-4- N—metll-N-beta—hldro
nitrobencen-Z—carbo xietil-sulfamido-
x{lico ~fenilamino)-pirimi
dina
92 | l-amino~-4-~benzoil- 2,6~bis~etilamino~4~(3'-| amarillo-
~aminobenceno acetllamlno—fenilamlno)- rojiszo
=pirimidina
93 | l-amino-2,4-dinitro 2,6~big—amino-4-(3'- anaranjado
benceno metil-sulfonilamino-
~fenilamino)~pirimi
dinag
94 | l-amino-2,4-dinitro- 2,6~big-metilamino~q- rojo

f-bromobenceno

(3'-meﬁ119ulfonllox1-
fenilamino)-pirimidina
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EJEMPLO 95

18,3 g de l-amino-2,4-dinitrobenceno se disuslven
en 100 g de dcido sulfirico concentrado y se diazoa a 20-~25¢
con la dosis de deido nitrosilsulfurico correspopdiente:a
6,9 g de nitrito sddico, La solucién de sal diazoica asi '
obtenida se adiciona & gotas, a 9-59, a una solucidn de '

27,1 g de 4,6~bis-etilamino~2-(4'-metil-fenilamino)-pirimidina
en 300 g de dcido acético al 80% y 200 g de agua. A conti-
nuacidn se lleva el valor de pH de la mezcla de copulucién
& 4 - 5 mediante adicién de acetato sédico. EL producto de
copulacidén rojo-oscuro originado, cuya composicidn corresponde

a la formula

NH - CoHs
N
O N = ~N=VN- Y- m - - CH,
NO, N ~ CoHs

se filtra, se lava con agua y se seca en vacio a 70-802.

10 g del colorante asi obtenido se llevan a una forma
finamente dispersable mediante molido con 30 g de sulfonato
de lignina. Con este preparado de color se tifien, en
dispersidn acuosa, fibras de tereftalato de poliglicol,
eventualmente en pr?sencia de un agente de impregnacién, cOo-

mo el o~fenilfenolato sddico, en tonos de color rojo-oscuros.
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Las tinciones son de muy buena solidez al lavado, al sudor,
al roce, a la sublimacidn y a la luz.

La, 4,6;bis-etilamino-2~(4'-metil~fenilaming)-pi-
rimidine utilizada en este Ejemplo como componente de.ccpula-
cidn se obtiene, por ejemplo, mediente reaccidn a 150~16( de
4,6-d1c1070-2-(4!~metil-fenilamino)-pirimidina con ebilaming
acuosa.

Se ob%ienen colorantes con propiedades siuilares
cuando se combinan los componentes diazoicos indicados en la
columna 2 de la siguiente Tabla V, bajo las condiciones des-
critas en el Ejemplo anterior, con uno de los componentes de

copulacién relacionados en la columna 3.
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TABLA V

Bjem Componente Componente de Tono de.color
plo diazoico copulacion sobre fibras
Ne de terecftalato
de poliglicol
96 | l-amino-2-nitro~ben 4 4 6=big—amino=-2-Ffenila- anaranjado-
ceno mino-pirimidina amarillento
97 | l~amino=-2-nitro-~4- " anaranjado
~metilbenceno :
98 | l-amino~2-cloro-4- 4,6-bis-etilamino-2~fe escarlata
nitrobenceno nilamino-pirimidina
99 | l~-amino-2-cian=—4- " "
-nitrobencenoc
100 | l=amino-2-nitroben 4,6-bis~metilamino~2- "
cen-4-metilsulfona (2'-metil-fenilamino)-
pirimidina
101 | metilamida del dcido | 4,6-bis-isopropilamino- L
1-amino-4-nitroben —2~(2'=cloro~fenilamino)-
cen~2~carboxilico pirimiding
102 | Nemetil-N-beta-hi " "
droxietilamida del
acido l—amino-—2-ni
trobencen~4-carbo
xilico
103 | fenilamida del dcido | 4,6-bis~amilamino-2-(3'~ | amarillo-
l-aminobencen=4— acetilamino-fenilamino)~ | rojizo

carboxilico

pirimidina
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EJEMPLO 104

18 g de 2-amino-6-metoxi-benzotiazol se diuzoan en

100 g de dcido sulfdrico concentrado, a -52, con &cido nitro-

silsulfirico, que corresponde a 6,9 g de nitrito sédico. Ia
golucidén de sal diazoica preelaborada se adiciona a gotas,

a 0-52, a una solucidn de 28,5 g de 4,6-bis-propilamino-2-
~fenilamino-pirimidina en 450 g de dcido acético al 40%, Luego
se eleva el valor de pH de la mezcla de copulacidn a 4-4,5
mediante adicidn de acetato sdédico. Una vez finalizada la
éopulacién, se filtra el producto de copulacidn rojo separado,

cuya composicidn corresponde a la formula

NH-C3H2,
CH.O S\ / "
3 “N= - - -
: N =T
NH-—CBH.}

se lava con agua y a continuacidn se seca a 70-802, Tras el
molido con la sal sddica del producto de condensacidn de
acido naftalin-2-sulfdénico con formaldehido, el colorante asi
originado tifie, en Adispersidn acuosa, fibras de tereftalato
de poliglicol, eventualmente en presencia de un agente de

. oz . R A .
impregnacion, como el triclorobenceno, bajo amplio agotamien-
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to del bafio de color, en tonos de color rojo-escarlata puros.

Las tinciones son de muy buena solidez al lavado, al roce,

a la luz y a la sublimacidn.

Se obtienen colorantes con propiedades similares,

cuando se combinan los componentes diazoicos en la columna 2

5.
de la siguiente Tabla VI, bajo las condiciones descritas en
el Ejemplo anterior, con la dosis equivalente de uno de los
componentes de copulacidn indicados en la columna 3.
TABLA VI
o jem— Componente Componente de Tono de color
plo diazoico copulacion sobre fibras
Ne de tereftalato
de poliglicol
105 | 2-amino~-S5-nitrotiazol | 4,6-bis-isopropilamino~ rojo
~2-fenilamino—-pirinidina
106 | 3=amino=Se-nitroindazol " anaranjado
107 | S-amino~-l-fenil-3-— 4,6-bis~amino~2-(2'~me amarillo
metil-pirazol toxi~fenilamino)-piri-
midinag
108 | 4-amino-quinoleina n escarlata
109 | 4-amino-azobenceno 4,6-bis-metilamino~2-(4*- u
’ clorofenilamino)-pirimi
dina
110 | 4-amino-2',3-dimetil~ " "

-azobenceno
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EJENMPLO 111

21,8 g de l-amino~2,4~dinitro~6~clorobencenc se
disuelven en 200 g de dcido sulfirico concentrado y s2 diazoa
a 20-302 con la dosis de dcido nitrosilsulfurico correspon—
diente a 6,9 g de nitrito sédico. Ia solucidn de sal diazoi-
ca asi obtenida se adiciona a gotas, a 0-52, a una solusidn
de una mezcla gue consta de 22,4 g de 2,6«bis-etilerino-f~
~fenilamino~pirimidina y 3,3 g de 4,6-bis~etilamino-Z~tenila-
mino-pirimidina en 400 g de dcido acético al 80% y 3C0 ¢ de
agua. Una vez finalizeda la copulacidn se filtra el rroducto
de copulacidn rojo~oscuro precipitado, ocuya composicién. corres—
ponde a las formules

NH -
Cl

021\I~ / \ -N=1T ..// >-—ITH 21-15 +

— ¥N

N02 HH - 02H5
c1 NH-C H

02N— -~ = 1§ - \> ITH-@
N()zl N;— 02H5

ge lavae con agua y se seca de la menera usual., 10 ¢ de la
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mezcla de colorante asf obtenida se llevan a una forma finamen-
te dispersable mediante molido con 20 g de sulfonato de ligmina.

Con este preparado de color se tiflen fibros de
tereftalato de poliglicol y fibras de triacetato de celulosa,
eventualmente en presencia de un agente de impresnacidn, como
1la sal sdédica de'o-fenilfenol, en tonos de color rojo ‘puros.
Ias tinciones son de muy buena solidez zl lavado, al sudor, -
al roce, a la sublimacitn y a la luz.

Lz mezcla utilizada en este Ejemplo como componente
de copulacidn, consta de 2,6-bis-etilemino-4-fenilamino-pirimi-
dina y 4,6—bis-etilamino-a-fenilamino-pirimidiné, obteniéndose,
por ejemplo, mediante condensacidn de 2,4,6-tricloropirimidina
con un equivalente de anilina y a continuacidn reaccidn a
150-1552 del producto de condensacidn con, 2 lo menos, cualro
equivalentes de dietilamina,.

Se obtienen colorantes con propiedades similares
cuando se combinan la dosgis equivalente de cada uno de los
componentes diazoicos indicados en la siguiente Tabla VII,
columa 2, con cada una de las mezclas de los componentes de

copulacidn relacionados en la columna 3.



- 41 -

TABLA VII

Ejem Componente Componente de Tono de color
plo~ diazoico copulacidn gobre fibras
N9 de tereftalato
. de poliiglicol
22,4 g de 2,6-bis-etilg
. mino~-4-fenilamino-piri=
midina
1l2 | l-amino-2,4-dinitro- rojo
~henceno 3,3 g de 4,6~bis-etilami
no-2—fen11am1no—pir1mi~
dinsa
113 | l-amino—2-cian-d-~ n escarlata
~nitrobenceno
114 | l-emino-2,6~dicloro- n u
4-nitrobenceno
115 | l-amino~2-nitroben-~ " anaranjado
ceno
116 l—amino—4—nitrdben— " n
ceno
117 | éster etilico del a01 n escarlata
do 1—am1no—4—n1troben
cen~2-carboxilico
118 | amida del dcido l-ami " "
no—4—n1trobencen~2—
carboxilico
119 | metilamida del &cido " "
1—am1no—4~n1trobeneen
~2=carboxilico
120 | dimetilamida del acido n n

1-am1no-§~nitrobencen~
2~carboxilico
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Ejem Componente Componente de Tono de color
plo N4 diazoico copulacidn sobre fibras
de terelffalato
de poligiicol
121 |peta-hidroxietilamida del | 22,4 g de 2,6-bis- escariata
acido l-amino-4-nitroben- | —etilamino-4-fenil
cen-2-carboxilico anmino-pirimidina
3:3 & de 4,6-big-
—etilamino-~2-fenil
amino=-plrimiding
122 |éster butilico del dcido " "
1-am1no~2-n1trobencen~4-
~carboxilico
123 |Nemetil-N-fenilamida del " u
acido l-am1no-2—n1troben~
cen-4—carboxilico
124 N—metll-N;beta-hldroxletll " n
amida del acido 1-am1no-2-
-nitrobencen~4-sulfénico
125 ester 4' -metil-fenilico " "
del acido 1-anino-2-
—nitrobencen-4-sulfonico
126 |l-amino-2-nitro-—4-metilsul n "
fonilbenceno
- 17,5 g de 2,6-bis~ anaranjado
127 " am1no—4—fen11am1

no-pirimidina

2,6 g de 4,6-bis-
amlno-Q-fenllami
no-pirimidina
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Ejem Componente Componente ‘de fono de color
plo diazoico copulaciodn sobre fibras
ne e tereftalato
de poliglicol
128 |amida del dcido 1- 25 g de 2,6~bis-n-propila escarlata
amino~2-nitrobencen- mino—4—fen11amino-
~4mgulfdnico =pirimidina
3,5 g de 4,6-bis-n~propila
mino~2—fenilamlno—
-pirimidina
27 g de 2,6-bis-butilamino-
, 4Penilanino—-plrimidi-
129 |metilamida del acido na "
l-amino-2-nitroben-
cen-4-sulfonico 4,1 g de 4,6-bis~butilamino-
2-Tfenilamino=pirimidi-
na
30 g de 2,6-bis-isoamil-ami
o-4-fen11am1no-p1r1m1
130 |gemma-metoxi-propil- dina, n
—~amida del Acido 1~
amino-2-nitrobencen~ 4,1 g de 4,6-big-lsoamil-ami]
=4mgulfonico no-2-fen11am1no-pirim1
dina
38 g de 2,6-bis-n-octil-ami
no»4—fen11am1no—p1r1m1
131 |éster etilico del dci dina amarillo-
do l-aminobencen-4- ) rojizo
~carboxilico 495 g de 4,6-bis-n-octil-ami
no-2-fen11am1no—pir1m1
dina
16,6 g de 2, 6-bls~am1no-4-(2'
metllfenllamlno)—plrl-
132 gamma—metox1-nr0p11a midina n
mida del acido l—aml i
nobencen-4-sulfénico 5 g de 4,6-bis-amino~2~(21!-

metllfenllamlno)-plrl-
midina
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Ejen
plo
e

Componente
diazoico

Componente de
copulacion

Tono de color
sobre f£ibras

de tereftalato
de poliglicol

133

134

135

136

137

N—metiljﬂkfenilami
da del acido l-ami
nobencen~4-~sulfonico

l-aminomd—metilsul
fonilamino~benceno

l-amino—4—(4*-metil
fenil)~sulfonilami=
nobenceno

4—-amino-azobenceno

JeealiNO=3 1l 0r0~2~
~metil-azobenceno

23 g de 2,6-bis-beta-hidro
xietilamino~4=(2'-me=
tilfenilamino)-pirimi
dina

7,3 & de 4,6-bis-beta-hidro
xietilamino—2-(2'~ne-
tilfenilamino)-pirimi-
dina

27 g de 2,6-bis—gamme-metoxi.
propileming-4-(2'-metil
fenilamino)-pirimiding

9 g de 4,6-bis-gamma~metoxi
propilamino~2-(2t-metil
fenilamino)-pirimidina

26 g de 2,6~bis-beta~cloroe
tilamino~4-(2'-metilfe
 nilamino)-pirimidina

8,5 & de 4,6-bis-beta-cloroe
tilamino—2-(2'~metilfe
nilamino)-pirimidina

18,5 g de 2,6-bis-metilamino-

4~(2'—metilfenilamino)-
-pirimidina

545 g de 4,6-bis-metilamino-]

2-(2t—metilfenilamino )-
~pirimidina

17,6
~metilfenilemino)-piri
midina

359
~metilfenilamino)-piri
midina

g de 2,6-bis~amino-4-(3'-

g ds 4,6-bis—amino=2-(3!

amnarillo-
rojizo

escarlata

anaranjado-
rojizo
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Ejem

Componente Componente de Tono de color
plo diazoico copulacidn sobre fibras
Ne de tereftalato
: de poliglicol
138 | 4~amino-4'-nitroazo |29 g de 2,6-bis-isoamilami escarlata
benceno no-4—(3'-metilfenila
mino)-pirimidina
6,5 g de 4,6~bis~isoamilami
no-2-(3'-metilfenilami
no)-pirimidina
2545 g de 2,6-biag-beta-cig
noetilamino—4~(3*~me
tilfenilamino)-pirimi
139 | 4~amino~2-metil-5- dina "
metoxi—azobenceno
6,6 g de 4,6-bis-beta~cia
noetilamino-2—(3'-me
tilfenilamino )-pirimi
© dina
18 de 2,6=bis-amino=fe=
Atemetilfenilamino)-
140 | 2-amino=f-metiltio= ~pirimidina anaranjado
~tiazol-(1,3,4) :
3 Iy 5 de 4- ’ 6~bis-amin0’-2-
4'-metilfenilamino )=
pirimidina
141 | 5~amino-l,3=-dimetil~ " amarillo
-pirazol
142 | S=-amino~l-~fenil—3— n "
~metilepirazol
20,2 g de 2,6~bis-metilamino~
w4 (4 emetilfenilamino )~
143 | 4~amino-quinoleina ~pirimidina escarlata
3,8 g de 4,6~bis-metilamino~

=~2=(4'-metilfenilamino )=

~pirimidina
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Ejem Componente Componente de Tono de color
plo diazoico copulacion sobre fibras
Ne de tereftalato
de poliglicol
20,2 g4d? ? ’ 6-bi§-£‘me'b§|l.lamin?—
=4~(4t~metilfenilamino )~ .
144 |2-amino-3-nitro-5- ~pirimidina anaranjado
—acetil-tiofeno
3,8 g de 4,6-bis-metilamino-
=2 (4'=metilfenilamino )~
~pirimidina
145 |3-amino-indazol " amarillo-
rojizo
146 gfamino~5-nitroig " smaranjado
azo
147 |3-amino~6~cloroin " amarillo-
dazol rojizo
148 |6-amino-indazol " amarillo
149 |2-amino-l-metil u "
triazol=(1,3,5)
150 |2-amino-6-metoxi " escarlata
benzotiazol -
151 j2-amino-S5-nitrotia rojo
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EJem Componente Componente de Tono de color
plo~ diazoico copulacidn sobre fibras
Ne¢ de tereftalato
de poliglicol
15,2 g de 2,6-bis—amino~4~(4*-
metox1fen11am1no)-p1r1
152 | l-amino-2~cloro_ midina ameyillo
benceno -
7,9 g de 4,6~bis—-amino-2-(4"'-
metoxifenilamino)-piri
miding
153 | metilamida del " escarlata
dcido 2-amino-
~naftalin=5-sul
fénico
19 de 2,6-big~-etilamino—4-
4'-metoxifenilamino)-
154 | l-amino-2,4-dini ~pirimidina burdeos
tro-6—clorobence :
no 9,7 g de 4,6~bis-etilamino—2-
4'~metox1fen11am1no)-
~pirimiding
155 leamino~2,4~dini " "
tro~benceno
18 de 2,6-bis-etilamino-4-
4'~clorofenilamino)-
156 | l-amino-2-nitro ~pirimidina anaranjado
bernceno
11,2 e 4,6-bis-etilamino-2-

4t~clorofenilamino)-
~pirimidina
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EJEMPTL O 157

Tejido de tereftalato de poliglicol (como "Dadron'
de la Firma E.I. DuPont de Nemours, de Wilmington, Delaware,
EE.UU.) se impregna sobre un fulard, a 402, con un bafio de la

composicidn siguiente:

20 partes en peso del colorante obtenido segin el Ejem-
plo 59, finamente dispersado en

5,5 partes en peso de alginato sddico

20 partes en peso de trietanolamina

20 partes en peso de octilfencl-éter poliglicdlico ¥

900 partes en peso de agua.

El tejido exprimide de un contenido de cerca del
100%% del bafio de impregnacidn se seca a 1009 y a continuacidn
se flja, durante 30 segundos, g una temperatura de 2102, E1
género tefiido se enjuaga con agua, Se saponifica y seca., Bajo
estas condiciones se obticne una tincidn rojo-escarlata sdélida
al lavado, al roce, a la luz y a la sublimacidn.

Los colorantes descritos en los otros Ejemplos dan,

segin este procedimiento, tinciones de calidad igual,

EJEMPILO 158

En un aparato de tefiir por estampado se suspenden
finamente 2 g del colorante obtenido segin el Ejemplo 38
en 2000 g de agua, que contienen 4 g de éter oleilpoliglicé-
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lico. El valor de pH del bafio de color se regula a 5-5,5
con dcido acético.

_ Se introducen luego 100 g de tejido de tereftalato
de poliglico a 502, se calienta el bafio en el término de
30 minutos a 1402 y se tifle 2 esta temperatura durante 50 mi-
nutos., Ia tineidn se enjuaga a continuacidn con agua, se
saponifica y seca. Bajo observacién de estas condiciones, se
obtiene una tincidn roja pura, sdélida al lavado, al sudor,
a la luz y a la sublimacidn.

Los colorantes descritos en los otros Ejemplos dan,

gsegun este procedimiento, tinciones de igual calidad.

EJENMPTLO 159

2 g del colorante obtenido segin el Ejemplo 111
se dispersan en 4000 g de agua. A esta dispersidn se adicio-
nen, como sgente de impregnacidn, 12 g de o~fenil-fenolato
séaico as{ como 12 g de fosfato diaménico y se tifien 100 g de
hilos de tereftalato de poliglicol durante 1.1/2 horas, a
95-98¢, Se enjuaga la tincidn y se trata posteriormente con
lejla de sosa diluida y un dispersante.

Se obtiene asi una tincidn roja pura, sélida al
lavado, a la luz y a la sublimacidn.

8i se substituyen en el Ejemplo anterior los 100 g
de hilos de tereftalato de poliglicol mediante 100 g de tejido
de triacetato de celulosa, y se tifie bajo las condiciones

indicadas y se enjuaga a continuacidn con agua, se obtiene una
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tineidn roja, de muy buena solidez al lavado y a la subli-

maciodn,

EJENPTL O 160

Tejido de tereftalato de poliglicol (como “Dacron"
de la firma E.I. DuPont de Hemours, de Wilmington, Delaware,
EZ.UU.) se impregne sobre un fulard, a 402, con un bafio de 1a

composicidn siguiente:

20 partes en peso del colorente obtenido segin el IZjem-
plo 13 finameonte disperso en

715 partes en peso de alginato sddico

20 partes en peso de trietanolamina

20 partes en peso de octilfenol-poliglicoléter y

900 partes en peso de agua.

El tejido exprimido de un contenido de cerca del
100% de bafio de impregnacidén se seca a 1002 y a continuacidn
se fija, durante 30 segundos, a una temperétura de 2109.'31
género‘teﬁido ge enjuaga con agua, se saponifica y se 5208,
Bajo estas condiciones, se obtiene una tincidn rojo~escarlata,

P o . .‘
solida al lavado, al roce, a la luz ¥ a la sublimacidn,
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NOTA

Hecha la descripcidén del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencidn, las siguientes reivin-
dicaciones, con prioridad de la demanda de patente suiza

ném, 10857/65, depositada el 2 de Aghsto de 1.965.

1. Procedimiento pare la preparacidn de colorantes
azolcos dlspersables, dificilmente solubles en agua, carac—
terizado porque el compuesto diazoico de una amina de la

férmula I

4 - NH2 (1)

se copula con un componente de copulacidn de la férmula IT

gH - R

1
/2 S>~NH - R
<<;;:§ 2 (TT)

para llegar a un colorante azoico de la férmula III
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T - Ry
~-N=N -< >-—NH - R, (;i;'.n?I)

en cuyas férmulas ‘

A gignifica el radical de un homo- o heterociclico

aromético, que puedse contener substitqyéntes

no-iondgenos e incluso grupos fenilazo, g

we R de R1, R2 g R3 gignifica un radical fenilico insubsti~
tuido o no-iondgeno-substituido y las otras R
significan, cada una, hidrdgeno o un grupo
elquilico, cicloalquilico o fenalquilico insubs-

tituido o no-iondgeno-substituido,

v aque los componentes se eligen de modo que no contengan

grupos iondgenos formadores de sal.

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracte-
rizado por la utilizacidn de un componente diazoico de la fér
mla I, en la gque A significa yn radical fenilico que contie-
ne, en posicidn orio y/o para al grupo amino, por lo menos un

substituyente no-iondgeno, que atrae electrones.

3. Procedimiento segun la reivindicacidén 1, caracte-
rizado por la utilizacidn de un componente diazoico de la fér-

mila I, en la que A significa un radical benzotiazolil-(2)
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eventualmente no-imdgeno-subsgtituido.

4. Procedimiento segin la reivindicacidén 1, caracte-
rizado por la utilizacidén de un componente diazoico de la Fér-
mule I, en la que A significa un radical 4-fenilazo-fenilico

eventualmente no-iondgeno~substituido.

5., Procedimiento segin las reivindicacidnes 1 a 4,
caracterizado por la utilizacidn de un componente de copula-

cidn de la férmula ITa

I - Ry

£ ' (118)
-NH - R Ila
<;N> 2
NH

- R3'

en la que

ung R' de R's Ry ¥ R3' gignifica un radical fenilico in-
substituido o no-iondgeno-substituds y las otras R!
significan hidrdgeno o grupos alquflico idénti-

cos.

4, Procedimiento para la preparacidén de colorantes

az01Cos dispersables, dificilmente solubles en agua.

Segin se describe y reivindica en la presente memo-~
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ria que conste de 54 hojas, foliadas y escritas a md-
guina por una sola de sus caras, acompaiadag de la documen—

tacidn reglamentaria.

Hadria, o 1.1 A60, 1966

Fiumadoes JOSE RODRIGUEZ
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