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El objeto de la invencidén es un procedimiento
para la obitencidén de colorantes reactivos que se carac
teriza porque un colorante qua contiene por lo menos un
grupo aminico acilable en la molécula, 0 un compuesto

5. orgdnico que lo haga apto para la formacién de coloran
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te, que contenga por lo menos un grupo sminico acila~
ble en la moléeula, se acila con un haluro del deldo
2,4~dihaldgenopirimidin~5-carboxilico de férmula

Hal
5 /l\l\'
N/
A \l Hel (1)
Co=X
10, en lg cual Hal significa cloro o bromo

X cloro o bromo
¥ A mono- 6 dicloro-metilo

¥ los productos obtenidos, cuando son aptos para la

formacién de colorante, mediante acoplamiento azoico
15, o condensacién, se transforman en colorantes.

Los materiales de partida pueden pertenecer

a las mids distintas clases de colorantes, por ejemplo

a agquellas de los colorantes de mono, dis o poliazo,

antraquinona, dioxacina, nitro, formezan o ftalocianina,
20. Los colorantes azoicos pueden ser libres de metal y me

talizables, por ejemplo, cromizables o cuprizables, me

talogsos o tambien no metalizables. Como colorantes azoil

cos metalosos entran especialmente en conzideracidén los

colorantes complejos de l:l-cobre o niquel 6 de l:2-cro
25, mo 6 cobalto. Los colorantes ftalocianinicos empleados

pueden contener los metales usuales como 4tomos centra-

les, por ejemplo cobre, cobalto o niquel,

Preferentemente se parte de colorantes que por

lo menos contengan uno y, en general, no mis de 2 - 3

30. grupos formadores de sal que los hagan solubles en agua,
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Los grupos mds importantes de esta clase son los gru-
pos del dcido sulfdnico, carboxilo, éster del ééiao
sulfirico y los grupos de sulfonamida acilados, Estos
estén, en la mayoria de los casos, ligados con la mo-
lécula basica del colorante o con un resto de hiédro-
carburo ligado con ella, )
Ademds contienen los colorantes obtenldos
uno, y en caso dado también varios, grupos aminicos
acilables, por lo general, sin embargo, no mis de dos.
Estos grupos aminicos pueden estar sin sustituir o mo
nosustituidos por un grupo de alguilo, hidroxiaslquilo,
alcoxialquilo o haldgenoalquilo, conteniendo el grupo
alquilico preferentemente de 1 hasta 4 &tomos de car-
bono.Estos grupos aminicos acilables se pueden encon-—
trar en cualguier lugar de la molééula del colorante,
en los colorantes gzoicos, por ejemplo, en el compo-
nente diazoico, en el componente de copulacién 4, en
el caso de los colorantes diazolcos, en el componente
central. En los colorantes antragquinénicos y ftalocia
ninicos pueden, sin embargo, estar ligados directa-
mente al armazén de le moléeula del colorante, es de-
eir, al micleo antraquindénico o a los micleos bencé-
nicos de la moléculae ftalocianinica. Preferentemente
se encuentra el grupo aminico acilable, sin embargo,
en un sustituyente de estas moléculas bdsicas, en lag
ftalocieninas por ejemplo en un resto alifédtico o aro
médtico que, a través de un grupo sulfonamidico, estd
ligado & un ndcleo bencénico de la molécula fialociani
nica, en los colorantes antraquindénicos por ejemplo a

un resto fenilico, fenilaminofenilico, difenilico o
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feniltiofenilico,

Derivados antraguindénicos especialmentefadecug
dos son las 1,4~diemino-antraquinonas en las cuaies
por lo menos un grupo aminico estd sustituf{do por uno
de los restos antes mencionados. las antraquinonaﬁ»pqg
den contener, en el nucleo, ulteriores sustituyeﬁfes,
por ejemplo dtomos de halégeno o grupos de hidroxi,al
quilo o arilosulfénilo, hidroxifenilo, alcoxifenilc o
feniloxi, igualmente los colorantes de las otras cla-
ses utilizados.Asi se pueden emplear por ejemplo los
grupos de colorantes mencionados en la patente sulza
359 228 en las psginas 1 hasta 6 y los colorantes azoi
cos, antraquindénicos y ftalocianinicos que contienen
grupos aminicos mencionados en la patente francesa
1.247.660,asi como los componentes para la obtencién
de egtos colorantes,

Como derivados pirimidinicos de la férmula
(I) entran preferentemente en consideracidén el cloru-
ro del deido 2,4-dicloro-6-clorometil~pirimidin-5-car
boxilico, el cloruro del dcido 2,4-dicloro-6-dicloro-
metilpirimidin~5-carboxilico, o sus mezeclas,

Los compuestos de férmula (I) se pueden con-
densar con un colorante gue contenga un grupo aminico
acilable, pero tambien con un componente que sirva pera
le sintesis de un colorante de estos., En el segundo
de los casos se termina la formacidn del colorante en
la forma usual, por ejemplo mediante condensacidén o en
los colorantes azoicos por copulacién,Aqui se puede
proceder por ejemplo condensando un compuegto que con=-
tiene por lo mencs un grupo aminico fécilmente acilable
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¥ ademds un grupo aminico de dificil acilizacidn pero
diazoable, con un compuesto de la férmula (I)diazoten-
do el producto intermedio y copulando el compuesto
diazoico con un componente de copulacién & un coloran-
te soluble en agua. Si se emplean diaminas que lle#an
dos grupos aminicos igualmente reactivos, tal cqmofpor
ejemplo el 1,3- é 1,4- diamino-benceno, entonces . se
trabaja convenientemente en un medio de reaccidn er el
cual sea soluble la diamina, mientras que el producto
de monocondensacidén sea de diffeil solubilidad hasta
insoluble, de maners que éste se separe inmediatamente
después de su formacidén y de esta manera se excluya de
una ulterior acilacidén. Como componentes de copulacién
entran por ejemplo en consideracidn los compuestos hi-
dfoxi fenélicos, tal como los bencenos-mono=- y dihidro
xi, las naftalinas mono-y dihidroxi, que en caso dado
pueden llevar ulteriores sustituyentes, por ejemplo
grupos de amino, acilamino, alquilo, alcoxi, dtomos

de haldégeno y, en el caso de los derivados naftalini-
cos, especialmente grupos del dcido sulfénico; los com—
puestos hidroxi endlicos, tales como pirazolonas, los
derivados acilacetilaminicos,preferentemente l-arilo-
3-metilo- § -carboxi-5-pirazolonas, aceto-acetilamino-
y benzoilacetilaminobencenos y -naftalinas, que llevan
sustituyentes tales como grupos de alquilo y alcoxi,
dtomos de halégeno y preferentemente grupos de dcido
sulfénico, asi como dcido barbitirico; ademds los com~
puestos que con las sales diazbnicas pueden reaccionar
dos veces bajo formacién de colorantes formazdnicos,

tal como ciclohexanona, dcido lavuli{nico, derivados
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del dcido malénico, deido cianacético, acetilo-§ earbo
xi-metilosulfenil~benceno 6 -naftalina y sus dcidos-
sulfénicos; los compuestos aminicos, tales como los
aminobencenos copuladores en la posicién para hacig el
grupo aminico, preferentemente bencenos N,N-dialquili—

cos, en caso dado sustituidos, aminonaftalinas copﬁlg
doras en posicidén ortho hacia el grupo aminico, en caso
dado monoalquilizadas 6 monoarilizadas, que pueden lie-
var ulteriores sustituyentes, por ejemplo grupos hidro
xi y/o grupos de dcido sulfénico, 5-aminopirazoles,etc.

Por otras parte, los compuestos con por lo me-
nos un grupo aminico acilable y un dtomo de carbono co-
pulable, por ejemplo los compuestos de aminohidréxido,
(Amino-hidroxi-bencenos y naftalinas, asi como sus dci-
dos sulfénicos), los compuestos amino-endlicos (aminoari
lopirazolonas, aminoacilacetilamino~bencenos y -nafta
linas y sus d¢idos sulfdénicos) asi como los compuestos
que estdn capacitados para reaccionar dos veces con las
sales diazénicas, bajo formacién de colorantes formazd
nicos (amino-ciclohexanona, l-amino=-3- § ~4~carboxi-me
tilsulfonil- 6 =3~ § ~4-acetil-metilsulfonil-benceno 8
naftalinas), se pueden condensar con un compuesto de la
férmula (I) a un producto intermedio utilizable como
componente de copulacidn.Naturalmente se puede copular
también el compuesto diazdico de un componente diazoico,
que contiene el resto de férmula
Hal

@ (11)
A /7~ Hal

CO~
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- qon un componente de copulacidén que asimismo conteriga

un resto de férmula (II).

| Como compuestos orgénicos que pueden servir
para la sinteis de los colorantes reactivos solublez
en ggua entran por ejemplo en consideracidn: el 1,3~y
1,4~-diaminobenceno, el dcido 1,3- y 1,4-dieminobenceno
sulfénico y carboxflico, el dcido 4,4’-diamino-1,1°-Gi
fenil-3-sulfénico, las 1-(3'- y 4 -amino)=-fenil-3-metil—-
5-pirazolonas, las amino~hidroxinaftalinas y preferente-
mente sus dcidos sulfénicos, por ejemplo el dcido 2-amino-
5-hidroxinaftalin-T-sulfénico, el dcido 2-amino-8-hidro
xinaftalin~-6-sulfénico, el dcido l-amino-8-hidroxinafta
lin-4,6-disulfénico, el dcido l-amino-B8~hidroxinaftalin-
3,6-disulfénico.

Los compuestos monoacilamino-monoaminicos, obte
nidos por la monocondensacién de dieminas con un haloge
nuro del dcido 2,4-dihaldégenopirimidin-5-carboxilico de
la férmula (I), pueden transformerse también en coloran-
tes por ulterior condensacidén, por ejemplo con un aldehi
do, bajo formacidén de una base de Shiff, 6 con un haluro
del deido de un colorante, preferentemente un cloruro
del decido carboxilico o cloruro del decido sulfénico (clo-
ruro del decido cobre~-ftalocianinpolisulfénico), Por otra
parte se pueden condenser los compueétos cetometilénicos,
tales como las pirazolonas, los cuerpos acilacetilamini-
cos, que llevan un grupo 2,4-dihalogenopirimidil-5-carboni
laminico, con un aldehido, preferentemente un N,N-dialqui
lamino-benzaldehido, en caso dado sustituido, a colorantes
estirilicos,

La condensacién se efectia preferentemente en la
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* solucién acuosa de las sales alcalinas de colorantes,

que contienen grupos de dcido sulfénico, medianfe 8di~
cién de los cloruros del dcido 2,4~dihalégenopirimidi-
na-5-carboxilico. Por cada molécula de un grupo amini-
co a condensar se emplea aproximadamente 1 moléculs

del compuesto de la férmula (I). Se condensa a ‘tempera-

tura relativamente bajas, por ejemplo entre Ooij 500,

preferentemente entre 0° y 250, bajo adicién de com~

‘puestos que puedan neutralizar los dcidos minerales.

Compuestos adecuados de esta clase son por sjemplo el
hidroxido sédico, el carbonato sbédico, el bicarbonato
sbédico, el acetato sédico, asi como los correspondien—
tes compuestos potdsicos,

Ia condensacién en medio acuoso-organico o a
cuoso se efectia bajo reaccién ligeramente alcalina,
neutra hasta ligeramente dcida, preferentemente, sin
embargo dentro del midrgen pH de 7 hasta 3. Ia tempera-
tura de reaccidén se adaphtard a la capacidad de reaccién
de los distintos productos de partida. Para la neutrg-
lizacidén dd hidrégeno halogenado equivalente, que se
forma, se le agrege & la solucidn o suspensidén de reac
cién, bien al prinecipio, un medio aceptarde dcido,por
ejemplo acetato sédico, o durante la reaccién se agre-
ge en pequefias porciones carbonato 6 bicarbonato sé-
dieco o potdsico en forma sdélida, pulverizada O como S0=
lucidn acuosa concentrada, Como medios de neutraliza-
cién son sin embargo, también adecuadas, las soluciones
acuosas de hidrdéxido sédico & potdsico., La adicidn de
pequefiag cantidades de un medio humectador o emulsionge

dor a la solucién de reaccién o suspensidn, puede acele
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‘rar la reaccién. Si se trabaja en medio puramenté;
organico, entonces es ventajoso agreger a la mezbié
de reaccidén, como medio aceptor de dcido wna aming
terciaria, tal como por ejemplo dimetilo= 6 dietilo~

Se aminobenceno, piridine o una mezela de bases piridi-
nicas.

Pars la condensacidén se puede emplear el
haluro de dcido, utilizado como tal, en forma concen-
10. trada, Sin embargo, es mds ventajoso disolver o sus-—
pender el haluro de dcido en dos hasta cinco veces su
cantidad de dioxano,benceno, clorobenceno, benceno
metilico, benceno dimetilico o acetona y gotear esta
solucién o suspensidn en la suspensidén o solueidén del

15. colorante que lleva el grupo aminico en presencia de
un agente aceptor de dcido. Los colorantes obtenidos
ge liberan en la forma usual, por ejemplo mediante
precipitacidn en forms de sal, de su solucidén acuosa
v se secan cuidadosamente,

20. Como los nuevos colorantes son altamente
reactivos es conveniente agregarles sales ¢ mezclas
de tampén, que sean capaces de mantener el valor pH
en las proximidades del punto neutro, por ejemplo una
mezcle de tampdn de fosfato, para aumentar su dura-

25 cibén durante el almacenamiento, como polvo seco o en
las soluciones o pastas de estampacién.

Los nuevos colorantes reactivps que llevan
dos o mds grupos que los hacen solubles en agua,pre-
ferentemente grupos de dcido sulfénico, poseen buena

30. solubilidad en agus, buena compatibilidad con las sales



' ¥y aguas duras, buena reaccidn con fibras vegeteles,
fibras animales y de poliamida sintética; reservan
las fibras de acetato, triacetato, polidster nitri-
lo poliaser{ilico, cloruro polivinilico y polialyguile

56 no, Gracias a su buena solubilidad en agua se pﬁa—
de retirar fdcilmente por lavado la parte de coloran
te sin fijar de las estampaciones 6 tefiidos sobra
fibras de celulosa. |

Los colorentes reactivos, que sélo llevan

10. 1 hasta 2 grupos que log hacen solubles en agua, pre-~
ferentemente grupos de dcido sulfénico, resultan muy
adecuados para el asi llamado procedimiento de extrac
¢idén para fibras de celulosa y para el tefiido dcido
de lena, seda y fibras de poliamida sintéticas.

15, En comparacidén con los colorantes de las
patentes francesas 1 247 660 y 1.266,733, obtenidos
de un colorante con un grupo aminico acilable y de
cloruro del dcido 2,6~dihalégenopirimidin-4-carboxi
lico, tienen los nuevos colorantes la ventaja de que

20, se pueden fijar en frio, es decir, que ya en frio se
unen quimicamente con la fibra y porgque dan tefiidos
sblidos al calor.

Los colorantes reactivos segin la presente
invencidn, son adecuados para el tefiido de cuero,

25. pars el tefiido, impregnado y estampado de fibras de
origen animal, por ejemplo lana, seda, de fibras de
poliamida sintética, por ejemplo nylén, de fibras
de celulosa, por ejemplo algoddén, lino y de fibras
de celulosa regencrada, por ejemplo rayén de visco-

30. sa, rayén de cobre, celulosa, asi como de mezclas
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¥/0 cuerpos de estas fibras, Las condiciones de apli
cacidén éptimas son distintas segin la clase de la fi
bra y de los colorantes que se aplican. Las fibras
animeles y las fibras de poliamida sintética sé.te-
fiirdn y estampardn y fijardn preferentemente en un
medio dcido, neutro o ligersmente alecalino, por ejem
plo en presencia de dcido acético, dcido férmico, dei
do sulfurico, sulfato aménico, metafosfato sddico,
etc. También se puede tefiir dcido acédtico hasta neu~
tro en presencia de agentes igualadores, por ejemplo,
aminas grasas polioxietiladas o mezclas de las mis-
mas con ésteres alquilopoliglicédlicos y al final del
tefiido amortiguar el bafio mediante adicidn de reduci
des centidades de un medio de reaccién alcalina, por
ejemplo amoniaco, bicarbonato sddico, sosa, etc., 0
compuestos que bajo el calor reaccionen alcalinamenw
te, por ejemplo tetramina hexametilénica, Urea, has-
ta que la reaccidén sea neutra o ligeramente alecalina,
Seguidamente se enjuaga a fondo y en caso dado se aci
difica con algo de dcido acético, Los tefiidos sobre
lana y fibras de poliamida sintética muestran buen
solidez a la luz y destacada solidez al sudor, al lg
vado, al agua de mar, al bateado.y a la limpieza en
gseco y en parte buens capacidad de igualacién.

E1 tefiido, impregnado y estampado, asi como
en fijado de los colorantes sobre fibras de celulosa,
se efectda ventajosamente en medio alealino, por
ejemplo en presencia de bicarbonato sédico, carbonato

sédico, sosa cadstica, potasa calstica, metasilicato
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s8édico, borato sddico, fosfato trisédico, amoniaco,
ete. Para evitar fendmenos de reduceciln se agregan al
tefiir, impregnar o estampar la fibras, frecuentemente
y con ventaja, medios de oxidacién suaves, tal como
por ejemplo sbdio deido 1-nitrobenceno-3-su1f6nicb;La
fijacidén de los colorantes sobre las fibras de velulo-

se de efectia ya en frio, es decir, a temperaturs. an-

- biente o a temperstura moderamente aumentada, por ejem-

plo a 20-40°C,

Los fefiidos y las estampaciones sobre fibras
de celulosa se destacan especialmente por sus excelen~
tes solideces al mojado (al lavado, al sudor, al agua,
a2l agua de mar, al frote, al aleali, al sobreteflido éqi
do acético y solidez a la limpieza en seco) asi como
por su resistencia contra las influencias hidroliticas
alecalinas., Esto estd motivado por la formacidén de una
unién quimica estable entre la molécula del colorante
¥ la molécula de la celulosa., Frecuentemente en espe-
cial en las impregnaciones y estampados, no participa
toda la cantidad de colorante en la reaccién quimica
con la fibra. La parte del colorante no reaccionado
se retira de la fibra en estos casos mediante operaclo-
nes adecuadas, tales como saponificado y/o enjuagado,
en caso dado bajo empleo de temperaturas mds elevadas,
empledndose también detergentes sintéticos, tal como
por ejemplo sulfonatos alquilarilicos, tales como bence
nosulfonato dodecilico sbdico, sulfatos alquflicos,ta-
les como sulfato laurilico sddico y en caso dado éste-
res poliglicdlidos de alquilo asi como alquilofenilo y
dialquielofenilo, en caso dado sulfatados o carboxime
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‘tilados, tal como sulfato del éter iaurilopoliglicéli
co de sodio y oxiacetato del éter lauril-poliglicéli
co sédico.

En los ejemplos a continuaci6n significan leas
partes, partes en peso; los porcientOs;.porcientds;en
peso ¥y las temperaturas se indican en grados cealigra
dog.

EJEMPLO l.-~ A una mezcla de 700 partes de agua y 50,3

partes de dcido l-amino-4-(4 -metilamino)-
fenilemino-antraquinona~2,2’~disulfénico se agrega la
cantidad de solucién de hidrdéxido sdédico necesaria pa-
ra disolver el colorente. Ia solucidén de colorante, con
un pH de 7, se enfria a 5—100. En el transcurso de 45
minutos se gotean 26,5 partes de cloruro del dcido
2,4~dicloro-6-clorometil-pirimidina-5-carboxilico y si~
miltdneamente tanta solucidén de carbonato sédico di-
luida de manera que el pH de la mezcla de reaccidn se
mantenga continuamente en aproximadamente 6. Terminada
la reaccién se ajusta el pH con solucidén de carbonato
g8édico a 7 y se agregan 120 partes de cloruro potdsico.
De esta manera, se precipita el colorante reactivo que
se ha formado, Este se filtra, se lava con solucidn
de cloruro potdsico y se seca en vaeio,

El colorante obtenido tiene probablemente

la formula | 0 NH2
S04H - -
. - x5 - o - I?—Cl
CH, ~
50,H CH,C1
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In tejido de algodén se impregna a temperatura ambien-
te con una solucidn recien preparads que contiéﬁé iS
g/1 del colorante arriba descrito y 2,5 ml/1 de solu~
cidén de hidréxido sbédico al 30%, se exprime haste un
gumento del peso en seco del 80% y, para evitar oue

se seque, se envuelve en un folio de pldstico, pofve-
jemplo de polietileno,Después de mantener durante 5
minutos a 25o se enjuaga el tejido con agua fria y des-
pués con agua caliente, se saponifica durante 10 minu-
tos con una solucién de jabdén al 0,3% en agua destila-
da, se vuelve a enjuasgar y se seca. El tefiido azul,ti-
rando a rojo, es muy sélido a la luz y al mojado, es-
pecialmente sbélido al lavado, al hervor con sosa, al
vepor de dcido, al sobretezido ( deido aecédtico), al
frote y a la limpieza en seco. Ademds el tefiido es sé-
lido contra un ligero tratamiento de hipoclorito y con-
tra 1los aprestos antiarrugables,

Sustituyendo la solueién de hidrdéxido sédico
empleada como fijador, por 5 g/l de carbonato sédico,
se puede efectuar la fijacién en 20 minutos a 25° Co
en s6lo un minuto a 90°.

EJEMPLO 2 .~ En 700 partes de agua se agitan 56,9 par-
tes de la mezcla téenica de deido l-amino
~4=(4’-amino), fenilaminoantraquinona=2,5,3"~ y =-2,8,3’
~trisulfénico con la cantidad de solucién de hidroxi-
do sbédico necesaria para la solucién. Ahora se gotean
en el plazo de 30 minutos, a 10-150,28 partes de cloru-~
ro del dcido 2,4-dicloro-6-clorometil-pirimidina-5-car
boxilico y esparciendo simultdneamente 8 partes de car

bonato sédico se mantiene el valor pH de la solucidn
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de reaccién entre 4 y 7. Cuando una prueba de la mezcla
de reaccidn, comprobada cromatogrificamente, no m@gstra
ya ningin material de partida, se neutraliza con carbo-
nato sbdico y se introducen 90 parites de cloruro sddico.
Se agita aim durante 2 horas, el colorante se fildra en
vacio y cuidadosamente se le seca en vacio, E1l polvo
azul oscuro obtenido se disuelve en agua con color ézul
tirdndo a verde. Sobre fibra de celulosa, tal como algo
dén, algodén mercerizado, celulosa, se obtienen estampa
ciones y tefiidos sélidos., La fijacidén se efectiia rdpids
mente y en frio como en el Ejemplo 1 o también vaporizén
do brevemente a 102~104°,

Un tejido de algoddén mercerizado se estampa con

ung pasta de estampacidén de la siguiente composicién:
30 partes de colorante antes indicado

100 partes de trea.
400 partes de agua
450 partes de espesamiento de alginato:sédico
al 4%
10 partes de sbdio dcido l-nitrobenceno-3-sul
fonico
10 partes de bicarbonato sddico

1.000 partes

La estampacién se seca y se fija vaporizando
durante w minuto a 102—1040. Seguidamente se enjuaga
en la forma usual con agua frias y desPuﬁs con agua ca-~
liente, en caso dado se gaponifica hirviendo y nuevamen-
te se enjuaga en caliente y en frio. Después de secar

se obtiene una estampacién azul tirdndo a verde que mues-
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%ra destacadas solideces al mojado y buena aptitud pa-
ra el apresgtado antiarrugable. Un colorante similaf - de
solubilidad algo méds dificil - se obtiene si, en iu~
gar de 56,9 partes de la mezcla téenica de dcide l-ami
no-4-(4‘-amino)-fenileminoantraquinona~-2,5-3'~ y -2,8,
3 ~trisulfénico, se emplean 49 partes de deido l-amino-
~4—(4-amino)-fenilaminoantraquinona~2,3° -disulfénico
¥y por lo demés se procede igual.

Sustituyendo las 28 partes de cloruro del dei-
do 2,4-dicloro-6-clorometil-pirimidina-5-carboxilico
por 30 partes de cloruro del acido 2,4-dicloro-6-dicloro-
metilopirimidina-5-carboxilico se obtienen mezclas de
colorantes con los gue se pueden obtener tefiidos y es~
tampaciones azules tirdndo a verde, sbélidas a la luz
y al mojado.

EJEMPLO 3.~ A una solucién de 56,5 partes de potasio
dcido l-amino-4-(3"~amino)~fenil-amino-an
tragquinona-2,4 ‘-disulfénico en 800 partes de agua de
10--15o se gotean en el transcurso de 2 horas 26,5 par-
tes de cloruro del decido 2,4-dicloro-6=clorometil-piri
miding-5-carboxilico y goteando simultdneamente solu-
cién de carbonato sédico diluido se mentiene el valor
pH de la mezcla entre 5 y 7. Terminada la reaccidn se
neutraliza la mezcla y se agregan 80 partes de cloruro
potdsico. El colorante asi precipitado se filtra y se
seca en vacio, Se obtiene un polvo azul oscuro que en
agua se disuelve con color azul brillante,
EJEMPLO 4.- En 600 partes de agua se disuelven 58,3
pertes de dcido l-amino-4-(3"-amino~-4‘-me

tilo)~fenilaminoantraquinona-2,6,6 ‘~trisulfénico bajo
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adicién de tanta solucidn de hidréxido sédico diluida,
de manera que el valor pH ascienda a 5 - 6. Se enfria
a 5 - 15° y lentamente se vierte una solucién de 25,5
partes de cloruro del dcido 2,4-diclorometilpirimidina-

5e S5-carboxilico en 30 partes de acetona. El valor pH de
la mezcla se mantiene mediante introduccién de carbo-
nato sédico en aproximadamente 6. Terminada la reac-
cién se neutraliza con carbonato sédico y se agregam
150 partes de cloruro de sodio. El colorante precipi-

10, tado se filtra, se lava con solucidén de cloruro de so~
dio, se seca en vacio y se moltura. E1 colorante es un
polvo azul que se disuelve en agua con color azul y
tifie las fibras de celulosa en brillantes tonalidades
azules de destacadas solideces a la -luz y al mojado.

15, Ia fijacibén sobre la fibra se efectia ya en frio en me-
dio ligeramente glcalino,

Se impregna un tejido de algodén a 20-25° con
una solucidn al 2% del colorante antes citado, se ex-
prime & un aumento del peso en seco de 70-80 % y se

20. seca., Para la fijacidn se pasa el tejido durante 20-30
minutos a través de una solucién de 25° de calor de
300 g/1 de sulfato sdédico ealeinado y 5 g/1 de carbona-
to sbédico ealeinado.Seguidamente se enjuaga el tefiido
fijado en frio y caliente, se saponifica con una solu-

25, cién de jabén al 0,3% durante 10 minutos hirviendo, se
vuelve a enjuagar y se seca, Se obtiene un brillante
tefildo azul con destacada solidez s la luz y al moja-
do,
EJEMPLO 5.- En 800 partes de agua de 10° se disuelven

30, 71 partes de sodio decido l—amino-4~[43-(4“
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'-aminofenilo)~fenilaminé7-antraquinona-2,7,3" ~trisul
fénico y en el transcurso de 1/2 se gotean 26,5 par—
tes de cloruro del deido 2,4-dicloro-6=-clorcmetilpiri
midina~5-carboxilico, Gotedndo simultdneamente solu~—
cién de carbonato sédico diluido se mantiene 21 valor
pH de la mezcla entre 4 y 7. Terminadas la reaccidn se
aisla el colorante en la forms usual y se le zeca cui-
dadosamente en vacio. Se obtiene un polvo osvuro que
en agua se disuelve con color azul tirando a,Vérde.
Empledndo, en lugar de 26,5 partes de cloruro
del dcido 2,4-dicloro-6-clorometilpirimidina~S5-carbox{-
lico 28 partes de cloruro del dcido 2,4-dicloro-6-diclo
ro-metilopirimidina~5~carboxilico se obtiene un colo-
rante muy similar.
EJEMPIO 6 .~ 57,6 partes de ftalocianina de cobre se
calientan en 300 partes de dcido cloro
sulfénico durante 2 horas a 1400. La masa se descarga
sobre hielo y el cloruro del dcido sulfénico asi pre-
cipitado se aspira en vacio. ILa torta de filtrado se
disuelve con 600 partes de agua de hielo. Después se
agregan 15 partes de l-amino~3-gcetilaminobenceno y
la suspensidén se neutraliza con solucién de hidrdéxido
gédico diluido.Después de agregar 50 partes de bicar-
bonato sédico se agita la mezecla durante 12 horas, se
calienta entonces en el transcurso de 1 hora a 60° y
se agita durante 2 horas a esta temperatura. Se agre-
gan ahoras 250 partes de decido clorhidrico al 36 % ¥y
se agita durante 3 horas a 85-90°, E1 producto inter-
medio precipitado se filtra en vacio y se lava bien
con dcido clorhidrico al 1%. Ia torta de f£iltrado se
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mezcle con 600 partes de ague y se neutraliza por adi-
cién de solucidén de hidréxido sddico. Le solucidn se
enfria a Oo. Se agregan 26,5 partes de cloru:b"del é-
cido 2,4-dicloro-6-clorometilpirimidina-S~carboxilico
y el pH de la solucidn se mantiene mediante 1e';~.ta adi-
cién de solucidén de carbonato sdédico diluido ‘entre 6

y 7 manteniendose la temperatura a Oo. Pan prcnto como
no se consuma ninguns solucidén mds de carbonatc sédif
co, ha terminado la condensacidén,El colorante se pre-
cipita mediante adicidn de cloruro sdédico, s2 aspira
en vacio y a 30° se seca en vacio. Después de moliurar
ge obtiene un polvo azul, soluble en agua con color
azul turquesa, que de sobre algodon y celulosa tefiidos
vy estampaciones sdélidas a la luz y al mojado.

Empledndo 10,5 nartes de diamina monoacetilé-
nica en lugar de las 15 parites de l-amino-3-acetila
minobenceno se obtiens un colorante con propiedades
muy parecidas,

EJEMPIO 7.~ 90 partes de dcido 4,4,4",4% =tetrasul-
fénico de ftalocianina de cobre, se ca-
lientan en 400 partes de dcido clorosulfénico durante
2 horas a 1200. Ia masa se vierte sobre hielo y el clo-
ruro del dcido sulfénico, que asi se precipita, se as- -
pira en vacio. La torta de filtrado se mezcla con 600
partes de agua de hielo. Despuds se agregan 28 par-
tes de dcido 1,3-diaminobenzol~4-sulfénico y la sus-~
pensidén se neutraliza con solucidn de hidroxido sédico
dilufdo. Después de agregar 80 partes de acetato sbédico
eristalizado se agita la masa durante 12 horas. Se ca-

lienta entonces en el transcurso de 1 hora a 60° y se



De

10.

15,

20,

25,

30.

&gita hasta que se ha formado una solucidén clara.Me=-
diante adicidn de 200 partes de cloruro sédico y 60
partes de 4cido clorhidrico &l 30 % se precivita el
producto intermedio, se aspira en vacio y se lava con
solucién de sal acidificada. La torta de filtrado se
mezcla con 600 partes de agua y mediante adicidn de
solucién de hidréxido sbédico se neutraliza, Ia con-
densacidn con 23 partes de cloruro del dcido 2,4—&10;2
ro~6-clorometilpirimidina-5-carboxilico y el aislamien
t0 del colorante se efectia segin las indicaciones

en el ejemplo 6.

El colorante obtenido es un polvo azul que
se disuelve en agua con c¢olor azul turqueda y sobre

el algoddén da tefiidos y estampaciones azul turquesa
sblidos a la luz y al mojado.

Empleando en lugar de 28 partes de cloruro
del decido 2,4~dicloro-6-clorometilpirimidina-5-carbo
xilico 30 partes de clororuro del dcido 2,4-~dicloro-
6~diclorometilpirimidina-5-carboxilico, se obtiene
un colorante que asimismo da tefiidos y estampados azul
turquesa sobre algodén que son sélidos a la luz y al

mo jado.

EJEMPLO 8.~ 42,3 partes de 4cido 2-amino-5-hidroxi-6-

fenilazo-naftalin-2%7-disulfénico se disuelven en 800
partes de agua bajo adicidén de solucidén de hidréxide
s8dico al 30 % a un valor pH de 5~6. Después de en-
friar a 0-5o se le agregan a la solucién 28 partes de
clorurc del dcido 2,4-dicloro-6-clorometilpirimidina-
S5-carboxilico y la mezcla se agita etin durante 2 has-
ta 3 horas a 0-5°, Mediante adieién de solucién de
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‘earbonato sdédico diluido se mantiene el valor pH
de la masa de reaceidén entre 4,5 y 6.

Terminada la reaccidn se precipité‘como sal
el producto de condensacién y se filtra. El*éoloranﬁ
te secado a 30° en vacio representa un polve rojo
naranja que se disuelve en agua con color néranja ¥y
sobre algodbn y celulosa dé tefiidos y estampaciones
narsnja de buena hasta muy buena solidez a la lusz,
al lavado, al hervor con sosa, al sudor, al vapor de
4cidos, al hipoclorito, al agua de bafio de cioro y
al sobretefiido dcido acético.

EJEMPLO 9.~ 31,9 partes de dcido l-amino-8-hidroxinaf
talin-3,6-disulfénico se disuwelven en 160 partes de
agus mediante adicién de solucidén de hidréxido sbédi-~
co diluf{do a wn valor pH de 4,8 -~ 5,0 y una tempera-
ture de 60°, Ia solucién se gradua mediante enfriamien
to desde el exterior a una temperatura de O-5° ¥ se
mezela gota a gote con 28 partes de cloruro del dcido
2,4=dicloro~6~clorometilpirimidina-5-carboxilico.El
valor pH del medio de reaccién se mantiene durante
este tlempo entre 4,0 y 4,2 mediante goteado de solu~
cidén de carbonato sédico diluido.Terminada la condensa
cién se mezcla la masa de reaccidn con la suspensidn
obtenide en la forma usual por diazoacidén de 18,7 par-
tes de acido 4-amino-l-metilobenceno=3~sulfénico. Me-
diente adicidn de solucidén de carbonmto sddico se man-
tiene el valor pH de la masa de copulacién entre 5y
6. Después de agitar durante la noche se precipita el
colorante monoazoico por adicidn de eloruro sddico y
se filtra. El colorante secado a 30° ¥y molturado a
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«continuacién representa un polvo rojo que en agua
se disuelve con color rojo. h
Sustituyendo en este ejemnlo las 28fpartes
de cloruro del dcido 2,4~dicloro-6-clorometilpirimi-
dina~5-carboxilico por 31 partes de clorurc del dei-
do 2,4-dicloro~6-diclorometilopirimidina-5-carboxili
co gse obtiene un colorante econ propiedades similares,
Algodén mercerizado se impregna a tempera-
tura ambiente con una solucidn de la composicién
siguiente:
20 g/1 del colorante antes mencionadc
100 g/1 de trea
10 g/1 de bicarbonato sddico
¥y 10 g/1 de sulfato sbédico anhidro
El material impregnado se exprime a un au-
mento de peso del T5 % del peso en seco y se seca
durante 2 minutos a 110°.Seguidamente se vaporiza
durante 20 segundos & 100-'105o se saponiza durante
20 minutos a temperatura de ebullicién en una solu-
cién de jabén al 0,3 % en agua destilada (proporcién
de flota 1:40) se enjuaga eon caliente y después en
frio y se seca.
Se obtiene un tefiido rojo solido a la luz
¥ al mojado.
TJEMPLO 10.- 52,8 partes del colorante monoazoico
sodio dcido l-hidroxi~2-(2’~hidroxi-5-
nitrofenilazo)—8-aminonaftalin-3,6-disulf6nico se
suspenden en 300 partes de agua de 750. A la suspen-
gién se gotea en el transcurso de 30 minutos wuna
solucidén de 14,5 partes de sulfato de cobalto crista
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1ino en 40 partes de agua. Gotedndo simultdneamente
una solucidén de carbonato sbédico diluido se mantiene
el valor pH de la masa de reaccién entre S,Dfm 6,0.
Después de agregar la solucién de sulfato de. .cobal-
t0, se sigue agitidndo avn durante 1 hora afiée. El
colorante se precipita mediante adicién de cloruro
sbédico y se filtra. El compuesto complejo de cobalto
se disuelve en 300 partes de agua y a wna temperatu-
ra de 0° se mezcla con 28 partes de clorurd del dci-
do 2,4-dicloro-6-clorometilpirimidina-5~-cavrboxilico,
El valor pH de la solucidn de reaccidn se nantiene ’
mediante goteado de una solueidn diluida de carbonato
sédico, entre 3,0 y 4,0. Después de agitar durante
'3 horas a 0° ha terminado la condensacién, Mediante
adicidn de cloruro sédico se precipita el colorante
¥ se filtra. El colorante secado en vacio representa
un polvo oscuro que en ague se disuelve con color
azul oscuro,

“65 partes del colorante obtenido segun los datos de

arribae

50 partes de vrea

405 partes de agua

450 partes de un espesamiento de alginato sddico al 3%

10 partes de sodio dcido l-nitrobenzol-3-sulfdénico
_20 partes de carbonato sédico
1.000partes _

Con esta pasta se estampa satén de algodén
mercerizado,
El material textil secado se vaporiza du-

rante 2 minutos a 102-104° y a continuacidén se enjua~
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ga en frio y caliente.Despuds de saponificar hirvien
do con ulterior lavado y enjuagado, se obtiens una
estampacidn negra, tirdndo a rojo, de buenz solidez
a la luz, buena hasta muy buena solidez al mojado
(solidez al lavado a 950, solidez al sudor, solidesz
al hervor con sosa, solidez al sobreteiido deido
acético y solidez al vapor de deido) y excelente so-
lidez al hipoclorito, al agua de bafio de cloro, al
frote y a la limpieza en seco.

Si en el ejemplo de arriba la metalizacién
se efectud con una sal de cromo, entonces se ubtiene
un colorante que sobre algoddén da tefiidos y estampa-
ciones negras tirdndo a verde de muy buena solidez
a la luz, al mojado y al uso.

EJEMPLO 1l.~ El colorante aminoazoico, obtenido en

la forma usual por copulacién del com-
puesto diazoico de 26,9partes de dcido 2-amino-l-
hidroxibenceno—4,6-~disulfénico con 31,9 partes de
dcido l-amino~8-hidroxi-naftalina~3,6~disulfénico y
metalizacidén con sulfato de cobre, se disuelve en
forma de una pasta himeda en 1200 partes de agua a
50. A la solucién obtenida se vierte agitdndo bien
una solucién de 28 partes de cloruro del dcido 2,4~
dicloro-6-clorometilpirimidina~5-carbox{lico en 30
partes de acetona y pH de la masa de reaccién se man-
tiene mientras tanto entre 4,5 y 5,5 mediante adicidn
regular de solucién acuosa de carbonato sédico,Ter-
minada la reaccién se precipita el colorante resctivo
obtenido mediante adieién de cloruro sédico, se fil-

tra y se lava con solucién de cloruro sodico diluido.
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Después de secar en vacio a 30° y\molturar se obtie~
ne wn polvo ogeuro que en agua se disuelve con color
violeta y estampado sobre fibras de celulosa de es-
tampaciones violetas sélidas & la luz y al mojado.
EJEMPLO 12.— Bl colorante aminoszoico obte#iéo en

la forma usual mediante copulacidn del
compuesto diazoico de 23 partes de dcido l-amino-3-
acetilaminobenceno-6-sulfénico con 32,3 partec de dci
do 1-(2’, 5’=~dicloro-fenilo)=3-metilo~5=pirazolon=4"
~sulfénico y disociacidn del grupo acetilico con dci-
do clorhidrico se disuelve en forms de paste himeda
en 800 partes de agua = 60°, Ia solucién obtenida se
ajusta mediante enfriamiento desde el exterior a 5°

.y lentamente se mezcla, agitdndo bien, con 28 partes

de cloruro del dcido 2,4~dicloro-6~clorometilpirimi-
dina-5-carboxilico, Mediante adieidén de solucidén de
carbonato sédico diluida se mantiene el pH de la
masa de reaccidn entre 5 y 6. Terminada la reaccidn
se precipita el producto de condensacién en forma

de sal y se filtra. El colorante secado en vacio a
30° representa un polvo amarillo que en agua se di-
suelve con color amarillo y dd, seguin el proceso de
impregnacién de un solo bafio en el ejemplo 9 descri-
t0, sobre algodén tefiidos amarillos tirdndo a verde
de muy buena solidez a la luz, al lavado, al sudor,
al hervor con sosa, al vapor de dcido, al sobretedi-
do écido acético, al frote y al limpiado en seco.Ade
més los tefiidos se pueden tratar con mordiente y son
sélidos al tratamiento con aprestos antiarrugables.

El mismo colorante se puede obtener también
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de la menera siguiente:

94 partes de deido 1,3~-diaminobenceno-6-
sulfénico se disuelven a 20-25° en 1500 partes de
agua y unas 66 partes de solucién de hidréxido gédi-
co al 30%. Después de enfriar a 0-5° se gotea una
solucién de 140 partes de cloruro del deide 2,4-di
cloro~6-clorometilpirimidina-5-carboxilico en 100
partes de acetona en unos 30 minutos y el vapor PH
se mantiene en 5+~ 6 agregdndo una solucién de carbo-
nato sédico al 15%. Terminada la condensaciéﬁfée pre-
cipita como sal el sodio deido l-amino-3-(2’, 4'-di
¢loro=6 ‘=clorometilpirimidil=5‘~carbonilamino)~bence
no-6-gulfénico, se aspira, se lava con una solucidn
de cloruro sddico y se seca en vacio a 50°,

43,5 partes del sodio 4eido l-amino=3-(2',4°
~dicloro~6 ‘=clorometilpirimidilo—~5 ‘~carbonil-amino)-
benceno=-b~sulfdénico, se disuelven en 1000 partes de
agua calentando ligeramente. Se enfria la solucién
a 15-200, se ajusta el valor pH 7,5 y se mezcla con
la solucidn de 7 partes de nitrito sédico en 30 par—-
tes de agua., Ia mezcla se deja fluir en 30 partes de
gcido clorhidrico al 35 % y 50 partz de hielo,cui-~
déndolo mediante la adicidén de hielo de que la masa
de reaccidén no sobrepase de 5°.Después de agitar du-
rante algin tiempo se destruye un eventual exceso de
deido nitrico mediante la adicidén de dcido amino-sul
fénico,

ILa masa de diazoacidn se vierte lentamente a
uvna solucidén de 34,5 partes de sodio deido 1-(2°, 5°

~diclorofenilo)~3-metilo=5-pirazolon=4 ~sulfénico en



*350 partes de agua manteniéndose neutra la mezela
de copulacidén mediante adicidn de solucién de carbo=
nato sdédico. Cuando ha terminado la copulaoiép se
precipite el colorante en forma de sal, se le aspira
5. ¥ se seca, “
EJEMPLO 13.~ E1l colorante aminoazoico obtenido en
1la forma usual por copulacidn del com=
puesto diazoico de 38,3 partes de dcido 2-amino-naf
talin-4,6,8-trisulfénico con 18,7 partes de aminoben
10. ceno w)— -sulfometilico y disociacidn del gripo sul-
fometilico con hidrdéxido sddico se disuelve en 600
partes de agua & 5. ILa solucidn obtenida se mezela
agitdndo bien con 28 partes de cloruro del decido
2, 4-dicloro-6-clorometilpirimidina-5~-carboxilico.Me-
15. diente adicién de solucién de carbonato sédico diluf-
do se mentiene el valor pH de la masa de reaccidén en-
tre 5 y 6. Terminada la reaccidén se precipita en for-
me de sal el producto de condensacion y se filtra.El
colorante secado en vacio a 30° representa un polvo
20. amarillo que en agua se disuelve con coloxr amarillo
y estampado sobre fibras de celulosa dé estampacio-
nes amarillas de buena solidez al hipoclorito y al
agua del bafio de cloro asi como buenas solideces a
la luz, al lavado(a 950) al suddr, al sobreteiiido
25. deido acético, al frote y a la limpieza en seco,

Un colorante con propiedades similares se
obtiene empleando 31 partes de cloruro del acido
2,4~dicloro=6-dicloro-metilpirimidina~5=carboxilico.,
EJEMPIO l4.- 77,6 partes del compuesto de la cons-

30, titucidn siguientes
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se disuelven en 600 partes de agua a 80° ¥ con un valor
pH de 6,5. La solucién obtenida se enfria a 3-5°. Segui-
damente se mezele con la solucidén de 28 partes de cloru-
ro del deido 2,4-dicloro-6-clorometilpirimidina-5-carbo
xilico y goteando una solucidén de carbonato sédico se
mantiene el valor pH constante (6-6,5) A 3 -50, se sigue
agiténdo hasta que el grupo aminico del compuesto de par-
tida no se puede demostrar mds mediente diazoacidén y co-
pulacién,El colorante formado se precipita en forma de
sal, se filtra y se seca en vacio. Se disuelve en agua
con color amarillo y tifie sobre fibras de celulosa, se-
gin un procedimiento de estampacién o extraccidén, en un
anarillo fuerte y vivo,

Ingtrucciones de tefiido para el procedimiento
de extraceidn:

100 partes de tejido de algoddén se introducen
a temperatura ambiente (20—250) en un bafio de tefiido com=
puesto de 3.000 partes de agua y 2 partes del colorante
arriba descrito. Para avlicar el colorante.sobre la fibra
y fijarle se hacen los siguientes adicionamientos: deg-
pués de 10 minutos de duracidn del teiido (contédndo desde
el prineipio) 60 partes de sulfato sédico, despuds de
20 minutos (desde el principio) 60 partes de sulfato sé-

dico ealeinado, después de 30 minutos 3 partes de carbona-
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to sédico calcinado y después de 40 minutos 3 partes
de carbonato sédico calcinado, Seguidamente sg tifie
ain durente 80 minutos a temperatura ambiente, se sa-
ca de la flota el material tefiido, se enjuaéa 3 minu-
tos en agua fria y 3 minutos en agua caliente corrien
te, se saponifica durante 20 minutos en un heaiio de
4000 partes de agua destilada y 12 partes de jabdén de
aceite de oliva a temperatura de ebullicidn, s=2 enjua
ga 3 minutos en frio y 3 minutos en caliente,. se sacu
de y se seca. Se obtiene un tefiido amarillo vivo séli-
do a la luz y al mojado.
EJEMPLO 15.~ 53,4 partes de la sal disdédica del dcido
4’=(3"-metil~4"~aminobenzoilamino)~1,1 -
azobenceno~4,3 -disulfénico se disuelven en 300 partes
de agua templada. Después se ajusta con hielo a 20° ¥y
se agregan 6,9 partes de nitrito sédico disuelto en po
ca sgua. Esta solucibén se vierte agiténdo fuertemente
e une mezcla de 50 partes de dcido clorhidrico al 30%
¥ 75 partes de hielo. Se sigue agitdndo a 5 - 10° hag
ta que ha terminado la diazoacidén. La suspensién dia-
zoica obtenida se copula con la solucién neutra de 46,5 .
partes de 2,4-dicloro-6~clorometilpirimidina=5-carbo-
xilico~(5’~hidroxi-7‘~sulfo-2’-naftil)-amida en 1000
partes de agua y la copulacidén se realiza con un valor
pH de 6,0 y una temperatura de 5—10o empleando bicar-
bonato sédico como agente aceptor de decido., E1 coloran
te formado se precipita entonces en forma de sal, se
filtra y se seca. Se disuelve en agua con color rojo
escarlata y tifie sobre fibras de celulosa segin un pro

cedimiento de estampacidén o extraccién en un escarlata
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fuerte y vivo. El tefiido obtenido se pueds itratar con
mordiente y posee buenas solideces a la luz, al hervor
con sosa, al lavado (a 950) y buena solidez d& sobre-
tefiido dcido acético asi como muy buena solidez al hipo
clorito, al agua de bafio de cloro, al vapor de deido
y al frote.

El componente azoico aqui empleado 3e obtiene
de la manera siguiente:
120 partes de dcido 2-amino-5-hidroxiﬁaftalin~z-su1f§_
nico se disuelven calentando ligeramente en 2000 partes
de agua y 67 partes de solucidén de nidréxido sédico al
30 %, Después de enfriar a 50 se goten agitdndo bien
una solucién de 140 partes de cloruro del dcido 2,4~
dicloro~6-clorometilpirimidina~5-carboxilico en 100 par
tes de acetona. Agregdndo regularmente solucidén de car-
bonato sbédico acuosa se mantiene el valor pH de la masa
de reaccién entre 4,5 y 5,5. Cuando no se pueda demos-
trar ningin producto de partide mds se precipita el pro
ducto de reaccidén en forma de sal, se aspira, se lava
con una solucidn de cloruro sdédico y se secs.
EJEMPLO 16.- 68,5 partes de sodio 4cido 2-/4'~(4"-ami

. no=2"-metilfenilazo)~2’-metilo-fenilang/ -

naftalina~4,6,8-trisulfénico se disuelven en 800 partes

de agua con un valor pH de 5 - 6. Despuds de enfriar a
0 - 5° se le agregan ala solucidén 28 partes de cloruro
del deido 2,4-dicloro~6-clorometilpirimidina=5-carboxi
lico ¥y la mezcla se sigue agitindo a 0 - 50. Mediante
adicidn de solucidn de carbonato sédico diluido se man=-
tiene el valor pH de la masa de reaccién entre 4,5 y 6.

El colorante formado se precipita en forma de sal, se
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filtra y se seca en vacio. Se disuelve en agua en color
naranja y da sobre algodén, segin el procedimiento de
extraceidn deserito en el ejemplo 14, tefiidos naranja
s61idos & la luz y al mojado, que,ademds, se pueden
tratar bien con mordiente.

La tabla a continuacidn contiene uiteriores
colorantes valiosos que contienen wun resto 2,4-dihald
geno-6-clorometil~6 -6-diclorometil-pirimidii-s-carbg
nilico y que se¢ obtienen segin los ejemplos anteriores.
Se caracterizan por el nombre de los correspondientes
colorantes que no llcvan resto reactivo, habiendose
subrayado los grupos aminico reaccionados con un cloru

ro del &dcido 2,4-dicloro-6-clorometil-6 =6-diclorometil

.pirimidina-5-carboxilico,

17 Acido l-hidroxi-2-fenilazo-8-aminonaftelin-3,5,2°-
trisulfénico

18 Acido l-hidroxi-2-(3‘~aminofenilazo)=-naftalin-3,6,
6 '~trisulfénico '

19 Acido l-hidroxi-2-(3’-aminofenilazo)-naftelin-4,6,
6’~trisulfénico '

20 Acido l-hidroxi-2-(4’-metoxifenilazo)-6-metilamino-
naftalin-3,6-disulfénico

21 Acido 1-hidroxi-2-(3’-aminofenilazo)~8-aminonafta~
lin-3,6,6 "=trisulfénico

22 Acido 2-(4’-amino-2‘-acetilaminofenilazo)-naftalin-
4,8-disulfénico

23 Acido 2-(4"-amino-2‘-metilsulfonilamino-fenilazo)=-
naftalin-4,6,8-trisulfénico

24 El compuesto complejo de cobalto 1:2 de deido 1~(25
hidroxi-5’-nitrofenilazo)~2-hidroxi-3-amino- naftg
1lin-6,3 ~disulfénico
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El compuesto complejo de cromo 1:2 de dcido l-hidro
xi—2-(2'—hidroxi~5'~clorofenilazo)-87gggggpgftalin-
3,6~disulfénico

Acido 1—fen11~3~metil—4—(3"-am1nofenilazo) -5-pirg
zolon-2’,5",6"=trisulfénico

El compuesto complejo de cobre de écidotiéfenil—3-
metil-4-(2"-hidroxi-3"-aminofenilazo)~5~pirazolon~
2’,5",5"=trisulfénico

Acido 1-fenil=-3-metil=4~(4"-aminofenilazo)-5-pira
zolon-2",5",2"~trisulfdénico ‘

Acido 1~-(3'-aminofenilazo)~-2-hidroxinaftalin-6,8,

6 ‘=trisulfdénico

Aeido 1-(3’-gminofenilazo)-2-hidroxinaftalin-3,6,
8,6 =tetrasulfénico

Acido l-hidroxi-2~(3’-aminofenilazo)-naftalin-4,6 =
disulfénico

Acido l-hidroxi-2-(3’-aminofenilazo)-T7-acetilamino
naftalin~-3,6 '~disulfdénico

Acido l~hidroxi-2-(4‘~aminofenilazo)-8-benzoilamino
naftalin-3,5,2 ~trisulfénico

Acido 4~amino-4’~(1"-hidroxi-8"-cloronaftil-2"~azo)-
-1,1’=difenil=3,3",6"~trisulfénico

Acido 1~(4’-gminonaftil-l‘-azo)-4-naftilazo-nafta
lin-6,7,5"~trisulfénico

Acido 4-(4"-aminofenilazo)-4 ~(4"’~fenilazo-fenila
zo)-estilben-2,2",4""trigulfénico

Acido l-amino-2-(4‘-aminofenilazo)~T-fenilazo-8-
hidroxi-naftalin-3,6,4"~trisulfénico

Acido 1-hidroxi-2-fenilazo-8-(3"~aminobenzoilamino)-
naftalin-3,6,2°,4 ~tetrasulfénioco

QEP_K S



39 El compuesto complejo de cobre de deido l-hidroxi-
2-(1’~hidroxinaftil~-2 -az0)~8-aminonaftalin-3,6,4",
8’=tetrasulfénico

40 E1l compuesto complejo de niquel de deido l-hidroxi-

5. 2-(2’~hidroxi-fenilazo)=-6-aminonaftalin-~3,3",5"=
trisulfdénico W

41 Fl compuesto complejo de cobalto 1:2 de ééido 1-fe
nile3-metil-4~(2"~hidroxi-3"-aminofenilazo)=-5-pira
zolon-4’,5"%=disulfénico

10, 42 El compuesto complejo mixto de cromo 1:2 de dcido
1-(2’-hidroxi-3‘-clorofenilazo)-2-hidroxi-8-acetilg
minonaftalin=5 -sulfénico y dcido l-hidroxi=2w(2’-
hidroxi-3‘-clorofenilazo)-6~aminonaftalin-3,5 "-disul
fénico

15, 43 Acido cobre~ftalocianin-sulfénico-amida del decido
disulfénico~deido sulfénico-(3‘~aminofenilamida)

44 Acido nigquel-ftalocianin-sulfénico-amida del deido
disulfénico-dcido sulfénico~(3’-aminofenilamida)

45 TE1 compuesto complejo de cromo 1:2 de deido 1-hidro

20, xi=-2-(2’~hidroxi-3‘~clorofenilazo)-6-aminonaftalin-
3,5'~disulfénico

46 El compuesto complejo de cromo 1:2 de dcido l-hidro
xi-2-(2’-hidroxi-naftalin~l’-azo0)-6~aminonaftalin~
3,4 '=disulfdnico

25, 47 E1 compuesto complejo de cromo 1:2 de deido l-hidro
xi=-2(2"-hidroxi-5"-aminosulfonil-finilazo)~6-amino~
naftalin-3-sulfénico ‘

48 Acido l-hidroxi=2~(4’-fenilazo-fenilazo)-6-aminonaf
talin-3,2,4"-trisulfénico

49 Acido 2-(4'~etilamino-2’-metilfenilazo)-naftalin-4,

30. 6,8-trisulfdénico
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Acido 3~-(4"-amino~3‘-metoxi-6’-metilfenilazo)-piren-
5,8/10~-disulfénico

Acido 1-(2',5'-diclorofenil)-3~carboxil-4=(3"-
aminofenilazo)~5-pirazolon-4‘,6"-disulfénico

Acido 1-(4’-amino-2 -metilfenilazo)-4~fenilazobence
no-2,4"-disulfénico

El compuesto complejo de cobre de dcido 1-Lidroxi-
2-(2’~hidroxi~5"-fenilazo-fenilazo)-6-aminonaftalin-
3,5,2", 5"—tetrasulfdénico

El compuesto complejo de cobre de deido l-hidroxi-
2-(2°, 4’-dihidroxi-3"-fenilazo-fenilazo)-6-amino-
benceno-4,2",5" —trisulfénico.

El compuesto complejo de cobalto 1:2 de dcido 1-
hidroxi-2-(2 ~carboxifenilazo)-6-aminohaftalin=-3,4<
disulfénico

Acido 1-hidroxi-2-(naftil-2‘-azo)-8-gminonaftil-3,
6,1’,5 =tetrasulfdnico

Acidodh -(4 ~aminofenilazo)-acetoacetilamino~benceno—
3,2’=disulfdnico
Acidog~(naftil-2-azo)-acetoacetilamino-3-aminoben
ceno-4’,6/8 ~trisulfdénico

Acido 1-fenil—3—metil~4—(6"-gmiggpaftil-2"-azo)—5-
pirazolon-2‘,5", 4", 8" ~tetrasulfénico

Acido l-hidroxi-2-(6 -aminonaftil-~2’-azo)-naftalin-
4,4",8’~trisulfénico

El comvuesto complejo de cobre de dcido l-hidroxi-
2=(1~hidroxi-6 ‘~aminonaftil-2’-azo)-naftalin-3,6,
4’,8’~tetrasulfénico

Acido l-amino-2-fenilazo=7=-(3" -aminofenilazo)-8-
hidroxi-naftalin-3,6,4,6" =tetrasulfénico
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Acido 1-(4"-amino-3‘-metoxi-6 ‘~metilfenilazo)=4~
fenilazo-naftalin~6,2",5"=trisulfénico

Acido 1—(2'-hidroxi-S'-metil—fenilazo)—3—321&2—4-
fenilazobenceno-2",5"-disulfénico

El compuesto complejo de cobre de dcido 1—ﬁidroxi—
2-(2"-hidroxi-4 '-fenilazo~5"-aminofenilazo)-naftalin-
4,7,2",4"~tetrasulfénico

Acido 1-(1’-hidroxi-8‘~aminonaftil-2 -az0)-4=(naftil-
l"-azo)-naftalin—S,3’,5',4"~tetrasulf6nic6“ 

El compuesto complejo de cobre de dcido 1-(i’-hidro
xi-8 -aminonaftil~2 ~az0)-2~hidroxi~4~(naftil-2"-
azo)-naftalin-3’,6",4",6",8"~pentasulfdnice

Acido 2,2’-dimetil~4~(1"~hidroxi-6"=-aminonaftil=2"~
8%z0)=4 '~(1"‘~hidroxinaftil-2" '~azo)=-1,1’-difenil-
3n,3n’, 6"’ , 81 ’~tetrasulfénico

Los colorantes cobre~ y niquelftalocianinicos

de los ejemplos 43 y 44 son derivados del dcido ftalocia
nin-3,3’,3",3" ~tetrasulfénico

Los tefiidos sobre algoddén que se obtienen con

los colorantes de los ejemplos n? 17 hasta 68 muestran
las siguientes ‘tonalidades de color:

Ejemplo no Tonalidad de color

17 rojo tirando a azul

18 naranja rojizo

19 rojo tirando a amarille
20 escarlata

21 rojo tirando a azul

22 amarillo tirando & rojo
23 idem

24 marrén
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Ejemplo n?
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53

36

Tonalidad de color

azul marino
amarillo tirando a verde
marrén tirando a amarillo
amarillo tirando a rojo
naranja
rojo naranja

idenm
rojo tirando a amarillo
burdeos
rojo tirando a azul
marrén rojizo
naranje tirando a marrén
verde oscuro
rojo
violeta
merrén rojizo
marrén
azul marino tirando a rojo
azul turquess
azul verdoso
gris
azul marino
azul marino tirando a rojo
rojo
amarillo tirando a rojo

naranja rojizo

" amerillo tirando a verde

marrén amarillento

burdeos
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Ejemplo no Tonalidad de color
54 marrén
55 idem
56 rojo tirando a azul
57 amarillo
58 idem
59 rojo anaranjado
60 rojo
61 azul marino
62 gris azulado
63 marrdn rojizo
64 marrén amarillento
65 negro tirando a azul
66 azul
67 azul marino
68 rojo

- N§OTA =

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento asi como la manera de realizarlo en la pricti-
ca, debe hacerse constar que las disposiciones ante-
riormente indicadas son susceptibles de modificacio-
nes de detalle en cuanto no alteren su prineipio fun-
damental, Tambidn se hace constar que el invento
corresponde a un ler. Certificado de Adiecidén presenta-
do en Suizs con el n? 12336/65 de 3 de septiembre de
1965, acogiéndose por 1o tanto a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, sien-

do lo que constituye la esencia del referido invento

y por lo que se solicita ler Certificado de Adieidn
en Espafia sobre:"MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO
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DE LA PATENTE PRINCIPAL N2, 299,620, CONCEDIDA EL 25
DE SEPTIEMBRE IE 1964, POR: "PROCEDIMIENTO PARA IA
OBTENCION DE COLORANTES REACTIVOS", caracterizéndose
por lo siguiente: ‘

1.~ Mejoras introduecidas en el objeto de la
ratente principal n? 299,620, concedida el 25 do sep-
biembre de 1964, por “Procedimiento para la obtencidn
de colorantes reactivos", caracterizadas porque un
colorante que contiene por lo menos un grupo aminico
acilable o un compuesto orgdnico que lo hagé spto pa-
ra formacién de colorante, que contiene por lo menos
un grupo aminico acilable, se acila con un haluro del
dcido 2,4~dihalogenopirimidina~5-carboxilico de f£érmu-
la

Hal

NAN
A~ \)—Hal (1)

Co-X

en la cual Hal significa cloro o bromo, X cloro o bromo
y A mono-4 diclorometilo y los productos de reaccidn
obtenidos, cuando son aptos para la formacién de co=-
lorantes, se transforman en colorantes mediante co-
pulacién azoica o condensacidn.

2,~- Procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque se emplean colorantes aminomo
no- y ~poliazoicos.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 2,

caracterizado porque se emplean colorantes aminomono-
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y poliazoicos que muestran 4tomos de metal coordina-
tivamente ligados,

4,- Procedimiento segin la reivindicucidn 3,
caracterizado porgque se emplean colorantes anindmono-
y poliazoicos que muestran &tomos de cromo, cobalto,
niquel o cobre coordinativamente ligados.

5.~ Procedimiento segin la reivindicseidn 1,
caracterizado porque se emplean colorantes aminoantra
quinénicos.

6.= Procedimiento segin le reivindicseién 1,
caracterizado porque se emplean colorantes fialociani-
nicos que por lo menos contienen un radical amiro,

7.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque un compuesto que contiene por lo
menos un radical amino ficilmente acilable y ademis
un radical amino dificil de acilar, pero diazotable,
se acila con un haluro del dcido 2,4~dihalogenopirimi-
dina-5-carboxilico de férmula (I), el producto inter-
medio se diazota y el compuesto diazoico se copula
con un componente de copulacién a un colorante solu-—
ble en agua.

8.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque un compuesto que contiene por lo
menos un radical amino acilable y ademids por lo menos
un dtomo de carbono capaz de copulacidn, se acila con
un halogenuro del dcido 2,4~dihaldégeno-pirimiding=5=
carboxilico de férmula (I)y elproducto intermedio se
copula con un compuesto diazoico a un colorante solu-
ble en agua.

9.~ Procedimiento segin la reivindicacién 8,
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earacterizado porque un compuesto amino-hidroxi se
acila con un haluro del deido 2,4-dihalogenopirimi-
dina-5~-carboxilico de férmula (I) y el producto inter—
medio se copula con un compuesto diazoico a un colo-
rante soluble en agua.

10.- Procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque como compuesto de la férmuls
(I) se emplea el cloruro del deido 2,4-dieloro-6-clo
rometil=~6-6-diclorometil=-pirimidin-4=-carvoxilico.

11.~ "Mejoras introducidas en el objeto de
la patente principal n? 29%,620,concedida el 25 de
Septiembre de 1964, por: Procedimiento para la obten-
eibén de colorantes reactivos®, tal y como queda sus-
tancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de cuarenta hojas, es-

. X /
ceritas a mdquina por una ‘sola cara.
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