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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a nuevos colorantes
monogzoicos de dificil solubilidad en agua, utilizables
como colorantes de dispersidn, a un procedimiento para pre-
pararlos, al procedimiento para tefiir material de fibra
orgénica hidrdfobo, en particular el dc tereftalato de PO~
liglicol, con empleo de los nuevos colorantes, y asimismo,
como articulo industrial, al material de fibra orgdnica
hidréfobo tefiido con ayuda de ellos.

La tincidn de las fibras y los tejidos de

tereftalato de poliglicol con tonos de azul marino profun.

| BAD ORIGINAL |
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dos y sblidos a la sublimacidn plantea las maximas exigenf;ﬁ';”
¢ias a los colorantes empleados para ella, Las tinturas ~..
profundas e intensas de altas propiledades de solidez en el -
uso tan sdlo resultan posibles con colorantes de poder de ~iﬂ:
estructuracidn extraordinariamente bueno y gran intensida&; ‘

A~

de colorido.

A
1

Los colorantes que no son suficientes en este

JRN

agpecto, conducen a tinturas sin solidez al frote y, en e
condiciones desfavorables (por ejemplo, cuando se tifien o
hilos muy retorcidos en forma de bobinas cruzadas o cuando
se tifien fibras de polidster en forma de peinado), ineluso

a2 precipitaciones visibles del colorante.

Ahora se ha descublerto que se obtienen colo~
rantes monoazolicos do dificil solubilidad en agua, aptos
para la produccidn de matices de azul marino sdélidos al
uso sobre las fibras de poliéster, si sc copula el compuesto

de diazonio de una amina de la formula I

A

o -GS me @
N02

con un -componente de copulacidén de la Térmula II
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para formar un colorante azoico de la férmula ITT

3 N/R T
0 N -.</______\Z> S > (11]’:27 -
-O~R2 a

NH-B-~R

En estas formulas
A signifioa hidrdégeno, cloro o bromo, un grupo
alguilico inferior, un grupo alcoxilico infe-
rior, un grupo carboalcoxilico inferior o un

grupo alquilsulfonilico inforior,

Y significa un grupo alcoxilico inferior insubs-
tituido o substituido no iondgonamente,
significa el grupo -CO~, -C00~ o -8§0,-,
significa un grupo alquilico inferior insubs-
tituido o substituido no iondgenamente,

% significe un grupo alquilénico provisto de 2

a 4 #tomos de carbono,

significa un grupo aralquilico insubstituido

o substituido en el micleo no iondgenamente, y
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R significa un grupo alcanoilico inferior ingubg;

tituido o substituido no iondgenamente,  r.,
-

LK)

Cuando A gignifica un grupo inforior de al- o

quilo, alecoxilo, carboalcoxilo o alquilsulfonilo, se trata

3

ES
=
5

preferentemente del grupo metilico o etilico, metoxilico !’
o etoxilico, carbometoxilico o carboetoxilico o respectiva-

mente metilsulfon{lico o etilsulfonilico. Sin embargo, A

“a.

representa con ventaja hidrdgeno, cloro o bromo. )

Cuando Y es un grupo alcox{lico insubstituidd,. .
presenta ventajosamente de 1 a 4 &atomos dec carbono. Si esté
grupo sleox{lico estd gubstituido no iondgenamente, entran
en cuenta como substituyentes, por ejemplo, los grupos al-
canoiloxilicos cuyo radical alcanoilico presenta preferen-—
temente de 2 a 4 atomes de carbono (por ejemplo, el grupo
acetiloxflico o el grupo propioniloxilico), los grupos al-
coxilicos inferiorecs (como el grupo metoxilico o ctoxflico),
los haldgenos (como el cloro o el bromo) o también el grupo
ciandgeno. Los hetorodtomos en Y deben estar aqui, de pre-
ferencia, separados ontre si por una cadena de dos dtomos
de carbono a lo mencs,

El grupo alquilico inferior imsubstituido R
presenta con ventaja de 1 a 4 atomos de carbono., Si este
grupo esta substituido no iondgenamente, cntran en cuenta
como substituyentes, por ejemplo, los haldgenos (como el

cloro o el bromo) o los grupos alcoxilicos o alcanoiloxili-
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cos inferiores (por ojemplo, los citados en el parrafo aﬁé\“
terior),

Fl grupo alquilénico Z puede ser do cadena. -
lineal o de cadena ramificada; en el primer caso se tragéyt
preferentemente del grupo 1,2-etilénico, y cn el gegundo -
caso, del grupo 1,2-propilémico o 1,2-butilénico. w.;:

Rl significa pfefcrentemento un grupo feqa}f‘
quilico, como un grupo alfa-fenil-etilico, beta~fonil-etili-
c0, gamma-fenil-propilico o, en particular, un grupo ben- '
cilico cuyo micleo bencénico puede esbar substituido no ’
iondgenamente, en perticular por haldgenos (como el cloro
0 el bromo), Por Lrunos alquilicos inferiorcs (como cl
grupo metilico o el ctilico) o por grupos alcoxilicos in-
foeriores (como el gruno metoxilico o ctoxilico).

Bl grupo alecanoilico inforior insubstituido
R2 presenta con ventaja de 2 a 4 atomos de carbono. En ca-
lidad de substituyentes no iondgenos puzdc contener, por
ejemplo, haldgeno (como cloro) o grupos alcoxilicos infe-
riores (como el grupo metoxilico o etoxilico).

Se cmplean de preferencis componentes de copu-
lacidén do la férmula IT en los que Y significa el grupo me-
toxi o etoxi, B significa el grupo -C0~, R significa el grupo
metilico, 2 significa ol grupo ~CH,CH,~, R significa el
grupo beneilico y R2 significa el grupc acctilico,

Los componentes diazoicos de la férmula I

utilizables segun esto invento son conocidos. Ejemplos de
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ellos son:

el
el
el
el

el

el

1-amino-2,4-dinitro~6-metoxi- o -ectoxi-bencendy, !

l-amino-2,4=dinitrobencenc, .

[

l-amino-2, 4-dinitro-6-metil~ o ~etil-benceno, *°

‘v

l-amino-2,4-dinitro-6-carbomctoxi~ o -carboetoxi-

benceno,

1l-amino-2,4-dinitro-6-metilsulfonil- o -etilsulfonil-

benceno o e

1

l-amino-2,4~-dinitro-6-cloro~ o ~bromo~benceno.

Los componentes de copulacidn de la férmula

IT utilizables segin este invento se obticnen, por ejemplo,

mediante reaccidn de un compuesto de la férmula IV

Y
\

/ \\--NH2 (Tv)
NH - B-R

con un agente de aralquilacidén gque introduzca Rl (por ejem-

plo, cloruro de beneilo), hidroxialquilacidn del compuesto

aralquilaminico obtenido, por medio de un dxido de alqui-

leno que introduzca Z-OH (por ejemplo, por medio de un equi~

valente de déxido dc ctileno, éxido de 1,2-propileno u dxido

de 1,2-butilenc), ¥ acilacion del compuesto hidroxialquilico

obtenido,

por medio dc un agente de acilacidn que introduzeca
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simbolos

cado gue

v

B, Ry ¥, Zy Ry ¥ R,

se ha expuesto antes., Ejemplos de componontes de

copulacidn de esta indole son:

tionen aqui el mismo signifi-

R. (como el cloruro de acetilo o el anhidrido acético). Los

» .
w
*

el 1-[N-bencil~N-(beta-acetoxi-etil)-aminoJ~2~metoxis:

el

el

el

el

el

el

el

el

el

el

~h~acetilamino~benceno,

1-[N-(2~ © 4—cloro—bencil)—N—(beta—acetoxi-etil){j E

aminoJ-2-metoxi~b~acetilamino~benceno,

1-[N-(2~ 0 4~motil~beneil)-N—(beta~acetoxi-etil)—

amino J-2-metoxi-5-acetilamino~benceno,

1-[N-alfa-fenil-etil)-N-(beta~acctoxi-etil)-amino ]~

~2~-metoxi-5~acetilamino~benceno,

1-[N-(beta~fenil-etil)-N-(beta~acetoxi-etil )—aminoJ-

~2-metoxi-S~acetilanino~benceno,

1-[N~( gamna~fonil-propil)~N~(bota~acetoxi-etil)-
~amino J-2-metoxi-5-acetilamino-benceno,
1-[N~bencil~N~(beta-acetoxi-propil)~amino]-2-

~metoxi~S~acotilamino~benceno,

1-[N~bencil-l-(beta~acetoxi-butil)~amino J-2-metoxi~

~5-acetilamino-benceno,
l-[N—bencil—V~(bota—propioniloximetil)»amino]-2~
~-nmetoxi-5-acetilamino-benceno,
1-[N~bencil-N~(beta~butiriloxi~ctil)-amino]-2-
-metoxi~5-acetilamino~benceno,
l-[N~bencil-l-(beta~acetoxi~etil)~aminoJ-2-~otoxi-

=5~acetilamino~benceno,



el 1-[N-bcneil-N-(beta-acetoxi-ctil)-amino]~-2~(beta~
~metoxi~etoxi)-5-acetilamino-benceno,
el 1~[N—bencil~N-(beta—acotoxi»otil)—amino]—Z—(Peﬁan
~otoxi-etoxi)-5-acetilamino-benceno, ;-
5. el 1~[N-bencil-N-(brta-acctoxi-ctil)-aminoJ-2-(bete—
-acetoxi~ctoxi)-5-acetilamino~bcnceno, .
el 1-[N-bencil-N-(beta~acctoxi-ctil)~-aminoJ-2-(beta-
-propioniloxi-etoxi)-5~-acetilamino~benceno, | .
el 1-[N-bencil-N-(beta-acetoxi~etil)-amine]-2-(beta~
10, ~cloro~otoxi)~5-accotilamino~bonceno, :
el 1-[N-bencil-N-(beta-acctoxinmctil)-aminoJ-2-netoxi~
~5—-propionilamino-benceno, :
el l—[N—beneil~(betanacetoxi—etil)-amino]—z—metoii;5-
~butirilanino~benceno,
15. el 1-[N-bencil-N-(beta~acctoxi-otil)-amino]-2-metoxi-5-
carbomotoxiamino-benceno,
el l-[N-benecil-N-(beta-acctoxi~ctil)-amino]-2-metoxi-
~5-carboctoxiamino-~benceno,
el 1-[N~bencil-N~(beta~acctoxi~etil)-aminoJ-2-metoxi~
20. —5~carbobutoxiamino~benoeno;
¢l 1l-[N-bencil-N-(beta-acetoxi~ctil)-aminol-2-metoxi—
-5-metilsulfonilamino~benceno o
el 1-[N~bencil~N-(beta~acetoxi-etil)~-amino]-2-metoxi—
=5-butilsulfonilamino-bencono,

25,
La copulacidn del compucsto de diazonio de
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une, amina de la férmula I con ol componente de copulacidn
de la férmula II se efectia preferentomente en medio acuoso
fuertemente dcido hasta débilmente dcido, Es ventajoso, en
la copulacién muy 4cida, amortiguar gradualmente el deido,.
por ejemplo con sales alcalinas de acidos grasos inferiaqés.
Bs convoniente dar a los colorantes do estd,
invento forma de divieidn fins por molturameidn con ageptﬁs
dispersantes. Pora ello son aptos los dispersantes aniéni;
cosy por ejemplo, sulfonaetos do alquilarilo, productos dq

ey

condonsacién de formaldehido con dcidos naftalinsulfdénices,
sulfonatos de lignira; o los no iondgenos, como éteresfp@i
liglicdlicos de alcoholos grasos o de alquilfenoles sﬁpé;:
riores. La molturacidn de los colorantes do este invenfO‘-
con tales disporsantcs se efecctua preferentemente con adi-
cidn de agua. Las pastas de colorante acuosas que de ello
resultan, las cualec contienen el colorantc en forma fina~
mente dividida, pucden; o bien emplearso directamente para
la tincidn, o prepararsc en polvos que no levantan polvillo
por métodos conocidos, con secado conscrvador,

En tales preparaciones los colorantes de cste
invento sirven para *efiir fibras textilos orgdnicas hidrd-
fobas on dispersidn acuosa (por ejemplo, para teXir fibras
de trimcctato de cclulosa), pero en particular para tefiir
fibras textiles a basc de dsteres altomoleculares de dcidos
policarboxilicos aromdticos con alcoholcs poiifuncionalos

(por ejemplo, fibras de tereftalato de poliglicol, de iso-
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ftalato de poliglicol o de tereftalato de policiclohexandiol),
Los colorantes de este invento pueden. oin

embargo, cmplearse tembidn para tefiir fibras sintéticas

de poliamida, como Kylonm, T
En ocasioncs sec logran asimismo tinturas va~ .

liosas sobre las fibras de poliamcrilonitriio con les colél

e

rantes de cstc invento. NI
La tinecidn de las fibras dc tcreftalato de - - -
poliglicol con dispcrsiones acuosas de log colorantces de

este invento se efuctua preferentemente a temperaturas su-

~ et

periorcs a 1002 €, bajo presidn. La tincidén puede cfechuarse
tambidn, sin cmbargo, al punto de ebullicidn del bafio 4in-
téreo, en presencia de transmisores de color (carricrs),

por ejemplo fenilfeonolatos alcalinos, como cl o-~fenilfeno-
lato sddico, compuestos de policlorobenceno o agentes auxi-
liares seme jantes.

Los colorantes de este invento tienen una
afinidad extraordinariamente bucna pars las fibras orgeni-
cas hidrdfobas, on cspecial las fibras dac toreftalato de
poliglicol, y dan sobrc cstas fibras tinturas homogéneas,
violadas, y cn particular, azulmarinas, de muy bucna solidez
al lavado, al batanado, a la sublimacidn, & la luz, al frote,
al sudor, a los disolventes, & la sobrotincién, al decatu-
rizado y a 1los gasos dc escape. Ademas, 1os colorantes de
este invento rescrvan bien las fibras vegotales y animales,

en particular el algoddn.
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Los colorantes de este invento sc distinguen
de los compucstoz conocidos de constitucidn semejante por
un poder do cstructuracidn extreordinariamentc bueno, gx?@
intensidad de colorido, resistencia a la cbullicidn, esﬁaf
bilidad en un amplio compo de pH propiedad:n asombrusan}e_:r:rf:e
bucnas de solidez cn ol uso de las tinturaz de azul muyip?
producidas con ellos sobre las fibras do polidster. Otra |
ventaja de los colorantes de este invento reside en que V
son aptos para el procedimicnto de tineidn llamado "Théﬁ{'
mosol", lo que presupone ung gran resistoncia a la sublin
macidn. También en esta aplicacidn proporcionan tinturas
homogeéneas, violadas y particularmente agulmarinas, 861i--
das al frote. Por otra parte, las fluctuasciones de la tem-
peratura de fijacidn que se producen em la précticn carecen
de influencia aprecicble sobre el +tono y la intensidad de
colorido dc las tinturas,

Se obtiencn asimismo tinturas muy valiosas
con mezclas de los colorantes de oste invonto, en especial
de los que se producen a base de dos componentes diazoicos
diferentes, entre los utilizables segun ostc invento. Tales
mezclas de colorantes se distinguen por muy buena capacidad
de penetracidn del tinte y dan, sobre todo en las fibras
de tereftalato de poliglicol, tinturas de azul marino muy
homogéneas y sdélidas, .

Los ejeomplos que siguen ilugtran este invento.
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En dichos ejemplos, las temperaturas estdn expresadas en

grados centigrados,

EJEMPLO 1

0C,Hy /’CH2~<E? 39,

N02 NH--COCH3 CH20H20009§3

Se disuolven cn 750 g de dcido ccético al 60\ i
% 3%,0 g de 1-[N-beneil-N-(beta-acetoxi~ctil)-amino -2~ ‘
etoxi-S5-acetilamino-benceno, y en esta solucidn se instila,
a temperatura de 0 a 52, la solucidén de sal diazdnica de
18,3 g de l-amino-2,4-dinitrobencenc preparada por disolu-~
cibén del l-amino-2,4-dinitrobencenc en 100 g de acido sul-
firico concentrado y diazoacidén con 1lg contidad de acido
nitrosilsulfirico correspondiente a 6,9 g de nitrito godico.
Terminada la instilacidn de la solucidén de sal diazdnica,
se trata la mezcle de copulacidn con 400 z de agua helada
y 100 g de acetato sddico. A continuacidn so separa por
filtracidn el precipitado violado de colorante, cuya com-
posicidén correspondc a la de la fdérmula quo encabeza este
e¢jemplo, se le lava a fondo con agua p lucgo se lo seca en

vacio a 70-802. Sc muclen 5 g de este colorante con 15 g
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do la sal sddica de un producto de condensacidn de dcido
naftalin-2-sulfénico con formaldehido, ¥ con este preparado

tintoreo se tifien con tonos de azul marino rojizo fibras

- +
3

de tereftalato de poliglicol, on dispersidn acuosa y &ven~
tualmente en presencia de un agente hinchador, como el'-o0=fe-
nilfenonato sddice. Ias tinturas tienen muy bucna solidez

? 9.

al frote, a 1a luz y a la sublimacidn, Ca

El 1-[N-bencil~N-(beta~acctoxi~ctil)-aminoJ-
-2-ctoxi-5-acetilamino~benceno cmplecado en este ejemp}oﬁ
como componente de copulacidén se obticne, por ejemplq,;mp-
diante reaccidén de l-amino-2-ctoxi-5-acetilamino-benceno
con cloruro dec bencilo, adicidn de un equivalente de éxido
de etileno al l—bencilamino-2-etoxi-5—acetilamino-bencéno
obtenido y acetilacidn consecutiva del l-[N~beneil-N~(beta-
hidroxietil)-amino]-2-ctoxi-5-acetilamino-benceno,

Si en lugar de 37 g de l-[N-bencil~N-(beta-
acoctoxi~etil)~-amino]-2~etoxi~S=acetilamino~benceno se em—
plea la cantidad correcspondiente de uno de los componentes
de copulacidn indicedos on la Tabla I que siguc y se copula
dste, on las condiciones indicadas en cste ojemplo, con la
solueidn de sal diazdnica de l-amino-2,4-dinitro-benceno,
se obtienen colorantes que dan sobre las fibras de terefta-
lato de poliglicol tinturas de propiedades semejantemenhw

buenas.
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TABLLA T

Componcnte de copulacidn
Y

Matiz sobre

las fibras
Ne —i Ry de tercfta-
SN - N\ lato de po-
o Z-0-R, liglicol
NH~B-R ~
Y B R ::E Rl Ro ) L
2| -ocH ~00-| ~CH, |=CH,CH,~ | ~CH,-J/ \} |-COCH, |azul marino
3 3 2772 2N\ = rojizo
3 u n --CH20H3 " " ~COCH201 J[
4 1 3] 1] t ‘-CH2“' ‘//- \\\?. --COCH ‘“: "
— 3 )
L. E
.5 —OCZH5 n 1 " ~CH2—<CZ§’"OCHﬁ n -
6 n " [0} n ~CH~ <}’~.\'\\ [} "
\ c:/f
CH3 =
7 u " ~CH, | ~CHyCH~ | -CH,- :'\ " "
CHB
3 —OOH3 " -03H7 -CHQCH2~ " n "
9 " 1 _CH200H3 u (1] ”n n
10 " - CO0~ -C4H9 " " " violado
A1 " —SOQ— '—CH3 " " " violado
i rojizo
12 ..OCQHS [ n n n 1 "
13 ~OC3H7 ~C0~ " " " " azul marino
rojizo
14_ " " __.CQHB 1 " " "
15 "OCHQCHQCN 11 1 1 1 n 1]
16 ~OC4H9 n " 1 1 n n
17- ~OCH3 " ~CHQBT n " n 1
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poliglicol, en dispersidn acuosa, eventunlmente en presen—
cia de un hinchador, como cl triclorobencenc. E1l bafio tine

téreo queda on tal caso amplicmente agot:do. ILas tinturas |

P .

tiecnen muy bucna solidez al lavado, al frote, a la luz y'a’

]
v
4

la sublimacidn.

El 1-[N-boneil-N-(beta~acstoxi-ctil)—aminole -
=2-metoxi-5-acetilamino~boncono cmpleado cn cste @jemplé«} :
como componcnte de copulacidn so obticnc, por c¢jemplo, pof'
condensacidén de cloruro de benecilo con l-omino-2-metoxi-S-..
acctilamino-beneeno, adicidn de un cquivalonte de 6xidoi§§fl
ctileno al l~benecilamino-2-mgtoxi-5—-acctilamino~-benceno -0b~
tonido y acetilacidén consceutiva del 1-[N-beneileNw(betas
hidroxi~-ctil)-amino]-2~motoxi~5-acotilanino~benceno,

Se obtienen colorantes de propicdades seme-
jontes si se copuln la solucidn de sal diazdnica de l-amino-
24 4~dinitro-6-cloro-bonceno, cn las coﬂdiciones que se han

expuesto cn este ojerplo, con uno de los componentcs de co-

pulacidn resefindos cn 1a Tabla II quo siguc.




- 17 -

TABLATT

Componente de copulacidn

Matiz sobre

Y las fibras
Ne — Ry de terefta~
/ Q}— N lato de po-
'> = 2-0-R, liglicol
NH~B~R T
T i ' H
i : ) ¢ |
Y B R Z | R L B
! ’ ; ‘ -
19| ~OCH, | -CO-! =CH, | =CH,CHo% -CH,~¢/ N\ |-COC,Hr | nzil marino
3 . 3 2 2; 2 \=z/ 25 | vordoso
i :
! ] i
20 u 1 :’ t L] | i _COCH201 ! "»‘
o1 " vl U -CH2—@>—BI‘ ~COCH, e
‘ l
; )
29 " n i " " e CH o CH o /’\> 0 -
) 27N
. |
23 ~OC2H5 i " % L 1t n 1 i
24 1" i 1" E " t "‘CH"’@ n 11}
i ! CHy ¥
25 __OCH " g n _CH CH_ __CH -/ \\ 1] 1
3 2CH2 2 \-—_—-_/
CH
- 3
26 " n §-0H201 ~CHpCHp— n P "
. i,
» : = |
27 1 1 i~CH20~COCH3 ’; " 1 " 0
28| ~0C,Hy -COO0- §_CH20H200H'3 " " v | azul marino
; r r0jizo
|
29 n ._502__; _,_(;(2:[.15 " H 1t ViOl‘{ldO
. e
30 —OCH20H201 TCO{ —CH3 i n " azul marino
[ : verdoso
31 —OCH20H200H3 " % 1 i " " " "
32 |-0CH,CH,~0 ; " f w o " :" " ~COC,Hg E "
HOp00 | | | 7
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EJEMPL O 33

RN N

)
|

. -

N ‘ .
NOy CHQCHZOCOCH,,

NH~COCH,, 3

0 OH..
o1 cHy 08 @
0.N- ~N =Nk el
_ —— \ L

T, f-coce, CH,CH,0C00H, ~

Se mezclaen entre si 9,2 g do l-amino~2,4-
dinitro~benceno y 10,8 g de l~amino~2,4—dinitro;6~cloro—
benceno y se disueive la mezcla en 100 g de Acido sulfurico
concentrado, Se procede a diazoar esta solucidén de la manera
ordinaria, a 20-252, con deido nitrosilsulfirico correspon~
diente a 6,9 g de nitrito sddico. La solucidn de sal dia-
zénicn as! preparadn se instila, o temperatura de 0 o 52,
en una solucidn de 35,6 g de 1-[N-boncil-N-(bota-acotoxi-
ctil)-amino]-2-metoxi~5~acetilamino-benceno en 850 g de
dcido ncético al 55 %, Después se elaborzs de la manera
que se ha descrito on el Ejemplo 18 ¢l proecipitado de co-~

lorante, cuya composicidn corresponde a la de las dos fér—
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mulas que se indican a2l principio dc cste cjomplo, y se muc-
len finamente 10 g do la mozela de colorante asi obtenida
con 30 g de un sulfonato de lignina, Con esto proparadpni,
tintdérco pueden tefiirsc con tonos azul marinos las fiﬁ%ﬁé,
de tercftalato do poliglicol o de triccotxto de celulosﬁ}“
cventualmente cn prescncia de un hinchador, como el tr&%ﬁo—

robenceno. El bafio tintdrco qucda on tal caso ampliam&h%é

agotado,

EJEMPLO 34

Br o 0CHy CHym G N
0N =<7 \/\- QR 7N N N\

~N

MO, NA-SO,,CH, O ,CH,0C0CH,

Sc disuclven en 80 g de deido sulfirico con-
centrado 26,2 g de l-amino-2,4~dinitro-6-bromo-benceno y
sc diazoa la solucidn, a 20-252, con la canttdad de Acido
nitrosilsulfﬁrico correspondicntec a 6,9 g de nitrito sddico.
A 0-52, se instila csta solucidn de sal diazdnieca en una
solucidn de 40,6 g do 1-[N-bencil-N-(boto-acotoxi-etil)-
amino J-2-ctoxi~5-metilsulfonilamino-benceno cn 600 g de
dcido acdtico al 50 % y lucgo sc¢ trata la mezela dc copu-
lacidn con 500 cc do agua helada y 100 g de acctato sddico.

Torminada la COpulacién, se filtra parc sceparar el preci-
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pitado negro de coloronte y se le lavo hasta neutralidad
con solucidn diluida de carbonato sddice y por dltimo con

abundancia de agua, hosta dejarlo excnto de sales, g,

del colorante asi obtenido, cuya composicidn correspordé”
oot

a la de la férmula indicada ol princivio de cste cjemplo.
se ponen, por molturacidn con 30 g dc sulfonato de 1igh§ha,

en forma finamonte disporsable en agua. Con cste propé;édo
tintérec puedon tofiirse cn tonos violados las fibras de--
toroftalato de poliglicol, en dispersidn acuosa, eventval-
mente en presencio do un hinéhador, como elt»fenilfend}éﬁo
sédico.

El l—LN—bcncil—N~(beta—acetoxi—otil)-amino]—;:
—2=~otoxi~5-motilsulfonilamino~benceno cmpleado como compo-
nente dec copulacidn en cste cjomplo sc Jbtiene, por ejemplo,
mediante reaccidn de l-amino-2-ctoxi-5-motilsulfonilominos
benceno con cloruro de bencilo, adicidn de un eguivalente
do éxido de otileno y acetilacidn consceutiva del 1-[N-
benecil-N-(bcta~hidroxictil)-amino}-2~ctoxi-5-metilsulfonil-
amino-benceno obtenido, '

Sc consjgucen colorantes do propicdades semo-
jantes si sc combina la solucidn de sal diazdnica del l-amino-
2y 4=-dinitro-6-bromo-bonceno, en las condiciones que se han
detorminado en este cjemplo, con wno de los componentes de

copulacidn indicados on la Tabla III que siguc.
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T A BoLolowlIl s
) }

” ot et
Componente de copulaocidn Matiy sobre:s
Y ldas fibras)-
Ne — de.torefta-
/7 \\}- Nle lato-do“po-
X::;- \Z—O--R2 liglicod:
o NH~B-R
Y B R 2 Ry Ry - |
35 |~0OCH -~CO~ -CH ~CH,CHA~ | =CH -—.(/ S, ~C0CLH azui; ;‘Iidlrino
3 3 ame 2 \= 3 verdoso o
36 - " " i n i --COCH2OCH3 *"'f'*“m":l\’ N
3;7 " i n " —-CH2- :/“‘)/‘\ -COCH3 n".l: q~
— o3 _
- 38 ~002H5 - t ] n - CHZCHZ CIE" \{m\ W “|{
39 1 " " " —-CH—- < > " "
40 " " " ~CH29H~ -—CH2-—</ \> n " !
CH3
41 -—OCH3 " —02H5 -CH,CH, n n "
4_2 ~OC2H5 1t n 'II " n 1
-0 n - ] ] n n
43 CH3 CCZL3
44 -OC2H5 ~C00- --(32H5 " " " azul marino
rojizo
4_5 1) " _CI{20H200H20H3 n Y " "
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Compononto de oapulnc¢on

Motiz sobrc
las fibras

e do, terefto—
< ldto .de po-
- —O-R liglicol
NH~B—R k5
x > R z By Ry i
46 | -OCH; | =80, ~CHy | ~CHpCHp~ ~0H2-</:> ~COCH, | violado
47 n " -C,Hy " ~CH, CHy- @ " !u‘
48 ~OCH20H2Br . =C0= " " —CH2~ /N n azul marino
' ) — verdoso
49 POCHZCHZOCOCHB " -CH.3 W n 1 "
50 FOCH20H200H20H3 " " " f 1 n
51 ---OCH:3 " -C4_H'9 " n it "
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EJENMPTL O 52

n

: CHy OCH, \:“15
/CH —u/ \‘,
OpN-Z 2 - \§3—~—~ i 2 <:::;/ .
~**<(%O ™ oH,,oH 00002H5
o NH-C0~0CH, CH,0CH,

Se digsuelven en 80 g de Acido sulfirico con-
centrado 19 7 & de l-omino-2,4~ dlnltro—6—met11-benceno y,
a temperatura de 20 a 252, se diazoa la solucidn con 1a~can~
tidad de Acido nitrosilsulfirico correspondiente o G,é;éide
nitrito sédico. R

Por otra parte, se disuelven 43 g de 1-[N-
bencil-N-(beta-propioniloxi~ctil)-amino}-2-metoxi~5-[beta~
~(metoxi~-etoxi)~carbonil-amino]-benceno en 700 g de decido
ncético glacial y 350 g de agua y se enfria la solucidn a
0-52, A estn solucidn se sfinde a gotas la solucidn de sal
diazonica preparadn apartes micntras se cuido de que la
temperatura no subs a mas de 52, Terminadn la instilacidn,
se trota la mezela de copulacidn con 200 g de acetato sé-
dico y luego sc filtra para scparar el precipitado necgro
de colorante, cuya composicidn corresponde a la de la fdér-
mula del principio de este ojemplo, se lc lave con solucidn
diluide de carbonato sddico ¥ a continuacidn sc le lava a

fondo con agua. Despuds de secar, 8 g del colorante s¢ po-
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nen en forma finamente dispersable on oguc por molturacidn
con & g de sal sddica de un producto d¢ condonsacidn do

deido naftalin-2-sulfdénico con formaldchido y 16 g de sul-,

»

fonato de lignina. Gon csto preporncién, cn dispersidén .

P

5. acuosa, pucden tefilrsc con tonos azul marinos las fibras,

¢d P

do tereftalato de poligliecol, cventualmente on presoncia’ |

LI

de un hinchador, como ¢l o-fonilfenolato do sodio, Las -

tinturas ticmen bucna solidez al sudor, al lavado, al :
frote y a la sublimacidn. e
10, | Si on ecste cjemplo so recmplazan los 19,7 é;i‘
de l-amino-2,4~dinitro~6-metil-bonceno por 21,3 g de l-@ﬁino—
2y 4~dinitro~6-motoxi~benecno, por 22,7 g do l-amino-2;4#w
dinitro-6-ctoxi~bcnceno, por 25,5 g de l-omino-2,4-dinitro-
~6~cnrboctoxi~benecno o por 24,9 g de l-anino-2,4-dinitro-
15, -6-metilsulfonil-beneono y se procode =n lo demds tal como
80 ha.indicado cn ¢ste ojemplo, se obticnen colorantcs que

dan sobrc las fibras do toercfitalato de poliglicol tinturas

de azul narino c¢c.n propicdodes igualmente bucnas.,

200 EJEMPLO 5

Se¢ dispersan cn 4000 g do agua 6 g del cclo-
rante obtenido segin ol Ejemplo 1 y o osta disporsidn se
afiaden, como agente hinchador, 20 g de o~fonilfenolato sd-
dico, asi como 20 g de fosfato dc diamonio. Tificndo conm

25. _
esta preparacidén 100 g de hilo, de toreftnlato de poliglicol
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a 95-98¢2 durantc 14 horas, ¢l bafio tintorco qucda amplia-
mentc agotado. Se lava la tintura con ogua y a continuacidn
se la trata con lejia acuosa diluida de sosa cdustica y con
un dispersante. )
Dc csta mencra se obticne una tintura de azul
marino rojizo, sflidas al lavedo, o la luz y a la sublim;%:_
cidn, 4 SR
Si on cstec cjemplo se recmplazan los 100 g -
de hilo de tercftaloto de poliglicol por 100 g de tejido: -
de triacetato de cclulosa, sc tific en las condiciones qhdj-
se han indicado y sc cnjuaga a continuacidn con agua, 353'1
obtiene una tintur~ dc azul marino rojizo sdélida al lavédo?

a la luz y a lo sublimacidn,

EJEMPTL O 54

En un aparato de costompacidén sc susponden fi-
namente 7 g del colorante obtonido scgun cl Ejomplo 18 on
2000 g de agua que conticnon 4 g de Stor glcilpoliglioélico9
¥y sc ajusta ol pH del bafio tintdreo a 5-5,5 con decido acé-
tico.

Sc introduccn cntonces 100 g de tejido deo
tercftalato de poliglicol, a 5092, sc calicnta ¢l hafio a
13092 ¢n el curso de 30 ninutos y sc tific a dicha tempera-
tura duronte 50 minutos. & continuacidn sc enjuge la tin-

tura con agun, sc la cnjabona y sc la scca. Ajustdndosc a
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estas condicioncs, sc¢ obticne una tinturc azul marina ver-
dosa, sdlida al lavado, al sudor, a la luz y a la sublima-

. &
cion. .

Los colorantes quc sc han cxpucsto cn los,

5. otros ojomplos don por cste proccdimicnto tinturas do cg-"

lidad cquiparable. che

e w

EJEMPLYL O 55

ca st

En un fular, a 4092, s¢ inprogna tejido de, .-

N B

10- tereftalato de poliglicoi (como ¢l "Dacron", marca reg;éé
trada de la E.J. Du Pont de Nenours, Wilmington, Dolaﬁﬁéog
Estados Unidos)‘con un bafio de la composicion siguientéi V

¢« 60 g do lo nezela de colorantes scgin el Ejemplo
15, ' 33, finanentce dispcrsa cn
7,5 g de alginato sddico,
10 g de N,N~bis~(boeta-hidroxictil)-amida de dcido
grogo de accite de coco y
920 g de agua.
20.
S¢ oxprine cl teojido hasta un contenido de
100 % aproximadencnitc de liquido dc impregnacidn, se le
seca a 1002 y a continuacidn so lec fijo durante 60 segundos
a temperatura dec 2102. Se enjucga con agua ¢l género teiiido,
25 sc le cnjabona y sc 1o scea. En estas condiciones se obticne

una tintura azul narina sélida al lavado, al frote, a la luz
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y o la sublimacidn,
Los colorantes que se han oxpuesto con los
otros ejemplos don por este procedimiento tinturas de co-'-

lidad cquiparable.

— e v wm me meee em e
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> T

Dcserito ¢l objeto del proscente invento, se-dos-
claran nucvas y do propie invencidn, las sigulcntes rei-:,

vindienciones, con prioridczd de la solicitud de patente.

suiza ne 13252/65 dol 24 de Septiembre de 1965, -
1. Procodimiconto para la preparacidn de colorcn-
tes monoazoicos do¢ dificil solubilidad on agua, caracteriéédo

por copularsc el compucsto diazdnico dc uns amina do la- fir—

mula I
A
02N-</ \ ~NH,, (1)
NOZ
en la que

A significa hidrdgono, cloro ¢ brono, un grupo
alguflico inferior, un grupe alcoxilico info-
rior, un grupo carboalcoxi{lico inforior o wn

grupo alquilsulfonilico inforior,

con un conpucste do la formula II
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Y

Rl
ZN\w4
/"’*“; Z-0-R, (Ilj)_”f

NH -~ B- R

en la quc
Y significa un grupo alcoxilico inferior insubs-

tituido, o substituido no iondgcenamente,

.oNT

B significn ¢l grupo -C0-, ~C00- 0 802—9

R significa un grupo alquilico inferior insubsti-
tuido, o substituido no iondgonamente,

Z significo un grupo alguildnico con 2 a 4 atonos
do carbono,

Rl significn un grupo aralquilico insubstituidg,
o substituido no iondgenancntc cn el nvdeleo, y

R, significa un grupo alecanoilico inferior insubs-
tituido, o substituido no iondgenanonto,

para formar un colorantc azoics de 1o Lorruda (OIIT

A Y
Ry
/s
02N-./ \—-N=N-/ \-N (III)
i wn—— \z 0-R
T
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on lo que
A ticno ol significado cxpucsto cn la férrula I,
mientras quo
Y, By Ry 2, By ¥ R, ‘tienen el significado expuosto‘ﬁn;ia

-

férmula II.

-2

2, Proccdimicnto segun la reivindicacidn 1, ca-
ractorizado por ol ompleo de un componente diazvico ‘de la
férmla I on el que 4 significa hidrdgeno, cloro o biroho.

.
Vv a e

3. Procedinionto sogin las rcivindicaciones 1.y

1

2, caroctorizado por ¢l crmpleo de un conpononte de éopﬁld
cidn de l1a férmu;a II en el que Y significa ol grupd'ﬁéf
$0xilo o otoxilo, B significa ol grupo -C0-, R significa
cl grupe netilo, 2 significa el grupo ~CH20H2-, R1 signi-

fica ¢l grupo boneilo y R2 gignifica ol grupo acetilo,

4, Proccdiniento para la preparcéidn de coloron-

tos monoazoicos dc dificil solubilidad on agua,

Segim so deseribe y reivindica on la prescnte
nonoria que congta de 30 paginas folindas y cscritas a

ndquina por une sola cara.

23 de Soptienbre do 1.96%

Fumado; JOSE RODRIGUEZ
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