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en la que Rl §8 elige entre un grupo nitra, un grupo
sulfonamida y un grupg alquilsul?onila, en caso dado
sustituido; R2 8o olice entre un 4tomo de clero y de
bromoj uno de los sustituyentes R3 y R, se glige en=
tre un dtomo do clere y de bromo y sl otre es un dto-
mo de hidrégerio; Ry se elige entre un dtomo do hidrdw-
geno, de clero y de bromo y un grupo metilo; Rg vy RT’
independientes entre si, son restos alifdtices, en
caso dado sustituidos y/o interrumpidos por hetercdto-

Il

mos, y lz molécula estd libre de grupos dcidos sulfde
nico.

Sustituyentes prefcrentes en los grupos sul-



1.

fonamide y carboxilamida 2un log restos 2lquilo o
ferile, 2n case dado ulteriormente sustituidas.
Los mmncioﬁadcs restes alquilo contienen por ia ge-
neral 1, 2, 3 6 & dtemrcs do czrbono y pucdon esbar
sustituidos, por sjsmplo, por atcmms ge ¢lora o
de bromo, per Qrupos ciane, fenilo, alcoxi, acile
o sciloxi. Les restos fenile pueden llever, por
gjomplo, los sustituyentes mencioncdos ¥, entre
abros, tembién grupes alguile o nitro,

Los grupos acileo preferentes corraspan~
den a las fdrmulas ReXe & R'-Ye-} agui significan:
R un restu hidrocerburo, en casc dndu custituide
y/o conteniendo heuvvcéhcmos, prefarentemente uh
grupe alquilo o fenilo; X significa um resto de
férnula «0-C0= & =50 3 R’ significa un &tomo de
hidrdoeno 6 R: e Y significa un resto do formula
~C0~, NR’-CO~ & -NR '..302—; Rg v Ry significan pre~ -
ferentemente rostos alquilenc con 1, 2, 3 & 4 dto-
mos de carbono, que en caso dado estdn interrumpi-
dos por dtomos de exfgeno, un puente “NR ‘= & ~CO=NH-.

rcrerenuomente, en la Formula (1) Ry

sg elige entre un grupo nitro, un QTUpO alquilsul-
fonile de bajo peso molecular, pudiendo llevar el
grupo alquilo como sustituyentes ﬁ&umns de cloro o

de bromo, restos cianc, hidroxi, acetoxi o fenilo,
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indapendien—

ntro un grupo alguilenc

de bajo peso melecular; que pueds llovar dtomcs

de clorsc o de bromo o Grupos moboxi coma sustituyen-

tes, un grupo clguileno de bajo poso molecular, un

Orupo alquileno«HCng

alquileno de bajo peso mole-

cular y un grupo alquilono-CO-NH-alquileno de bajo

peso molecular,

Como *da bujo peso molecular® se denomi-

ran aguf los restos alifdticos gue centienen 1 hasta
q .

4 étomos de carbong, pud

-

lenag Co

ntener cada resto

alguileno en los restos alquileno~0-alquileno, al-

quileno—NCHS—alquilano y alquileno~CO~NH-alquileno,

de 1 a 4 dtomos de carbena.

La preparacidn de los nusvos compuestos

azoicos so efectua por diazotacidn de una amina de

fdrmulas
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y copulacidn  del compuesto diazoice ebtenido con

un compussto de fdrmulas

14 (rx1) .

La copulacidn se efectua por lo general en medio
dcido, on casp dado tamponado, bajo refrigeracidn,
a temperaturas entre 109 y +40°C, especialmente
entre 0° y 59C, Como sustancia tampdén entra en con-
sideracidn especialmente el acebato de sodio.

Les nuevos compuestos azoicos de férmu-
1a (I) se pueden'preparar taﬁbién por acilacidn

de un mol de un compuesto de fdrmulas
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£ . . . .
con ¢os moles do Scido Lenzeico € vag de sus derie-
vados funcicnoles,

Como dorivadss funcionalss ool acido ben-

luros de 2cido, especialucnte los slorurosS 0 RICHU-

- 'd .
cido, los anhidrides o los 4steres de zlcoho-

E£s especislnents convenicnte troensfaormar
§

L

los nuevos colerantes asi obtsnidos entes de su em-
pleo en preparados de tefiide. La elaboracidn a pre-
parados de tefiido sz sfa2ctua en ganeral en forma
conocida, por ejomplo, madiante molturacidn en pre-
sencia de medios de dispersidn y/s de carga.

Coh los preparados, en caso dado secados
en vacio o por aspesidnm, sc puede tofii, impregnar o
estampar, despuds de agrepor mds o menos agua, en
la asi llamada flota larga o corta,

Los colorantes penetran excalentemente

"a partir de una suspensidn acuosa en el material
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£1l de produstos crgdnices de alto peso moleculer,

t
hidrofobes, total o senicintdticos. Son adecuados pa-

W

Y

Y1 1 ankako d
re beiilr y estampar material bextil de 2g-ascctatvo de
celulesa, triacetate de celulsea y poliamidas oin-

as, asi comg pare tefiir policlzfinas, Son espo.

I
%)
]

anti

ot

ored & fanind:
cialmente adecuados para tefilr o estanpar pancrialsz

textlles do pplidsteros nromaticos linenles.

Se tifie sogln proscdimiontos on si conoci-

£ ol

dos. Les fibras de polidster se pusden Sefilr en pro~

§g¢

o

sencia de Ycarrise", a temperaturas ontre uno y

P
‘@gion, unog

i

1259, o en ausencia de “carriex", bajo p
1009 hasta 140°C, segdn sl procedimiento de extrac.-
cidn. Los nuevos colorantes son especialmenta adecua.
(] [3 o s .

dos para su aplicacidn en sl procedimiento termssol,
Segdn éste, se impregnan, fculardan o sstampan las

fibras de polidster con las dispersiones ascuosas de los

nuevos tolorantes y las impregnaciones obtenidas se

fijan a unos 140° hasta 230°, por sjemplo, con ayuda
de vapor de agua o aire.

En la zona de temperaturas especialmentc
favorable entre unos 180° y unos 220%, los colorantes
se difunden rapidamente en la fibra de holidster y
ya no subliman més, incluso cuando sobre dstas seo
dejan actuar altas temperaturas du%ante un tiempo

prolongado.
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Los torid

.- . . - e 1
la besmofijasidn, 2l sublimace,al plisade, a 48

AT .
1u7, &l 9493 de humes, al oZsne, al clorg y al so9¥e
tofiidn, Se dectanon ademds per unas sclideces al

losantos son ostablss sl hervor ¥y & la raduyscion 2
tempersburas hasta 220°C v espesialmente a 80 hasta

celente samporbamionto @ la fijacidn son relacidn
a los distintos procosos de planchads permanents.
Los colorantes son, par éjemnlo, excelantemente es-
tables cohtra los efectos de los distintes procescs
de planchado permanente y no son hodificados por el
apresto "spil-relcase",

En comparacidn con el colarante mencionado
en la patente britdnica n® 852.396, como e¢jemplo de

la tabla 11, de fdrmula:

- . - 0

0.
CHy=CHy- o--c_<3-ocﬁ3
0N N = \'—\i )-N \
: ~CH,~CH,~0-6~(  }~OCH
CH,,~CH,~CH,~ i 5

los colorantes de la presente invencidn, que mds se
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le pueden comparar, pogeen una cepacidad de nenge
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En 200 partes de deido sulfdrico concen—
trado s& intraducen lentzmenta, @ 65 - 709, 7,5
partos de nitrito SQcho.'Después ds enfriar a 15°

go agregan 20,7 partes de l-aming-2,6-dicloro-d-nitro-

-

‘boneeno, Se diazota durante 3 horas 2 10157 y enton-

cas se vierte la solucidn oscura, bajo agitacidn,

en una mezcla de 3450 partes de hiclo y 160 partes

s

de agua, A la solucidn diazojca asi preparade, se
vierte, a 0-3%, une solucidn de 39 partes de N,N-di-
(2°~benzoiloxietil)-aminobenceno en 90 .partes da

4 .

dcido acdético, Se termina la copulacidn agregaendo

“

9

250 partes de acstato sddico, £l colorante marrdn

rojizo precipitado se separa por filtracidn y se se~

ca, Con este colorante se obtienen tefiidos marrdne
]
amarillos, muy sdlidos a la luz y la termofijacidn,

sobre material de fibra de polidster.
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20,7 partos de l- anine=-2,6~2lcloTo-danitrobencone ss

1

n las indicaciones del cjemplo 1. A 1=z

s

diazotan

<
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2g

]

s

azpics asi preoparada; se vierts, a G«SQ,

Fre
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una solucidn de ©0.4 ﬂarhos de /T Hedim (2 "whenzolilow
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de acido

ronte unos tefiides marrones muy sdlides a la luz vy la
termofijacidn.
Ejemplo 3

En 118 partes de écida sulfidrico conceontrado se intro-

ducen, lentamente @ 65~70%, 7,5 partes d2 nitrito sd-
dico., A continuacidén se agresan, a 607, 24 paries de

l-amino~2,f6-dicloro~4~metilsulfonil~bencenc. Despuds
de agitar durante dos horas o GOY se enfrfa a 1G% y
se agragan 4 partes de (rea., A la solucidn diazoica
asi preparada, se visrte, a2 10°, una soclucidn de 39
partes de M,N-di-(2 -benzoiloxietil)~amincbenceno en
90 partes de dcido acdtico. La mezcla obtenida se
vierte, bajo agitacidn, en 500 partes de hielo, E1
colorante naranjé precipitado se separa por filtra-
cion y se seca. Tifie el poliéster cn tonalidades na-
ranja muy sélidas a la termofi jacidn.

Ejemplo 4

A 65-70°, sc prepars una solucidn de dsido nitrosil-
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sulfirice a pardir de 7,5 partoes de nitrite sddico

y 110 partss de doido sulflrico concentrade, Daspués

l.a meozola se zgita durante tros horas a L0~15" ¥

despuds se mezcola con 4 partss de drea. A esta solu-
’ ) ’ » Ly ' 7 » e

cidn diazoica, se vierts, a 10, una solucidn de 40

artes de N,Nedi~(2 ~benzoiloxietil)-amonobencens =n

R
90 partaes de deido acdtice, EIl colorente rojo-naran—

e}
{3

3
9]

0Q
Toee
pe}

ja precipitado se separa por filtra y se s@

K]

Con este colorante se obhtienen sobre polidster unos
tefiidos napanja mﬁy sdlidos a la termofijacidn.
Eiemplo §

20,7 partes de leamino-2,6-~dicloro-é~nitrobencens so
diszotan segén las indicacionas del ejemple.l. En la
solucidn diazoica preparada, se vierte, a 0-3%, una
solucidh de 18,1 partes de N,N~dioxietil-aminobenceno
en 30 partes de deido acético. La copulacidn se termi-
na mediante adicidn de 250 partes de acetato sddica.,
39,9 partes del colorante asi dtenido se disuelven

en 100 partss cde piridina y gota a gota se mezcla con
una mezcla de 30 partes de clorure de benzoilo en 30

partes de benceno, La mezcla se agita durante 1 hora
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una solucidn de 19,5 partes de 1-(H,H-dioxietil)-amino~
-3-metil-banceno en 90 pariss de dcido acdbico. La

copulacidn se terminz mediante ad
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de aceiato sédico.

41,3 nartes del colorante asi obtenido se disuelven

én 250 partes de acotona. So agregan 12 partes de §xi-
do de magnesio v se vierten 30 partes de clorure de
berzoilo. La mozcla se agita durante 1 hora a 54-569,
5o enfrfa a 40°, se separa por filtracidn del resi-
duo insrddnico y el Filtrade se evapora bajo vacia.
Como residuc se obtiene un colorante marrdn que es
idéntico al que se obtiene segdn el ejemplo 2.

Ejemplos ds aplicacidn

A.) 7 partes del colorante preparads segln el ejemplo
1, se molturan en un molino de bolas, con 4 partes

de dinaftilmetanodisulfonato sddice, 4 partes de co~
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anhidra, durants 48 horas, hasta obtener un polvo

v & ® ey
1 parte del preparado de tefiido asi oblenido so anaw

-

ga cop un poSo do sgua y le susponsidn ohtenida 8
agrean, ¢ travds de un tamfz, a un batia des tefilde que
contizne 2 partes do laurilsuifabo sodica en 406G
partes de agua. L& proporcidn de {lotz asciende &
1:40.;Sm introducon ahora en el bafio 100 ﬁartas do
tsjido de polidster limpiade a 40-50°, se agregan
20 partes de un benctno clorado emulsionado en agua,
el bafic se calienta lentamente a 100° y se tifie du-
rante 1-2 horas a 95-100°. E1 tejido tofiide se lava,
so saponifica, se vuslve a lavar y so seca, ElL tefil
do marrdn-amarillo es exccelentemante sdlido a 1a luz,
al lavado, al agus, al agua de mer, al sudox, al
sublimado, a la termofijacidn, al plisado, 8l plancha-
do permznente y a los gascs ds humos,
B.,) 7 partes del colorante preparade segin 8l ejem-
plo 2, se mnlturan con 6,5 partes de dinaftilmetano—
disulfonato aOdlCO, 6,5 partes de pdvo de lixiviacidn
de celulosa al sulfito y 100 partes de agua, en un
molino de bolas. La pasta obtenida se seca por pul-
verizacidn, i

En 2 partes del preparado de tefiido obteni~



o
.

25,

o, en 1000 partes do agua colantada a 49-88°, se
. . 2 . ? '7
inbreoducen iC0 partes ds tejido de poligster lime

piado y se salienta lentamonte. Se titte dursnts
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C.) Una suspensidn acuosa, |
40 partes del preparado de colorante chienide seqin

les indicacicnes en ¢l sjemplo 8, 70 partes de di.
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la flota de impregnacicn obtenida a 200, sa socca

con aire de 60 - 1C0° y e continuacidn se trata con

aire caliente, seco, a 230°, durante 60 segundos.
Después sz enjuaga sl tejldo, se eaponifica, se vuel-
ve a enjuagar'y se seca. 5o obitiene un tedido marzdn
igualade y muy sdlide.

' En la tabls dads a continuacidn se indi-
can ulteriores colorantes s=2gln la presents invenw-
cidn de la fdérmula (I) que se pueden obtener segln
las instrucciones de trabajo indicadas en los sjem-

plos 1 a 6,
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Descrita suficientemente la naturaleza del invente,
asl ﬁomo la manera de iealizanlo on lavpréctica,'deba haterss cong=
tar que las disposiclones anteriormente indicadas son susceptibleé
de modificaciones de detalle en cuante na alteren su principlo funw
&amantal. También se hace constar qus el invento'corresponde a uné
solicitud de Patente preQentada en Suiza n2 13 050/68 de zﬂ‘de
agosto de 1968 acogiéndose, por lo tanto a los beneéicias que con-
ceden log Convenios Internacionales an viéor, siende lo que cons-
tituye la esencia del reforido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencifn, por 20 afios én‘Eépaﬁa, schras PRUCiDIMIEMTG
PARA LA OBTENCION ﬁE compuzsrué AZDICUS,‘cargcterizéndose por lo
siguiente:

12, Procedimiento para la obtencidn de‘ﬁumpuasbos
azoicos, de flrmula:

Rz Rﬁnﬂﬁﬂcsﬂs

R M N—QN s m
\ R,~BCOCH

R, "Ry Rg- 7T

anrla‘qua R, s elige entre um grupo sulfonamida y un grupo sulfo-
nanida y un grupo alquilsulfonilo, en qaén dade sustituido; Rz se
elige entre un &tomo do clora y de brome; uno de los sustituyentes

Re Y 34 se slige antre un étého de cloro ¢ de bromo y el otro es un
dtoma de hidrdgenos R5 se~eligs entre un dtomo de hidrdgano, de clo-
roy de brome y un grupo ﬁstilq; R6 y R7, inégpendientas gntre si,
son pegtos alifétic05! en caso dado sustituidos y/o interrumpidos pox
heterqétomqs, y la moldcula 9556 libre ﬁa grupas 4cido sulfénico,

caracterizado parque una amina de férmsla:
H . .
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en la que Rl a R4 se definen camo anteriormente, se trana?cyma §5u
dcido nitrosilsulfdricoe, o disuelta sen un éc;do fuerte, tal como dci.-
da sulfdrico, Acide clorhidrica, 4cido fusfbrico o decide érmico, I
éon un ritrito alealin®, o disuslta sn un &cido con un compuesio de
nitrite alcalino, tal cdmo nitrito amilico de férmula Hllcs-ﬂaﬁﬂ,

a temperaturas sntre ~59C y +1008C, en lz sal diazoica da férmula:
?

-

, : Rz @
Q'I_Q NE N Anion © v
R Ry :

y éata, a temperaturas entra -102C y +708C, se reune con una aolucidn
o suspensifn del compussto de fdrmula

! _-0CoC_H
O

6 65 -
/

Rg R,=0COC M,

en la qus RS’ R6 y R7 se definen come anteriormente, con lo gue ss i

realize, a un pH entre 1 y 7, la copulacifn al compuesta de férmula
(1)

22 .~ Procedimiento sagﬁn la relvindicacidn 12, carscte-
rizado porque para la obtencién de los compusstos azoices de férmulas

mGCUSG 5

R
s Pag:j>» . ,
\\\\ R,~0C0C M, '

i“r N *

sn la qus Rl rapresenta un Qrupo nltro, ademds de un grupo sulfonsmi~
da y un grupo alquilsulfénilo;'en ctaso dado sustituido, y Rz, R3aR43
RS’ R6 y R se definen como anteriormente, 1 mol de un camﬁuaste

azoico de férmula

[ g Pits sima a0t ae A @ At - . DEP— S
Rl A R LAt st Y . T b i nene 4 e e S Rt
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A 7 Ny o/ v} u% b
su acila con dos moles de dcido ban;oico,ﬂiagzéctivammdte une de
sus‘deriuados funcionales,
38~ Rrucedimiento pafa la obtensién do cdmpuestos azoi- i
cos, tal y como gquada sustancialmanta gduscrito enrla pregsente Fe-
morfa. | ‘

Esta Memoria consta de 23 hojas escritas a mdquina por

‘una sula cara. e .
. fia, 19 ENE 1972
B Il & GOMEZ ACEBO Y MORE
F.Hmlﬂuld.‘
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