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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES DISA-
Z0OICOS DIFIGIIMENTE SOLUBLES EN AGUA®, a favor de la firma
sulza J.Re GEIGY A.G., residente en BASILEA (Suiza),

MEMORIA DESCRIPTIVA
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) ia pp@s&t&p§ géfzg fge'%r.'" {&'eh?"ﬂ e“\'ros colo-
rantes_d:}ag%g}‘g "’ li’ablps iw da"d:)d\e colorantes de

- .4 nonts agfﬁ _qé:pgfagua, el procedimien-
o pa@éﬁ%g%&epﬁfgb Milizacidn de los muevos colo-
ranteééqéiggﬁxgb r(}ﬁ%ﬁ;r‘mate:ial~fibroso organico
hidrdfot , dge ool fivras textiles de polideteres 1inea~

les de _éc_:‘_.?\%olicarboxflicw aromaticos con alcoholes po=

dispersidi;

livelentes o de ésteres de celulosa y, como producto indus—~
trial, el material fibroso teflido con los nuevos colorantos.
Es conocida la premisa para el teflido .eficaz de

fibras de polidster - junto con una aplicacion satisfacto-
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ria y soligez de uso -~ un poder ge ext:accién caractoris-
tico de los colorantes de dispersidn utilizados para ello,
Exigenciag espeoialmente elevadas en los colorantes a)uti-
lizar lo muestra ol tefiido del meterial fibroso de polies-
teor texturado, por ejemplo "crnmplene“ &) y Ja que para
ello es indispensable ademas de buenas propiedades de so-
lidez y poder de extraceidn sufioiente, un poder de sinte-
gis y de igualaclon de los colorantes. _ )
_Abhora se ha eneontrado que log nuevos colorantes
disazoicos de la formala I, dlficilmente solubles en agua

que cumplen estos y otros requisitos

) “ = N = Q=t=3f = N -8 =-0H (I)

i
L.

en la que _ _

R significa un radical fen{lico eventualmente
substituido medlante halégeno, grupos alqui-
licos inferiores o alcoxi inferiores,
significa ox{gemo o azufre

Q significa el radical de un compuesto bencenico
o naftalinico eventualmente substituido me—
diante haldgeno, grupos alquilicos o alcoxi
inferiores, en el cual los enlaces de nitro-
geno se enouentran en posicién 1 ¥ 4, |

B significa un radical fehflico eventualmente

substituido ulteriormente, que muestra el gru~
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po hidrox{lico en posicidn orto o para al
grupo azoico, y el radical bencénico 4 pue-
de estar todavia substituido ulteriormente,

se obtienen al copular el compuegto de diazonio de un com=

5, puesto aminoazoice de la formula II,
¥ = N = Q =——NH, (II)
‘ R
10, en la quo »
R, X, Ay Q tienen la significacion indicada bajo
la formla I,
con un compuesto hidroxibencenico evontualmente subgtitui-

do en ql anillo que coopera en po:aic:i.én orto o para el

15, grupo hidrox{lico. )

o Para ello se esligen lasg mg,'berias de par'bida; de
forma'que el colorante disazoico obtenido este exento de
grupos acug._solubles que disocianﬂécido en agza; es decir;_
que no muestran grupos de acido sulfénico; de dcido carbo-

20, " x{lico o de acido fosférico,

El substituyente R—X—_pugade'estar enlazado o al
micleo bence'nic6 Ao a Qs Con ventaja se encuentra en el
anillo bencénico A ¥y ocupa por ejemplo una posicién orto
o de preferencia para el enlace azoico, Si Q esta substi~

25, tuida por R-X-, Q representa de preferencla un radical feni-

lenico.
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_En calidad de substituyentes de haldgeno de R
pueden entrar en congideracion en especial clﬁr§ 0 bromo;
los grupos alqnilicos en el radical B mestran ventajosa—
mente do 1 a 4 atomos de carbomoj los grupos alcoxi infe-
riores en este radical fen{lico son por eéemplo el grupo
metoxi o etoxie X o de preferencia oxigeno.

Q representa en especial un radical de la serie
bencégica; que pueds mostrar, ha16geno; eloro o bromo; como
grupos a}qﬁilicos inferiores, por sjemplo el grupo met{~

lico o et{lico, y como grupos alcoxi inferiores, en espe-

cial él grupo metoxi o etoxi,

81 los micleos bencénicos A y B estan substitui~-

Gos ulteriormente, pueden mostrar como substituyentes, por

ejemplo halégenos, como flwor, cloro o bromo, grupos alqui-
licos 0 alcoxi inferiores con de preferencia de 1 a 4 ato-
mos de oarbopo; el grupo nitro o ciano, los grupos de ami~
da de foido sulfdnico o de acido carbox{lico; grupos car-
balcoxi o.aleaniloxi inferiores. E1 teérmino ™inferior"
delante del concepto "alguilo®, "alcoxi", "carbalcoxi o
"alcano%loxi" gignifica, que el grupo muestra a lo sumo
5 atomos de carbono.

Tos compuestos aminomonoazoicos de la formula II;

se obtienen mediante copulacidn de compuestos de diazonio

. do aminas de la formula III

~NH, (III)
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como componentoes de inicio; con un compucsto aminobenceni-
co 0 alfa-aminonaftali{nico que copula al miembro de puen-
te Q correspondiente en posici6n 4, para lo cual el compo=-
gente diazoéco o el componente de ooPulacién contiens el
substituyente R-X-.

Cgmo componentes de inicio apropiados.pueden en-
trar en consideracion por ejemplo aminobenceno as{ como sus
derdivados substituidos en el anillo mediante un halégeno;
qn especlal cloro, un grupo alquilico inferior, alcoxi in-
ferior, nitro; de amida de acido carbonf{lico o un grupo
carbalcoxi inferior, '

_ Sin embargo conducen & productos finales espe-
cialmente valiosos de la formuls I; les aminas de la formu-
la ITI, que contienen el substituyente R-Z~.

' Como tales componentes dlazoicos se citan por
eojemplo:
eter 4-aminodifen{lico,

Ster 4-amino~2'-metil-difen{lico,
eter 4-aminof3'-met11~d1fenilico;
eter 47aminoé3!s—aimet11~difeni1ico;
eter 47amin974'-cloro—difenflico;
$ter p-amino~4-cloro-difen{lico,
eter 4&aminof4f—metoxi-difenilico;
eter 27amino—2:-metil—difenilico;
eter 2ramin074f~metil—difenilico;
eter 3~amino§4-nitro-difenilico;
eter 27aminof4fcarbamoii—difenilico,
eter 2~aminp~4-carbggtoxi-difenilico;
tioeter 4~amino-difen{lico,
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ti0éter 2~amino-difenflico,

tiogter 2-amino-4'-metil-gifen{lico o

tiodter 4=amino=4'~metil-difen{lico. _
Como componeﬁtes medios ge wtiliza de preferen=—

-

cia los de la formula IV,
(Iv)

en la que

T e¥, significan; independientemente entre of,
y cada una, hidrdgeno, un grupo alquf-
lico o alcoxi inferior; en egpecial el
grupo met{lico o bien metoxi, por ejem~
plo 1—aminobenoen9; 1~amino=3-metil~ben~
ceno; l—amipof2,?-dimetil—benceno; l~gmi=-
no-a-metozi-S-ﬂpe’cil—benceno; l-gmino=2-
~gtoxi-~5-metil~benceno, l-amino-2-meto-
xi—benceno;_l—am;no-3~metoxi-benceno;
l~amino-2, 5~dimetoxibenceno o l=amino-
-2;5—dietoxi-bopcgno.

Si el suhstituyente R-X= se encuentra en el com~
ponente medio, puede entrar en oongideracién como compo-
nente de copwlacidn, por ejemplo eter 2-amino-difeni1ico;
eter 24amino~2‘-metil-difenilico; eter 2-amino~4-metil-~
~aifenflico o tioéter 2-amino-aifen{lico. .

Si el componente medio pertenece a la serie naf-

talinica, se citan por ejemblo alfa~naitilaming, l-amino=
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~2-metoxinaftaling o 1=emino~-2-etoxi-naftalina,

Ia copulacion del compuesto de diazonio de una
amina de la formla ITI con el componente medio se realiza
segﬁn métodqs usuales, ‘de preferencia en medio acuoso u or—
génico—aouoso; fuertemente scido.
| _ Para el aislado de este producto de copulacion
ge neﬁtraliza paulatinamente con ventaja el acido en la .
copulacion de acido mineral, por ejemplo con sales alcali~
nag de 20idos grasos inferiores; como acetato sddico.

S1 los componentes medios poseen un escaso poder
de'copulagiép; ge copula con ventajg en forma de sus éoi~'
dos omegaémetansulf6nico; el grupo sulfomet{lico se desdo~
bla de muevo despues de finglizar la copulacion mediante
hidré}isig.l Componentes medios; que mestran el substi-
tuyente R-X—, como el éter 2~amino;2Lmetil-difenilico;
se copulan ventajosamente en forma de los aeidos omega-mo-
tansulfonicos corr99pondienteg. _

Ta diazoacidn de los colorantes aminoazoicos
de la formula IT se realiza segun los metodos usuales co-
nocidos, por ejemplo con nitrito sédico y acido clorhiari-~
co. Ios compuestos monoazoicos do diazonio obtenibles se
copulan convenientemente en modio alcalino; por ejemplo
en medio ‘alcalino de carbonato alecalino, con los componen-—
teg finales. )

Como componentes finales pueden entrar en consi-
doracidn hidroxibencenos que copulan en poéieién orto o
para al grupo hidroxilico; gue pueden contener como subs-
tituyentes con ventaja cloro, grupos alquilicOS o] alcox@

inferiores o un grupo alecanoiloxi inferior. Componentes
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finales ven$ajosos, son hldroxlbenceno, l-hldroxi—z—metil—
benoenc, l—hldroxi-vaetilbenceno, l—hldrox1~2-cloro—bence-
10, l-hidroxi-4-clorobenceno, l-hidroxi-3-metoxi-benceno o
1~hidroxi=3=acetiloxibenceno.,

_ Ios mevos colorantes disazoicos de la formula
i repregentan substancias pardas oristalinas, dificilmenxe_
éolubles_en agua. Mediante recristelizacion en disolventes
érgénicos puedsn obtenerse puras al anélisis; sin embargo
en general no es necesaria tal purificacién para su utili-
zacidn para tefildo, .

_ios colorantes azoicos segén la invencidn son
apropiados pave belir material £ibroso organico sin’céticoi_
hidréfobp; por ejemplo para tefiir material textil que cong~
ta de eésteres polfmeros; como 2 a 2 1/2 o tri-scetato de
celulosa; pero en especial para teilir o estampar material
texti} dempoliésteres 1inealeg de écidos policarboxilicos )
amométicos con aleoholes polivalentes, sobre todo de teref-
talato de polietilenglicol o de tereftalato de policiclo-
hexandimetilols. Estos colorantes pueden utilizarse asimis-
mo para tefiir fibras de poliamida sintética, como material
fibroso de polihexametilenadipinamiaa; polioaprolactgma; o .
acido poliaminoundecénico; as] como para tefiir fibras de po=
liolefina, en especial fibras de polipropileno.

‘Ademés son apropiados; segdn la OOmQOSicién'para
tefiir 0 pigmentar en la mase, lacas, aceites y ceras, asi _
como derivados de celulosa, en especial ésteres de celulose,
como acetato de celulosé. 3 .

Ie tincidn de las materias fibrosas citadas se

efectua de preferencia con colorantes disazoicos segun la
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invenci6n; en dispersion amosa, Para ello es conveniente
distribuir finamente las materias finales de la formula I
utilizablos como colorantes de dispersién; mediante molienda
eon dispersantes tensioactivos y eventualmente otras mate-
rias auxiliares de molienda, )

7 Digpersantes apropiados para ello son por ejemplo
log tensluros aniénicos, como sulfonatos alqnilar{licos;
productos de condensacidn de fgrmaldohido con acido nafta~
linsulfdnico y ligninsulfonatos o tengiuros no iondgenos,
por ejomplo éteres de alcohol gragso o de alquilfenol poli~-
glicol con radical alquflico superior,

' _ia tincidn de las fibras de poliester con colo-
rantes disazoicos segun la inwencién; en dispersion acuosa
se afeotia segdn el procedimiento usual para los materia~
los de poliés#er. Iag fibras de“polééster.de acidos po-
licarbc{licos aromiticos y alooholes polivalentes se tifien
de preferoncia a temperaturas por oncima de 1002C bajo
presidn. Sin embergo la tincidn pucde realizarse asimismo
en el punﬁo do ebullicion del baflo de tefildo en presencia
de portadores de color, por ejemglo fenilfegoles, compues-
tos do policlorobenceno o agentes auxiliares similares; 0
segﬁn el procodimiento de fulardeo con post—tratemiento
subgiguicnte en caliente, por ejemplo tormofijacidn a
180-2102C, Ias fibras de 2 a 2 1/2 acetato de celulosa
so tifion do preferencis a temperaturas de 80-8590; mientras
que las fibras de triacetato de celulosa, as{ como el ma-
terial fibroﬁo de poliamide sintética se tifle con ventaja
en el punto de sbullicicn del bafio de teffido. En el tefildo

del tipo de fibras ultimamente citado se economiza la uti~
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lizaclidn de los portadores de coloxr,

-

__ Asimismo, el estampado de los matermales textiles
citados se efectia segun los metodos usuales, al estampar
el genero por ejemplo con lag pastas de estampar, que _con-
tiene junto al colorante y al acelerante de tefiido, asi=
mismo espesante y aditivos usuales, como por ejemplo urea,
y el co}orante se fija a contimacidn mediante vaporizado
a 100-1302¢C guranke'lﬁ minutos,

iﬁs materias finales de la formula I segun la
invencidn se extraen miy bien del material filbroso orga-
nico; hidpéfobo; precipitado, en especial sobre fibras de
tereftalato de polietilenglicol y dan en este material @i—
broso tinciones amarillas, amarillo dorades, anaranjadas;
rojas ¥y pardas, puras y fuertes, qne ademas son de buena
solidez al 1avado al roce, al sudor, a los dlsolventes,
al deoatado,.a la luz y al sublimado.

Ios colorantes disazoicos segin la invencidn
se diferencian de los colorantes comocidos semejantes por
su my buen poder de extraccion y sintesis sobre fibras
de tereftala?o de polietilenglicol. .

Ios muevos colorantes de la férmula I poseen la
propiedad valiosa s%fie fibras de poliester texturado; por
ejemplo "Crimplene " de posibilitar tinciones iguales;,
my profundas que por ello son de muy buena solidez; en
especial solidez al sublimado, Ta olevada solidez & la su-
blimacion de estos colorantes enlazada con su poder muy
bueno de extraccién, igualacion y sintesis es sorprenden-
te, ya que os conocido por el técnico; que los colorantes

de dispersion, que se caracterizan por una elevada solidez
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al sublimado; sobre fibras de polidster en el procedimiené
to de extraccidn de Carrier, solo muestran hoy un poder de
ext:accién muy moderado, por 1o‘cua1 este aspecto sobre fi4
bras dcqpoliéster texturado so hace en especial perceptiblg
en el estampado, )

) Ademés, los colorantes disazoicos segﬁn la inven-
cidon regervan bien fibras vegetales, lo cual es de signifi-
cacion técnica importante en el tefiido de tejidos mixtos,

Gracias a la solidez elevads al sqblimado de egtos coloram~

- tes, se pueden utilizar asimismo y muy bien en mezclas con

otros colorantes de dispersién g0lidos al sublimado para
teiiir material textil segﬁn.el procedimiente de fulardeo

¥y termqfijgcién. Los mevos colorantes disazoicog mueg-
tran asimismo una estabilidad my buena en el bafio y en la
ebullicién, Colorantes disazoicos segan la invencion espe~
cialmento valiosos, que se caracterizan no sélo por sus pro-
pledades de g80l1idez muy buenag al sublimado y a la luz si-
no ‘también por un poder muy bueno de extraccién; sintesis

e igualaoién sobre fibrag de tereftalato de polietilengli-—

col, corrosponden a la formula V

en la que

R tiene la significacién indicada bajo la £op=

mla I, e
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Y, e ¥, tienen las significaciones indlcadas bajo

la formula IV, ¥ _ '

Al signi:ﬁ::‘rca un r;a.dioal fenilénico eventualmen
te substituido mediante grupos alquilicos
inferiores, y ‘

B, significa un radical fenilénico eventual~
mente substituido mediante halogeno, gru~
pos alguilicos inferiores o alcoxi infe-
riores. o ' L.

En los Ejemplos siguientes; las temperaturas se

indican en grados Celsius.

EJENPIO 1 ‘ ) _

33;3 gramos del compuesto monoazoico de la for—

mula

</ \>.o-</ \> o

se sugpenden en 500 gramos de agua y 30 gramos de &oido clor-

nfdrico concentrado y se dlazoa a 10-15 cox 6,4 gramos

de nitrito sédico. Ia solucidn do diazonio se vierte bajo
a.gitacién.y a 5-100 a una soluoidn de 9;5 gramos de hidroxi-
'benoeno; 4 gramos de lejfa de sosa y 5 gramos de carbonato
so'diqo en 100 gramos de agua, despue's de 1o cual precipi-
ta ﬁediante oopulacién el colorante disazoico originado de

la fOrmla
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OCH

CH'3 :

q:m cristales gruesos, pardoss Egtos se fil-l;ran, gse lavan
con agua hasta neutralidad y se secan en vacfo & 702, El
polorante disazoico obtenide tifie tras la molienda con un
dispersanfo en d:i.spersién acuosa en presencia de un mnomn"'
'be; fibras de tereftalato de polletilenglicol en tonos ana-<
ranjados puros. Ias tincilones son de muy buena solidez a
la luz; al roce y al sublimado, )
Se obtienen colorantes disazoicos con propledades
similares, cuando en igual forma de trabajo en lugar de
log componentes utilizados en el Ejemplo 1 prece(_ien‘ce; se
uti_liza lag dosls equivalentes de cada uno de los componen-
tes diazoicos ¥y de cOpulacio'n rglacionados en la siguiente
Tabla I, En la ultima columna se indican los tonos de co-
lor de lasg tinciones obtenidas sobre fibras de tereftalato
de ppl:i:otilenglicol con los colorantes disazoicos correspon-

dientos.

-
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TABLA I
, Tono de o=
Ne Colorante aminoazoiceo Conponente lor asobre
de copula- fibras de
ci tareftalato
de polieti~
lenglicol
7 amai*i]‘lo
2 (-0 | Sonna
r3 / \-Oh rojo
OCH3
CH,
iy '<:/\>-OH enaranjado
; CH 3 OH pardo
: rojo
6 O—Od anaranjado
V-on rojo
7 ’
OCOCH3
) _—
CH3
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Tono de co=~
Ne Colorante aminoazoico Conponente lor sobre
de coggla- fibras de
ci tereftalato
de polieti-
lenglicol
. czzzc-Q CO—}};;{- i Yoi amarillo
Ckj4
o | OO | O |
Chig
OCh
| OOl O |
CH
19 C- d @-OH amarillo
. i e dorado
3
13 Q- —@—n N-Q-mzz id. 1d.
CHy '3
, _ . . pardo
14 Cl</ \«O*@- N=N N\ NH, id amarillento
OCH
3 N rojo
15 Q—O Q—N:N ‘Q"”{}IZ . O anaran jado
o angran jado
16 (D*O" rojizo
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Tono 4 -
Ne Colorante aminoazoico Cormponente 1o§ sogrgo
de copula=- fibras de
cidn tereftalato
. de polieti~
lenglicol
5, oca,
- rojizo
[
C}3
‘ OCH3
r.‘ 3 /-\ X
|18 | a0 ) NN !f“) NH, id. anaran jado
10, s
e __OCH
| 7 . 3
19 | cH { 04 _ ) N=N DohH, id. ids
e ,OCH,
N “/" /"m\
sl 2| o 33-‘ e \,_.j N, 1d. id.
- ocu. CH
. - \\ 3 3
| -.21 Q'o'( \"NﬂN’D‘Nﬂz ! Meon id.
Ssmm ég— Ar
H
3 0CH,
N
20, 22 {CuH, o' o >NN\ ). N, ¢\ on 14,
\eme/
CH OCH
23 '/ \ 0- /—KN Nf—\ W, 14, id.
25, 2 | ¢ \ o <"%N=N Qd\ﬂz id. id.
CH
3 7 Non amsrillo
25 N=N "JH o

OCP 3
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EJEMPLO 26
32,8 gramos del colorante monoazoico de la

férmula

. 7N\ s/ N\

| 3
-0

CHy

so guspenden en 250 gramog de agua y 30 gramog de dcido
..... clorhidrico concentrado y se diazoa como es usual con 6,9
. gramos de nitrito sbédico, Despuds de 24 horas se copula
155 el compuesto de diazonio originado; e el ejemplo 1, con
9,5 gramosg de hidroxibenceno, despuds de 1o cual precipita

el colorante disazoico de la férmuls

20, _ . \N__/
CH |

N0

/éy 3
&

Eate se filtra, so lava hasta neutralidad con ague y se
geda. Esta representado por uh polvo pardo, que molido fing‘

mente con un sulfonato de lignina tifie en dispersién acuosa,
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oen tonos anaranjados, fibras de tereftalato de polietilen-

glicol. Las tinciones son sflidas al roce, a la luz y al

sublimado,

Bl compuesto monoazoico utilizado en este e jemplo

como componente de copulacibn, se obtiens en forma conocide

por ejemplo mediante copulacidén de éter 2-amino-2'w-metil-

Si se substituye en este Zjemplo, el colorante amino-

.difenilico diazoado con l-amino-3-metilbenceno,

monoazoico citado por dosis equivalentes de uno de los col®-

rantes eminomonoazoicos relacionados en la siguiente Tabla

II, columna II, se diazoa y copula con uno de los componsnies

¥ .

finales relaciomados asimismo en la Tabla, columna 3 y se . -

procede usualmente a como se indica en el Ejemplo 26, se

obtienen coloranites con propieded similares,

IABLA IT

Colorante aminogzoico

Componente
de copulas
cién

Tono de cO-
lor sobre -
fibras de .
tereftalato
de poliatiw-
lenglicol

fae. > &

27

O.o..,F N\
\\:227/ OCH

L~
N=N- L \>-NH2
o

3

o——

e

-

.</ >~0H anaranjado
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Ium 4

L

Tono de ©O=
Ne® Gotortnte aninoazoico Componente lor mobre
de coggla- fibras de
tereftalato
de polieti-
lenglicol
CCH
28 | Gyt 9‘. *@ '3 @—-OH . anaran jado
=N '{-&'hr.,
| \'02
v 9 — » )
2 QO i ﬁ ocH, 1ds id.
N NHZ
CHy
| /CHy
o o, _@_3 @OH amarillo
Nﬂi@‘?ﬁiz
Hy
31 -'(c\>--o 7\ Solik, @-ou
- = € gnarenjedo
) Cn3
N=N-<€:\>—NH2
')
'3
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EJEMPLO 41
30,3 gramos del compuesto .imonoazoico de la férmula

7\ ~N=N---/ \ ~NH,

e J—

se sugpenden en 250 gramds de agua y 30 gramos de dcido
clorhidrico concentrado y se diazoa con 6,9 gramos de ni-
trito s6dico a 15~202, La suspensidén de diszonio obtenida
ge vierte en una solucién de 4 gramos de hidroxibenceno,
4 gramos de lejia do sosa y 5 gramos do carbonato gédico
en 100 gramos de agua, despuds de 1o cual precipita el

colorantes disazoico de la férmula

I Nawnd Nwnd N\

Ol 34D
o\
\=/

CH3

como polvo pardo, 21 colorante disazoico obtenido se filtra,
8e lava hasta reaccifn neutra con agua y se seca en vaclo a
702, Bste colorante tifle, finamente molido con sulfonato

de lignina, en disporsién acuosa, fibras de tereftalato



20,

25,

-10,.

" 5,

"'22-

de polietilenglicol en tonos amarillo dorados puros, ILas
tinciones son de buena golidez gl lavado, al roce, & la luzg
¥ al sublimado,

Bl compuegto monoazoico utilizado en este ejemplo
como componente dimzoico se obtiene por ejemplo mediante co~
pulacibén de anilina diazoada con éter 2-metil-2'-sulfometi-
laminodifenilico péra formar el compuesto az0ico correspondien
te y saponificaciodn del grupo de écido metansulfénico con le~
jla de goga 2l 4 %:

Se obtienen colorantes disazolcOs con propiedades
similares, cuando en igual forma de trabajo se utiliza en
lugar de los componentes utilizados en el ejemplo 41 prece-
denté; les dosig equivalentes de cada uno de los componentes
diagoicos y de copulacitn relacionados en la siguiente Tabla
III, En la dltima columna se indican los tonos de color de
las tinciones obtenidas con 1los colorantes disazoicos co-

rrespondicntes sobre fibras de teroftalato de polietilenglicol,

TABLA III
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EJEMPLO 57

2 gramos de colorante fisuzoico obtenido segin el
Ejemplo 1 se dispersa en 4.000 gramos de agra. A esta disper-
gidn se adiciona como hinchante, 12 gramos de la sal sodica
de o-fenilfejol as{ como 12 gramos de fosfato diamdnico y se
tifle 100 graﬁos de hilo de tereftalato de polietilenglicol
durante 1k horas a 95-982. Ia tincion se enjuasge y se trata
con lejfa de sose acuosa y un dispersanfe.

As{ se obtiene una tincidn anaranjade sdlida al
lavado, & la luz y al sublimado, 7 '

Si se subtituyese en el Ejemplo anterior, los 100
gramos de hilo de tereftalato de polietilenglicol por 100
gramos de tejido de triacetato de celulosa, se tifie bajo las
condiciones indicadas y se enjuaga a continuascion con agua ,
se obtiene una tincion anarsnjada, de muy buena solidez al
lavado y al sublimado.

EJTEMPLO 58 .

Bn un aparato de tefiir a presidn se suspenden fi-
nalmente 2 gramos del colorante obtenido segun el Ejemplo 2
en 2,000 gramos de agua, que contiene 4 gremos de éter oleil-
poliglicolico. El valor de pH del bafio de color se regula
a 6-6,5 con dcido acético. _

Luego se introducen 100 gramos de tejido de teref-
talato de polietilenglicol a 502, se calienta el bafio en
el témmino de 30 minutos a 1402 y ee tiie durante 50 minutos
a esta temperatura. Ia tincidn se enjuega a continuacion
con agua, ge saponifica & se seca, Se obtiene bajo manteni~
miento de estas condiciones una tincidn emarillo dorsda soli-

da al lavado, al sudor, & la luz y al sublimado.



Los colorantes descritos en los otros Ejemplos dan
galiéad.
Se impregna tejido de tereftalgto de polietilenglis

_segin este procedimiento, tinciones de igual

5. col en un fular a 502 con un bafio de la composicion siguwiente:
20 gramos de un colorante disazoico obtenido segun
el Ejemplo 1 no finamente disperso en
7,5 gramos de alginato sodico
. 20 gramos de trietanolamina
.10, ' 20 gramos de éter octilfenolpoliglicélico y
i 900 gramos de agua. '

Bl tejido exprimido a aproximadamente el 100% se
seca & 1002 y a continuacion se fija durante 30 segundos
s a una temperatura de 2102. El género tefiido se enjuaga

| 15. con agua, se saponifica y seca. Se obtiene bajo estas con~
diciones una tineion snarenjeda sélide al lavado, al roce,
- a la luz y al sublimado.
" Los colorantes descritos en los otros Ejemplos
dan segin este procedimiento, tinclones de iguel calidad.
20.  BIEMPLO 60
5 gramos del colorante disazoico obitenido segin

el Ejemplo 1 se disuelven en 995 gramos'de tricloroetileno.

Con esta solucidn amerillo clara se impregna un tejido de

tereftalato de polietilenglicol sobre wn fulér‘a*temperatura

25. ambiente. El género exprimids 2 aproximadamenfe-Bé% se seca

gurante 60 minutos en corriente de aire caliente a 1702 y

a continuacion se termofija con aire caliente durante 90

segundos a 2102. Se Obtiene una tincidn de color fuerte,

anaranjade, de solidez bien deserrollada.
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Log colonrantes descritos en los otros ejemplos dan se-

gin este procedimiento, tinciones de igual calidad.
NOTA ‘

Descrito el objeto del presente invento, se declaran
nuevas y de propia invencién, las siguientes reivindicacio-
nes con prioridad de la solicitud de patente suize num.
4273/69 del 21 de Marzo de 1969, '

1. Procedimiento para la preparacion de colorantes di-

sazoicos dificilmente solubles en agua, de la formula I

- -

<<: A \\ ~N=N-Q-—N=N-3B-0H (I)

ommgm——

ReeX ]

en la que

R significa un radical fenilico substituido eventual-
mente mediante halégeno, grupos alquilicos inferiores
0 alcoxi inferiores,

X significa ox{geno o azufre,

Q significa el radical de un compuesto bencénico o
naftalinico eventualmente substituido mediante halo-
geno, grupos alguilicos inferiores o alcoxi inferiores
en los que se encuentra los enlaces deé nitrogeno en

posicion 1 ¥ 4,

B un redicel fen{lico eventualmente substituido ulte-
riormente, Que muestré el grupo hidrox{iico en posi-
cidn orto o para el grupo azioco,
¥ el nicleo beneénico A todavia puede estar substitui-

de, caracterizado porque se copula el compuesto de
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diazonio ge un compuesto aminoazoico de la férmuls

-~ .' 7
N=N- Q----NHZ (11)
R-X—fm
A J

eh la que
R;X,A ¥y Q tienen las significaciones indicadas
bajo la formule I,

con un compuesto hidroxibencénico eventualmente substitui-
do en el anillo que copula en posicion orto o para el grupo
hidrox{lico, pare lo cual los materisles de partida se eli-
gen, de forma que el producto final no muestre grupos acuo-
solubles de disociacidn acida en aua,

2, Procedimiento, segin la reivindicacion 1,
carbcterizado porque se utiliza colorantes monoazoicos de
le férmula 1, en la que el substituyente R-X- estd enlazado
al nicleo bencénico A.

3. Procedimiento para la preparacién de coloran-

tes disazoicos dificilmente solubles en £l agua.

Segin se describe y reivindica en la prescnte
memoria deseriptiva que consta de 28 hojas foliadas
¥y escritas a mdgquina por una sola cara.

Madrid, a 20 de Marzo de 1.970
JAIME lorksu‘

Flsmado: JOSE F. NIETO
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