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1t o it st it g

Esta invencidn se relaciona con un procedimien
to pare preparar tintes reactivos y, més particuldr-
mente, para prepgrar tinﬁgs azolcos solubles en agua

gue contienen grupos reectivos con las fibras ¥ que

‘gon particuldrmente valiosos para tefilr materisles
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Se ha descubierto due los compuestos solubles en

agua que contienen un nimero suficiente de grupos dcido

sulfénico para proporcionar solubilidad en égua, unoe o

mas grupos reactivos con celulosa y al menos un radiecsl
3-nz0~2-hidroxi-6-piridona, -son valiosos tintes capeces
de procurar fuertes matices de une excelente solidez so
bre materiales textiles de celulosa, lana § polismida.

Pales tintes pueden caracterizarse, por ejemplo,

" por la presencia de por 10 menos un grupo scido sulfénico,

como minimo un grupo reactivo con celulosa y al menos wn

grupo de la férmula:

S ol - '
o meN R TN (1)
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i o l 0
w0~ N
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en la @ue Z fepresenta.un atomo de hidfégeno o wn radié
cal alquilo, aralquilo, cicloelquilo, arilo o heteroci-
‘clico que puede estar sustituido; T' representa un Ato-
mo de hidrgeno, un grupo CN, coor!, comr'r?, cor! u om
é wn radicallaiquilo,Aafalquilo, aicloalquilo, arilo &
heteroéicli¢o que puede estar‘sustituido, y R1 y Rz, ca
da uno independiéntemente, reépresenta un dtomo de hidrd
genq; uﬁ radical algquilo, aralquilo, cicloalquilo, ari-
1o 6 heterociclico que puede estar sustituido & el gru-
o -r g2 representa el radical de un compuesto heterg
ciclico de 5 & 6 miembros en el anillo; m representa
un dtomo de hidrdgeno, wn grupo CN, COOR1,.CONR132 é
cor! & wn radical alquilo, arslquilo, ciclodlquilo, ari-
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lo § heterocfclico que puede estar sustituido, y M re-
pfesehta un dtomo de hidrdgenc o un &tomo metdlico que
forma parte de un sistéma comple jo-metélico en el tin-
te.

A lo largo de tods la Memoria'los términos "al-
quilo inferior" y "alcoxi inferior" se utilizan para
denotar radicales alquilo.y glecoxi que contienen rese
pectivemente de 1 2 4 dtomos de carbono,

Los radicales alquilo opciondlmente sustituidos

2, R1 Yy R? son con preferencia

representados por Z, T1, T
radicales alquilo inferior opciondlmente sustituidos, y
como ejemplos especificos de tales radicales pueden men-
cionarse metilo, etilo, n-propilo y n-butilo, hidroxial-
quilo inferior tal como Il-hidroxietilo, alcoxi(infe-~
rior)alquilo(inferior) tal como [P-(metoxi § etoxi)eti
lo, qianome%ilo, carbemoilmetilo, carbetoximetilo y ace
tilmetilo. |

Como ejemplos de radiceles aralquilo representa-
dos por Z, T1, T2, R1 y Rz» pueden mencionarse bencilo
¥y P-feniletilo. Como un ejemplo de radicales cicloal-
quilo representados por Z, T, T2, R! y %' puede men-
cionarse ciclohexilo. ILos radicales srilo opciondlmen~
te sustituidos representados por z, o1, 22, Rl y R? son
con preferencis radicales fen;lo'opcionélmenxeAsustitui
dos y como ejemplos especificos de tales radicales pue
den mencionarée fenilo, tolilo, clorofenilo, carboxife
n}lo, metoxifenilo y sulfofenilo. Los radicales hete-
rociclicos opecionalmente sustituidos representados por
z, 11, o2, R1iy R® son con preferencia anillos heteroci

clicos de 5 y 6 miembros opciondlmente sustituidos, y
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coro ejemplos especificos de tales radlcasles pueden

mencionarse 2-piridilo, 2~tiazolilo, 1~-piperidinilo y

‘1-morfoliﬁilo.

- Como ejemplos de enillos hetercofclicos de 5 ¥y
6 miémbros que contienen n@trégeho, formgdos por R1,
r? ¥ el dtomo de nitrégeno conjuntamente, pueden men-
Q;onarse piperidinga, morfolina, piperazina y pifroli—
dina. o |

‘VUna clase de tinteg azolcos solubles en agus,
obtenidos por el procedimiento de la invencidn, son

los tintes monoazoicos representados por la férmula:

' - -

' pl: .
. A-N=N ' p2 (X)n

} - : 0o L (SO-H) -
HOO NN ( 3 (1)
/ -

en 1a que A represéhta un nucleo beneénico o naftalgn;
eé; X es un gfupo réactivo con la fibra; Z,.T1,.T2, R
y'R2 se definen como anteridrmente; n es un entero po-
sitivo de el menos 1; m es un entérijositivo de por
lo menos 1. | - '

Tos tintes ézoicos, obténidos pof el procedi-

miento de la invencidn, pueden existir en diversas fop

mas tautdmeras; por conveniencia, los tintes sdélamen-

'te han sido formulados en una de estas formas teautdme-

ras, pero deberd comprenderse que ests memoria se relg
ciona con los tintes en cuslesquiera de las posibles
formas tautdmeras.

El radical representado por A es un nucleo naf-
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talénico & un nucleo bencénico preferiblemente portan— -
do por lo menos un grupo zeido sulfdénico & deido éar—
bvox{lico y opciondlmente otros sustituyentes tales co-
mo c¢loro, bromo, alguilo inferior tal como metilo, al-
coxi inferior tal como metoxi, ciano, nitro, acetilami
no o un gruvpo X reactivo con la fibra.

Todavia una clase adicional de tintes, obtenidos

_ por el procedimiento de la invencidn, son los tintes

diazoicos reﬁresentadbs por la férmula‘(2) en la que
A significa un radical dehlas series azobencénica, azo
neftalénica 6 fenilazonaftelénica.

Ia invencién tembidn se relaciona con tintes dia

zolcos que pqeden considerarse como 2 moléculas de los

" tintes de férmula (2) unidas conjintamente a través del

radical A mediante un enlace directo o un dtomo o grupo
de puente, tales como =Q-, -8, ~NH~, =CH=CH~, -~0CHpCH20-,
~CONH~ & ~NHCONH~-. R '

Cuando el radical A contiene un grupo metalizable,

‘porejemplo, un grupo hidroxi ¢ dcido cerbox{lico, en po-

sicibén orto con respecto al grupo azoico, dichos tintes
pueden formar entonces cpmplejos me‘biilico_s', y tales com~
plejos metdlicos constituyen.olases ulteriores de tintes
de la inveﬁcién. '

El grupo reactivo con la fibre representado por
X eﬁ los tintes de la presente invencidn és un radical
i:3:5—triazin-2-ilamino que contiene un atomo de bromo
¥, sobre todo, un atomo de clqro'en uns de las posi-
ciones 4 y 6, estando'sustituido'éi tercer atomo de
carbono del anillo dé triazina por un grupo,amino op-

ciondlmente éustituido, tales como metilamino, dietil~-
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amino, eiclohexilamlno y anilino ¥y N-alquilanilinomy
derivados sustituidos de los mismos tales como anisi-
dino, toluidino, carboxilanilino, sulfoanilino, disule
foanilino ¥ naftlamino sulfonado.

Asi, una clasé preferida de los tintes azoi.cos,

~ obtenidos por el procedimiento de la invencidn, come

prende aquellés fintes qﬁe contienen como grupo reacti

vo con la fibra un grupo de la férmule.

Nb
2\ | |
Cl-C C ~N - (3)

) ‘ ' " 1 -
N N C,_4Hon_
N/ r-12r~1

-0
]
W

en la que r es 1 é 2 y Wes un grupo emino opciondl-

‘mente sustituido.

Tos grupos amino opcionahmente sustituidos re-—
presentados por W son con preferencia grupos alquilami
no, anilino 6 N—alquilanilino opciondlmente sustitui-
dos, por ejemplo: metilamino, etilamino, ﬁ-hidroxieti;
amino, di-( ﬁ—hidroxietil)amino, ﬂ~metoxigtilamino,
ﬁ-sulfatoetilamino, anilino, o~, m- y p-sulfoanilino,
4~ y 5- éﬁlfo-2-carboxianilino, 4= y 5- sulfo~-2-metoxi-
éﬁiiino; 4- y 5~sulfo-2~metilanilino, 4= ¥ 5= gulfo-2-
cloroanilino, 2,4=-, 2,5~ y 3, S-Gisulfoanllino, N-ngtil—
B~y Ervulfoanilino. N

Si se deses, el grupo reactivo con la fibra puede
ser del tipo:

EREE S AR W)

R
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~en la que L' es un anillo de pirimidine o triszina por

tando opciondlmente un sustituyente 14bil; L2 s un. ani
1lo_de pirimidina o triezina sustituido por cloro y.
amino opcionélﬁente sustituido; y Q es un miembro de
puente que estd enlazado a 1! y L2 a través de grﬁpos
iminb opciondlmente sustituidos, estando enlazados con
jintemente dichos grupos imino a través de un radical
alquileno o arileno tal como etileno, 1:4~fenileno 6
2-sulfo-1:4-fenileno. '
Otros grupos de enlace de ‘interds particular
representados por Q son los radicales divalentes de
estilbeno, difenilo, difeniléxido, difenilamina; dife-
nilemina, difenildrea, difenozietano y difenilamino-s-
trigzina, que contienen wn grupo decido sulfénico en ca
da nucleo bencénico. ) , '
Asi, una clase adiéional de los tintes azoicos,
obtenidos por el procedimiento de la invencién, compren
den équellos tintes que contienen como grupo reactivo

con la fibra un grupo de la férmulas

V4 N . ) . K
Cl-C C =N - ~ 7 W
' “w é 1
N N N r-1H2r-1 7 c \
c ) N
' ' " (5)
N Q N ¢ Cc-Cl
' ' N/
cp—-1H2p-—1 Xﬁ-1ﬂﬁq-1 N
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16 2; ¥y Wy Q se definen como anterilrmente.
El grupo W, como snteridrmente se ha definido,

inol&ye dentro de su éldénce grupos que contienen un

sistema cromofdérico eﬁlazado al étomq de carbono del

anillo de triazina a través de -NH-, Tal sistema org

‘mofdrico es'preferéntemente de las series gzoica, an-

traquinénica o ftalocianinica. _
7 As{, la invencidén tembién incluye dentro de su
alcance fintés que pueden'considerarse como compren—

diendo 2 moles de tintes de férmula (2) que contienen

' cads ﬁnd un grupo monohalo-triazinilamino como grupo

reactivo con la fibra y que estén enlazados conjinta-

mente a través del fercer dtomo de carbono de cada ani

1lo de triazina mediante un grupo de puente divalente.

[

Una clase de tintes monoazoicos, obtenidos por

el procedimiento de la invencidn, comprende los tintes

que, en una de las posibles formas teutémeras, estén

 representados por le férmula:

-   ($55§)§"" i  * 1.1  ’;Tff,f.b

()

en la que pt, 2 v 2 se definen ocomo anteriérmente, el
gfupo reactivo con la fibra representado por X estd
unido sl anillo bencénico en posieidn mete 6 para con
respecto al grupo azo, y p es 1 & 2.

- Uns, ségunda clase de tintés’monoazoiéos obtenidos

-382103 4

‘enlaquer, pyaQqson cada»uné, independiéntemente,
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por el procedimiento de la invencidn, puede representar -

se por la férmula:

AwN=N \2 S (7)

Ho NN T (S0,

en la que A representa un nucleo bencénico o naftalé-
nido, 2t representa un radical alifdédtico que contiene
un étomo de nitrégenc al cual se encuentra unido un

grupo reactivo con la celulosa de la clase anfes des-

erita. 21y 7 ge definen como anteridrmente ynoes

un entero pogitivo.

Preferéntemente, z1 representa un radical alqui
leno de 2 a 6 dtomos de carbono que pbrta'un grupo ami
no en el dtomo ulécarﬁono, cuyo grupo emino porta a
su vez el grupd reactivo con celulosa. _

El radical representado por A'en la férmula (7)
es un nucleo naftalénico o bencénico, preferfblemente
portando por lo menos un grupo dcido sulfémico & deido
carbox{lico ¥y opcioﬁélmenie otros sustituyentes tales
como cloro, bromo, alguilo inferior tel como metilo,

alcoxi inferior tal como metoxi, clano, nitro, acetilami

no, o un grupo reactivo con .celulosa.

‘Podavia, una clase adicional de tintes monoezoi-
cos, obtenidos por el procedimiento’ de la invencién,
puede representarse por la férmula (7) en la que 4, 17,

T2 yn se definen como anteridrmente pero 21 representa
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~un radical bencénico que contiene un grupo reactivo

con célulosa unido a través de ua grupo amino al nu-
cleo bepcénico ¥ que puede sustituirse adiciondlmente,
por Bjemplo, por ‘CHy, CH30 é CL.

. Dodavis, otras clases de tintes, obtenidos por
el procedimiento’de la invéncién, son tintes diazoicos
representados por la férmula (7) en la que 17, Ta, z1
y:g se definen como anteridrmente, y A rgpresenta un
radical de lasrseries‘azoﬁeneéniea,.azonaftalénica o

fenilazonaftalénica, 0 tintes de ls férmula general:

(8)

en la que 7', T2,-Z1 ¥y n se definen como anteridrmente

y,A1 significa_un rodical aromdtico divalente, por ejem

plo, fenileno, naftileno, difenileno, difeniléxido, es-

tilbeno, difenilaminas, difenilurea, difenoxietano, con
teniendo con preferencia un grupo SO3H por lo menos.

En el campo de tintes de complejos metdlicos.de

la invencidn, existen diversas clases que corresponden

en términos génerales con las férmulas (6) a (8) anteripg
res., Incluidas entre estos se encuéntran las siguien-'
tes clases:. ) _

(1) complejos de cobre ¥y niqﬁel 1:1 de compueg-

$0s monoazoicos de férmula:
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Y e - ]
Lm -NaN \_TZ . (9)
| : : (sosu)m :

L H 51 '

en la que Y significa un grupo hidroxilo o dcido car-

box{lico, A", representa un nucleo bencénico o nafta~
1énico que tiene a Y en posicion orto con respecto al

2, Z ¥y @ se definen como anteridn

grupo 820, ¥ X, T1 T
mente. . , :
(2) complejos de cobre y niguel 1:1 y complejos

de cromo y cobalto 1:2 de compuestos monoazoicos de

férmulas , _
Y ;. Tl ' A : "A. .~- -
| 2 A .
ey )
. S — 10
- HO o (50,0),, (10)
ok )

' se . .
en la que Y, A“',.T1, TZ, z1 y m/definen como anteridr

mente..
(3)'oomplejo.de cobre y niquel 1:1 de compuestos

diazoicos de férmulas

| SR

N N-—B"-N NI‘IT‘. (11)
' HO- NN 7
- ,1 .

Z

en la que B' representa un nucleo bencénico o naftalé-
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mas Ge un grupo SO3H, B" representa un nucleo 1;4—feni~
leno que puede también estar sustituido por CH3_6 CH40,
e ¥, 77, 2° y 27 se definen como anteriérmente.

(4) complejos de cobalto y cromo conteniendo 1
mol de un compuesto monoazoico de fdrmula:

-

e i amn e mairnemn

. . ; Tl ) | j .: .
| 2 1 - L '
e z_[* |

en la que A", ¥, ol TZ, Z ¥y n se definen como ante-

H
b

ridrmente y~i mol de un ligando de polidentato que con~
tiene el grubo reactivo con celulosa.

En las clases anteriores, el grupo reactivo puvede
tomar cualquiera de las -formes representadas por las fér
mulag 3, 4 ¥y 5.

Ia invencidn proporciona un procedimiento para
la preparacidn de loe nuevos tintes azoicos feactivos
con la fibra de la invencidn, gque se caracteriza por la
reaccién del tinte correspondiente que contiene al menos
un nueleo 1:3:5-friazina sustituido por dos 4tomos de
ecloro, con amoniaco o la amina primarias o secundaria apro
piada, bajo tales condiciones que uno de los dtomos de
cloro enlazados a cada nucleoi1:3:5-triazina sea reemplg
zado por un grupo amino opciondlmente sustituido.

| Los tintes empleados en el procedimiento anterior

pueden 6Btene:se por los procesos descritos-en la soli-

i
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citud de patente espafiola No. 371.853 y en la solicitud
de patente espafiola No. 371.854.

En general, este reemplazemiento puede efectuarse
calentando.una mezcla -de amoniaco o la amiha ¥y el tinte
en solucidn acuosa, a una temperatura del orden de 30 a
60°C aproximddamente, menteniendo el pH de la solucidn
entre 6 ¥ 8 por la adicidén de un dleali para neutralizar
el cloruro de hidrdgenc liberado a medida que se forma.

Eéte procedimiento se ilﬁstra por los siguientes
ejemplos en lqs que las partes se indican en peso.
EJEMPLO 1

Una solucidn de la sal sddica de 26,8 partes del
édcido 1,4~-diaminobenceno~-2,5~disulfénico en 500 partes
de agua, se mezcla con 50 partes de una solucidn 2N de

0
nitrito sédico y se enfria a 0 hasta -3 C. Se afiaden

-entonces 30 partes de dcido clorhidrico concentrado y

la sal de diazonioc se agita durante 30 minutos a 0°C.
Cualquier dcido nitroso residual se destruye por la
adicidn de deido sulfémico. E1 clorurc de diazonio asi
obtenido se afinde a una solucidn neutrs de 17,8 partes
de 1-etil-3-ciano-4-metil-6-hidroxipirid-2-ons en 600
pertes de agua a 0-4°C, con agitacidn, y el pH se ajus-
ta léntamenté a 7-7,5 hasta completarse la eoPulacién;'
Ia solucién asi obtenida se mezcla con 18,5 partes de
cloruro ciandrico en polvo a 0-8°C y la mezcla se agita
alpH'5-6 hasfa que el grppo.amino del azo-compuesto ha
reaccionado complétamente. Ia solucidn que contiene al
colorante de dicloro-s-triazinilo se mezcla cén una 80~
lucidn de la sal sédica de 17,5 partes de dcido sulfani-

lico en 200 partes de agua y la mezcla se agita a pH 5-5,
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8 30-40 C, hasta que uno de los dtomos de cloro del co~
lorante de dicloro-s-triazinilo ha reaccionado complé~
tamente. E1 colorante se precipita por la adicidn de
cloruro sddico, se filtre y se seca.

Cuando se aplica a materiales textiles de algo=

an y de rayén de viscoss, el colorante rinde brillan-

‘tes tonalidades aemerillo~rojizas que poseen uns excelen

te solidez a los tratamientos en himedo, tales como al

 lavado ¥ a la luz.’

EJENMPLO 2 ’ _
En lugar de 26,8 partes del componente diazoico
usado en el ejemplo 1, se utilizan 26,8 partes de dcido

1,3-diaminobencéno—4,6-disulf6nico, obteniéndose un co-

-'lorante amarillo=verdoso.

EJEMPLO 3 i

- Se condensan 18,5 partes de cloruro ciamirico con
26,8 ﬁartes de deido 1,3-fenilendismina-4,6-disulfdnico
a 0~4°C/pH 4,5 ¥y el intermediario de dicloro-s~triazini-
lo se diazota y copula con 1%,8 partes de 1-etil-3-ciano-
~4=metil=6~hidroxipirid~2-ona de modo similar al ejemplo
{. El colorante de dicloro-s-triazinilo as} obtenido se

hace reaccionar con 13,4 partes de dcido 1,4~fenilendiami

ng-2,5~disulfénico a 30-40°C/pH 5-7 hasta que un dtomo

de cloro de cada 2 moles del tinte de dicloro-s-triazina

he reaccionado complétemente para dar un colorante de

bis—(monocloro-s=-triazinilo) el cual se aisle entonces
mediante le adicidén de cloruro sdédico.
E1l ¢olorante tiﬁéial algpdén'y rayén de viscosae .

en brillantes tonalidades amerillo-verdosas que mueatran

" una excelente solidez a los tratemientos en himedo, tal
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como al levado, y a la luz.
EJEVPLO 4

En lugar de las 13,4 partes del docido 1,4~feni-
lendiamina-2,5~disulfdénico empleado en el-ejemplo 3,
se wiilizan 20,1 parfes de doido 4,4"'=diamino~difenil-

urea-2,2'-disulfénico, obteniéndose un colorante simi-

. lar.

EJEMPLO

El colorente de dicloro-s~triamzinilo obtenido por
diazotacién y copulacidn del producto de condensacidn
entre 18,5 partes de cloruro ciamirico y 26,8 partes de
deido 1,3-fenilendismine~4,6-disulfénico con 17,8 partes
de 1~etil—3-ciano:4~metil—6-hidroxipirid~2—oﬂa, se hace
regeclonar g 30-4000/bH 5»% con ei producto de condensa
cidn obtenido por raaccién de 18,5 partes de cloruro

ciendrico con 18,8 partes de dcido 1,3~fenilendieming-

4-sulfénico y 17,3 partes de dcldo metanilico, hasta que

un dtomo de cloro del colorante de dicloro-s~triazinilo
ha reacclonado complétamente. EL1 colorante de bis-(mo-
nocloro-s-triazinilo) se aisla por la adicidn de cloruro
sédico. E1 mismo tifie al algodén y rayén de viscosa en
brillantes tonalidades amarillo-verposas que poseen una
excelente solidez al lavado y a la luz,

Pueden obtenerse otros ejemplos, similares al deg
crito en el ejemple 5, cuando el producto de proporciones
equimolares.de oloruro cianirico y la diemina de la co-
lumna II se dlazota y copula con el componente de copulg
cién de la columna III. FE1 compuesto monoazoico se hace
reaccionar luego con una proporcidn equimolar del produc-

to de la condensacién de 1 mol del compuesto heterocicli-

N
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co de la columna IV y 1 mol de la dlamina de la colum-

na V.
Ejem ‘ . . . - .
plo II ' III Iv v Tonalidad
acido , .
6 |1,3-fenilen | 1-etil-3-ciano | 2,4-dicloro-6-~ |acido 1,3-fe WAmarillo-
dlamina-4,3 —4-metil~6-hi~ | amino~g-triazi [nilendismine yerdoso
-dlsulfonico droxipirid-2- |na - | =4=sulfonico )
ona _ ' :
7 " 1=(3'~metoxi~ " " on "
propil)-3-cia- B
no-4-metil-6-
hidroxipirid—2
8 " 1-etil-3-zmino " ' , " ' "
. . carbonil-4-me~ ' S
t1l-6~hidroxi-
pirid=2-ona
g . " " 2 4 dicloro~6 " "
-(2'-metil-5'
' sulfoanilino)~-
. - b s~triazino
10 " L 2,4,6-tricloro " "
, ) _ pirimldina
11 o Son 2,4,5,6-tetra~ " "
: cloropirimidi-
7 , ng
12 S " 4-dlcloro-6- deido 1,4-fe- "
(3'-sulfoanlli nilendisming~
nof-s~triazina |2~-sulfdnico
13 'i- " " 2,4-dicloro~6- " "
: amino=-s~triazi
. |na :
14 e " 2,4-dicloro-6- |dcido 1,4-fénil
' ¢~hidroxietil~ 1endlam1na-2 2
emino-g-triazi ~disulfénico’
. . na .
15 R "o LA deido 1,3~feni "
. ' . lendiamina—4 3
[ i -disulfonlco
16 'acido ’ 3“f§_ " . " " i "
nilendiaming . : L
-4=-sulfonico
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plo I III v \ Tonalidad;
- |

17 |écido 1,3~fe |1~etil-3-aminpo |2,4~dicloro-6- | dcido 1,4~fe |Amarillo-
nilendigmina |carbonil-4-me— |p-hidroxietil- | nilendiaming |verdoso
~4=sulfénico |til-6-hidroxi- |amino-g~triazi | -2,5-disulfd
, pirid-2-ona ng nico
acido

18 |1,4~fenilen—~ " " " ,
dieming~-2-sul verdoso
fonico

19 " 3-gminocerbo- " " "
nil-4-me$il-2,
6~dihidroxipi
riding

20 n 3-metilamino- " " "

carbonil-{~me~
$11-2,6-8ihi-
droxipiridina .

21 |deido 1,3-fe [1=etil-3~fenil |2,4-dicloro-6-'| deido '1,3~fe |Amarillo
nilendiamina |aminocarbonil- }amino-s-triazi {.nilendieming |verdoso
~-4,6-d1sulfo {4-metil-6-hi- |na ~4,6-disulfo
nico droxipirid-2= - nico

ona
22 " 1=0til-4=metil |cloruro ciami- | etilendiami- "
|=6-hidroxipi= |rico ng
rid-2-ong '
23 " " 2,4~dicloro~6~ | hidrgzing "
‘ (2'emetil~5'~
sulfoanilino)-
g=triazina
24 " " " N-metilhidrg "
) zing )
25 " " 2,4~dicloro-6- | dcido 1,4-fe- "
metoxi-g-tria~ [ nilendiamina~
zing 2,5-disulfoni
co .
26 " " 2,4~dicloro~6~ | dcido 1,3~fe~- "
' amino-g-triazi | nilendismina-
na . 4~sulfonico
27 " 4-metil-2,6- 2,4-dicloro=6~ | acido 1,4-fe~- "
hidroxipirimi |(4'~sulfofeno- | nilendiamina-
dina Xl-g-triazina | 2,5=-disulfoni
co




5.

10.

15.

-2(').0

25,

30.

EJEMPLO 28 |

Se condensan 9,3 partes de cloruro ciamirico
con 13,4 parfés de 4oido 1,3-fenilendismina~4,6~disul~
fénico, a 0-4°C/pH 4-5, ¥ el compuesto de dicloro-s-—
triazinilo se diazota y copﬁla con 9,8 partes de 1-etil-
-3~zminocarbonil-4-metil~6~hidroxipirid-2-cne, en forma
similar al ejemplo 3.

Una solucidén de 9,4 partes de deido 1,3-fenilen-
dieming~4-sulfénico en 150 partes de agua, se neutrali-
za con>una solucidn diluida de sosa cadstica y la meze-
cla se gglita & 30-40°C ¥y se mantiene a un pH de 5-7 hag
ta que un étoﬁo de cloro del grupo de dicloro-s~triazi-
ng ha sidb reemplazado. i 4

Ia solucién se enfria a 0-4°C y se agita vigoré-

samente, afiadiéndose una solucidn de 9,3 partes de clo-

ruro ciamirico en 30 partes de acetona, Ia mezcla re-

sultente se agita & 0-4°C durante 2 horas, manteniéndo-
se el pHAen 5-T, se aﬁadgn entonces 18 partes de licor
amoniscal (s.g. 0,88) y la mezcla se calienta a,30°0 Yy

se agita a 30~-40°C durante 30 minutos. El pE se ajusta
entonces a 6,5 con deido clorhidrico .(36° Tw) y el colg
rente se precipita por la adicidn de eloruro sddico al

15 % p/v; El precipitado se filtra, se lava con una sg

lucidn al 10 % de cloruro sddico y se seca en vacfo &

. 40%0. Tras el endlisis del mismo, se encontrd que cone

tenia 1,95 moles de cloro por mol de colorante. Este
produce” brillantes tonalidades smerillo-verdosas cuan—
do se aplica a celulosa teniendo una buena solidez al
lavado y a la luz. ‘ |

- Pueden obtenerse ulteriores ejemplos, similares

-




- en tonalidad al obtenido en el ejemplo 28, por conden-

sacidn de 1 mol de la diamins de la columna II con un

mol de cloruro ciamirico, diazotacidn del producto y

copulacién con un mol del componente de copulacién in-

3 dicado en la columna III, haciéndose reaccionar el pro

ducto sucesivemente con wn mol de la diamina de la co-

lumne IV, un mol de eloruro cianirico y un mol del com

puesto de la columna V.

Ejem _
plo IT III Iv v
29 |deido 1,3~fenilen 1-etil-3~aminocar gcido 1,4-fenilen |amoniaco
diamina—-4 6-disul |bonil~4-metil~-6- diamina-—E-sulfoni
fénico hidroxipirid~2-ona co
30 " . geido 1,4-fenilen "
diamina-—z 5—-disu1
fénico
31 " " geido 1,3-fenilen |etilamina
diamina-4 6-disul ’
fon:Lco
32 " {-etil<3-ciano-4- |decido 1, 3—fenilen amoniaco
metil-6-hidroxipi dlamina-4-suli‘oni
rid~2~ona co
33 " " dcido 1,4-fenilen |etanolami
diamina-2—°u1:t‘oni ng
co )
34 " " acido 1,4~fenilen |emoniaco
diam:.na-.? 5—disul
fonico :
35 n " decido 1,3-fenilen "
dlamina-4 6~disul
fénico
36 " -e'bil-3-( dietil~ |deido 1, 3-fenilen - "
eminocarbonil)~4- diamina—4-sulfon1
metil-6-hidroxipi |co
rid-2-ona
37 " 1 --e‘l:il—4-metil-—-2 6 " "
~dihidroxipiriding
" 38 |deido 1,3-fenilen |1-etil-3-aminocar~ |dcido’ 1,4~fenilen "
. diemina-4~sulfoni bonil-4—me’cil—6-h1 diamina—Z 5-disul
co droxip1rid—2-ona fénico
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39

co

deido 1 3—fenilen 1-(3'-metoxipropil) |deido 1, 3-fenilen |etanclami!
dlamlna~4-sulxoni ~3-aminocarbonil-6- dmam1na—4—sulfon1 ng,

hidroxipirid-2-ona |co

5.

10.

EJEMPLO 0

Una solucion de 13,4 partes de dcido 1,3-feni-

| ‘lendlamina-4,6-disulfon1co en 100 partes de agva, a

0-5°C, pH 5,0, se afiade rapidamente a una suspensién
agltada, prepsrada por adicidn de una solucidén de 9,25
partes de cloruro cianirico en 30 partes de acetona s
ung mezele de 60 partes de agua ¥y 60 partes @& hielo.
Ls mezola se agita a 0-500 durante 2 horas} mientras
que el pH se mantiene en 4-5 por la adicidn gradual dé
une solucién 2N de carbonmato sédico.

A 1la solucidn, se afiaden entonces 15 partes de
una éolucién‘dé deido ciorhiﬁrioo (S.G.‘1,18) ¥y la mez~
:cla se diézota pof la adiéién de una solucidén de. 3,45
partes de nitrito sdédico en 25 partes de agua. El in-
termediario de dicloro-triazinilo se copula entonces a
8,9 partes de 1-etil—3—ciano—4<metil-6-hidroxi-2-piri-
dona, en forma similar a la del ejemplo 3. '

' A la solucién de reaccidn se afiade una solucién
neutra de 31,75 partes de la sal trisddica del dcido
1-amino-4 (4 '~aminoanilino )antraguinona~-2,3',5-trisuld-
nico en 300 partes de agua. ILa mezcla de reaccidn se

)
agita entonces y se calienta a 55-60 C, durante 6 horas,

- mientras que el pH de la mezcla de reaccién_se mantiene
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en 6-7 por la adicidén gradual de una solucién 2N de car
bonato sddico. Se afiaden 190 partes de cloruro sédico
¥y la mezcla se agita y se deja enfriar a temperatura am
biente. El colorante precipitado se filtra, se lava so
5. bre el filtro con 200 partes de una solucidn ai 25 % p/v
de oloruro sédico y findlmente se seca en vacfo a 25°C,
El producto demostrd contener por andlisis 0,95
dtomos de cloro hidrolizable por moldcula de colorante
y cuando se aplicd a textiles celuldsicos junto con un
10, agente aceptor de ascido produjo unas fuertes.tonalidades
verdes, s6lidas a la luz y a los tratemientos en himedo.
EJEMPLO 41
Une solucién de 13,4 partes de dcido 1,3~fenilen~
* dlamina-4,6-disulfénico en 100 partes de agua, a 0-5°C,
15, pH 5,0, se afiade rdpidemente a una suspensién agitada
" de 9,25 partes de cloruro ciandrico en 30 partes de ace-
tona y 120 partes de égua de hielo, Ia mezcla se agita
a 0-5°C durante 2 horas, mientras que el pH se mantiene
en 4-5 por la adicién gradual de una_solucién 2N de car~
20, bonato sédico. A la solucién se aﬁé&gn entonces 15 par-
. tes de una solucién de deido clorhfdrico (S.G. 1,18) ¥
la mezela se diazote por la adicidn de una solucidn de
3,45 partes de nitrito sddico en 25 partes de agua. El
intermediario de dicloro-g~triazinilo se copula entonces
25, & 8,9 partes de 1-etil-3-ciano-4~metil-6~hidroxi-2~piri-
o dona, en forma similar a la del ejemplo 3.
A la solucidn de resccién se afiade una solucién
neutra de 26,6 partes de la sal disddica del dcido 1-ami
no-4(3'-aminoanilino)antraquinona=-2,4'~disulfénico en

30, - 250 partes de agua. Ia mezcla de reacciln se aglta enton
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‘ces y-se ecalients a 55-6000 durante 7 horas, mientras

que el pH de la mezcla de reacceidn se mantiene en 6-7

por la adicidn gradusl de una solucidn 2N de carbonato

sédico. Se afiaden 200 partes de cloruro sédice y la

‘solucidn se agita y se deja enfriar a temperatura am-

biente. El colorante precipitado se filtra, se lava

sobre el filtro con una solucidn de 60 paftes de éloruro

‘sédico en 200 partes de agus y findlmente se seca en .

vacfo a 20°C. _

E1l producto demostrd contener por andlisis 0,9 -
dtomos de cloro hidrolizable por moléeula de colorante
¥ cuando se'aplicé a textiles celuldsicos junto con un
agente sceptor de Acido produjo.unas fuertes tonalidades
verde oliva_sélidas a la luz & a los tratamientos en hi
medo.. i ‘
EJEMPLO 42

Una solucidn dé 13,4 partes de dcido 1,3-fenilen
diamina—4,6-éisulf6nicq en 100 partes de agua, a 0-5°C,
pH 5,0, se afiade rdpidemente a una suspensidn agitada
preparads por adicidn de une solucidn de 9,25 partes de
cloruro ciamirico en 30 pertes de acetona a 120 partes de
agua de hielo. Ia mezcla se agita a 0-500 durante 2 ho=-
ras, mientras que el pH se mantiene en 4=5 por la adicidn
gradual de una solucién 2N de carbonato sédico. A le sg
lucidn se afiaden entonces 15 partes de una solucidn de
gcido clorhiarico (S.G. 1,18) y la mezcla se diazota por
la adicidn de wna solucidn de 3,45 partes de nitrito sé
dico en 25 pertes de agua, El intefmediario de dicloro-~
~s-triaz;nilo se copula entonces a 8,9 partgs de 1-etil-

~3-ciano=4-metil-6-hidroxi-2-piridona, en forma similar e



la del ejemplo 3. .
La solucidn smarillo-verdosa resultante se egi-
ta y se afiade una solucidén neutra de 9,4 partes de dci~
_ do p~fenilendiamina=-0-sulfdénico en 100 partes de agua.
5. La mezcla de reaccidn se agitae entonces a 35-4000, du—
rante 2 hords, mientras que el pH de ia mezclae de reac~
cién se mantiene en 6-T por la adicién gradual de una
solucidn 2N de carbonato sddico.
A la soluciln resultante se aflade una solucién
10, tamizada del colorante préparado por la adicidén de une-
solucidn de 31,7 partes de la sal trisbdica del dcido
1~amino-4(4'—aminognilino)antraquinona—z,3',5*trisulf6—
nico en 250 partes de agua & una suspensidn agitada de
'9,25 partes de cloruro ciamirico en 50 partes ds.aceto-
15. na y 100 partes de agua.a 0-5°C, la mezcla se agita du-
rante 30 minutos mientras el pH se mantiene en 4-5 por
la adicidén gradual de carbonsto sddico 2N. Ia mezcla de
reaccidn se égita & se caliente a 55-60°C, durante 5 ho-
N ras, mientras el pH se mantiene en 6~7 por la adicidn
20, gradual de carbonsto sbédico 2N. Se:afinden 250 partes de
- cloruro sédico y la mezcle se agita y se déja enfriar s
temperatura ambiente. A
El colorante precipitado se filtra, se lava so-
bre el filtro con una solucidén de 60 partes de cloruro
l_25. sbédico en 200 partes de agua y findlmente se seca en va-
cfo a 25°C., E1 producto resulté contener, segin andli-
sis, 2 dtomos de cloro hidrolizable por moléculs de co-
lorante y cuando se aplicd a fibras celuldsicas junto
con un agente aceptor'de deido rindid fuertes tonalidades

30. verdes, sélidas a la luz y a los tratamientos en himedo,



Por sustitucidn de centidades equlmolares de los

compuestos indicados en la columna II por el dcido 1,3~

fenilendiamina~4,6-disulfénico utilizado en el ejemplo

anterior, de cantidades equimolares de los, compuestos

5. indicados en la columna V por el dcido p<fenilendiamina
Ar—o—sulfénico ¥y de cantidades equimolares de los compues
tos indicados en la columna VI por el derivado de-diclo
*  po-s-triazinilo de deido 1-amino-4(4'-aminoanilino)antra
quinona—2,3',s—trisulfonico empleado en el ejemplo ante=
10. rior, se obtiene una serie de colorantes verde-oliva de
propiedades simileres.
Eaem .
plol 1 | III v v VI VII
43 |dcido 1,4~|Cloruro |1=-etil-3-ciano |dcido p~feni |dcido 1-smino Oliva
fenilen- |cianiri |=-4-metil-6-hi- |lendiomine~8 | -4(3'-amino-
dismina~2, |co droxi-2-piridi |-sulfdnico aniline)-antra
| 5=disulfm na - , quinong-2,4'-
nico dlsulfonico
44 |dcido 1,4~ y " deido m-feni |dcido 1-amino-. "
fenilendia ' lendismina~4 |4(4'-metileming
mira~2,5- ~sulfénico |anilino)antra-
disulfoni=- quingna-2,3'-di
cn. o sulfénico
45 |doido 1,3~ " " " doido 1~-amino- "
feniJendla A4(2,4',6"=trl
ming=4,6- - met11-3'-amino
dﬁsulfoni- anilino)antra=-
co quingna-2,3'-di
.. sulfonico
46 | " " " deido p~feni dcido {=amino- Verde
lendiamina~o |4(4'-amincani-
~sulfdnico lino)antragui-
nona~2,3'-ai~-
sulfonieo
47 |deido 1,4~ " " édcido 4eami~ |dcido 1-amino- Olival -
fenmlendla no~N-metilani | 4(4"-aminodifg
minas«2,5 ling~-2~sulfd |nilamino)antra
disulfg nico quinona-2,2",
co

g 3'-trisulfoni~

co
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EJEMPLO 48

Una mezcla de 11,7 partes de dcido G-nitro-2-azmji
nofenol-4~sulfénico, 150 partes de agua y 15 partes de
deido olorhfdrico (36° Tw), se agita & 0~5°C y se afiade
una solucidén 2N de nitrito sddico hasta.éue persiste un
ligero exceso de dcido nitroso. Bl exceso de dcido ni-
troso se elimina por adicidn de una solucién acuosa al
10 % de dcido sulfémico y la suspensidn rgsultante se
afinde & una soluecidn preparada por a@icién de hidrdxido
sédico (40 %) a una suspensién de 12,05 partes de 1=(3'~
aminofenil)-3-ciano-4-metil-6-hidroxipirid-2-ona en 150
partes de sgua hasta que la solucidén estsd casi completa
¥ a continuaciln se afiaden 20 partesbde acetato sddico
cristalino. ) | _

La mezcla se aglta a 5-10°C Gurante 5 horas v el
precipitado se recoge por filtracién y se lava con una
solucidn acuosa al 5 % de cloruro sddico.

Una mezcla del cémpuesto monoazbico asi obtenido,
12 partes de acetato de cromo y 150 partes de agua, se
agita y refluye durante unz hora, haste que se completa
la formacidén del complejo de 1:2-cromo. Ia solucion se
enfria a 10°C y el complejo se precipita por la adicidn
de cloruro sédico y se filtra y lava con una solucién
acuosa al 10 %, enfriada con hielo, de cloruro sddico,
antes de secarse a 40°C. o

A uns suspensidn preparada pof adicidn de una
solucidn de 5,0 partes de cloruro cismirico en 30 par-
tes de acetona g uns mezecla de 50 partes de hielo y 50
partes de agua, se sfiade une solucidén de 6,06 partes del

complejo de 1:2-cromo preparado como se describe mas arri

e .o

[PV SO N



5.

10.

15.

30.

ba en 150 partes de agua, a 5% ¥y pH 6,5 y la mezela se
agita a 0-5°C durante una hora, manteniéndose el pH en
6-7 por medio de la adicidn de carbonato sédico, segin
sea necesario. A la solucién resultante se afiade una
solucidn de 4,34 partes de doido anilins-3-sulfénico en
100 partes de agua, y pH 6,5; y la mezcla se aglita a

30°C durante 1 hora, manteniéndose el pH en 6-7 por la

-adicidn de carbonmto sddico segin sea necesario.

o solucidn se enfria a 10°C y el colorante se
precipits por la adicidén de cloruro sédico, se recoge

por filtracidén y se seca en vacio 2 40°¢., Tres andli-

‘sis, el colorante contiene 2,2 dtomos de cloro.hidroli-

zable por mol de; colorante.

‘Cuando se aplica a celulosa, el colorante propor
ciona unas tpnalidadeé rojas, sblidas el lavado ¥ 2 la
luz. | '7 |
EJEMPLO 49

Una solucién de 23,4 partes de dcido 2-amino-6-
nitrofenol-d-sulfénico en 450 pertes de agua contenien-
do 50 partes de nitrito sédico acuoso 2N, se afiade a 150
partes de deido clorhidrico 2N a 0-4°C pars dar una so-
lueidn amarilla de sal de diazonio., Esta se afiade a una
solucidén neutra de 1%,8 partes de 1-etil-3-ciano~4-metile
—6-hidroxipirid~2-ons en 500 partes de agua y el pH se
elevae léntamente a,7,5 por la adicién;dg hidréxido sdédi-
co 2N, E1 colorante azoico amerilleo se hace reaccionar

luego con 20 pertes de acetato de cromo, a pH 5,5-6,0,

.por calentamiento s 95-10000, durante una hora. Ila so=-

lucién roja del complejo de 1:2~cromo se filtre y se tra

te con 40 partes de cristales de sulfito sédico, afindido
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en porciones, en una horz, a QOoc/bH 7-8. ILa mezéla

se filtra, se enfria, se acidifica con 50 partes de d-
cido clorhidrico concentrado al rojo Congo en el comple
jo de 1:2-cromo aislado por la adicidn de sal, se fil-
tra y se lave con un poco de acetona.

'Se hacen reaccionar 16,1 partes del anterior com
plejo de 1:2~cromo con 7,4 partes de cloruro cianirico,
g 0-5°C/pH 5-6, ¥ 7,0 partes de dcido metanilico a 30~
40°0/pH 5-6,5 para dar un colorante que tifle y estampa
el algoddn y rayén de viscosa en tonalidades rojo ladri
llo que poseen una exeelente solidez al lavado y a la
luz, . '

EJEMPLO 50 | ,

En lugar de las 23,4 partes del dcido 2-smino~6-
nitrofenol-4~sulfénico utilizadas en el ejemplo 49, se
emplean 23,4 partes de dcido 2-amino-4-nitrofenol-6-sul
foénico, con lo cual se obtiene un colorante similar.
EJEMPLO 51 _ )

BEn lugar de las %,0 partes‘de écidovmetanilico
utilizadas en el ejemplo 49, se emé;ean 0,88 partes de
smoniaco, & 30-4000/bH 8,5-9, con-lo’cualfée obtiene un

colorante similar.

EJEMPLO 52

Une solueién de 13,4 partes de doido 134-fenilen
diamina-2:5-disulfdnico en 100 partes de agua; a 0-5°C
y pH 5,0, se afiade répidamente a una suspensién sgitada,
preparada por adicién de una solucion de 0,25 partes de
cloruro ciamirico en 30 partes de aéetona a una mezcla de
60 partes de agus y 60 partes de hielo.' Ia mezcla se agl

ta o 0—5°C, durente 2 horas, manteniéndose el pH en 4-5
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con una solucidn 2N de cerbonato sédico, segin sea nece
sario. 7

A la solucidn se afiaden 15 partes de écido clor=
nfarico (36° Tw) y la mezcla se diazota por adicidn ae
3,45 partes de nitrito sddico disuelto en 25 partes de
agua. El intermediario d;éloro~2-triazinilo se copuls,
entonces a 8,9 partes de 1-etil-3—ciano-4—métil-6-hidng
xi~2-piridona en formz similar al ejemplo 1.

Se convierten 28,8 partes de ftalocianina de co
bre a sulfoncloruro por.célentamiento con 250 partes

de dcido clorosulfénico, a 135~140°C, durante 4 horas.

La mezcla de reaccién se vierte en hielo y el sulfon-

cloruro precipitado se filtra, se lava con agua de hie-
lo y se enjuags bien. ELl sulfoncloruro se suspende en
agua, se afiade una solucidn de 14,; partes de la sal 84
dica del deido 1:4-fenilendiemina=3-sulfénico, seguido
por 33,6 pertes de bicarbonato sédico, la mezela se agl
ta a temperatura smbiente durante 18 horas, tras lo cusl

el producto se precipita por la adicidn de deido clorhi

drico concentrado, se filtre, se lava con una solucidn

de dcido clorhfdrico diluido y se seca. Se disuelve en
tonces en 500 partes de agua por adicidn de una solueidn

2N de hidréxido sédico hasta que el pH sea de 7. Se afia

de el derivado de diclorotriazinilo del parrafo 2 anterior

y la temperatura se eleva a 6000 y el pH.de4la'mezcla se
mantiene en 6 por la adicidn de una solucidn 2N de car-
bqnato sédico hasta completerse la reaccién. El produc-
to se precipita por la adicidn de sal, se filtra y se
seca. Este tifie el -aigodég en una tonalided verde apg

gado.
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EJEMPLO

Una solucidn de 13,4 partes de deido 1:3~fenilen
diemina=4 :6-disulfénico en 100 partes de agua, & 0-5°C,
¥y pH 5,0, se afiade répidemente & una suspensidn sgitada,
preparada por adicidn de una solucidn de 9,25 partes de
¢loruro cianﬁfico.en 30 partes de acetonz a una mezcla
de 60 partes de agus y 60 partes de hielo. ILa mezcla
se sgita a 0-5°C, durante 2 horas, manteniéndose el pH
en 4~5 con una solucién 2N de carbonato sédico, segin
sea necesario. _

A la solucidon se afiaden 15 partes de dcido clor-
nidrico (36° Tw) y la mezola se diazota por adicidn de
3,45 partes de nitrito sddico disuelto en 25 partes de
agua. El intermediario dicloro-s-triazinilb se copula
entonces a 8,9 partes de 17etil~3~ciano-4-metil~6-hidné
xi-2~piridona en forma similar al'ejemplo Te

Se convierten 28,8 partes de ftalocianina de co-

~bre a sulfoneloruro por calentamiento con 250 partes de

deido clorosulfdénico, a 135-140°C, durante 4 horas. ILa
mezela de reaccidén se cierte en hielo ¥y el sulfoncloru-
ro precipitado se filtra, se lava con.agua ée hielo y
se enjuaga bien. El sulfoncloruro se suspende en égue,
se afiade una solucién de 14,% partes de la sal sbdica
del dcido f:4-fenilendiamina~3-sulf6nico, seguido por
33,6 partes de bicarbonato sédico, la mezcla se agits
a temperatura smbiente durante 18 horas, tras lo cuel el
producto.se precipite por la adicidén de dcido clorhidri-
co concentrado, se filtra, se lava con una solucidn de
dcido clorhidrico diluido y se seca. Se disuelve enton

ces en 500 partes de agus por adieidn de wns solueidn 2N
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de hidréxido sédico hasta que el pH sea de 7. Ia soly

cidn se enfrfa a 5°C y se afiade una solucidn de 9,25
partes de cloruro cianirico en 60 partes de acetona.

El pH de la meécla se lleva a 6, por adicidn de 50 per
tes de wna solucidn N de hidréxido sédico, segin sea
necesario. Se afinde una solucidn de 10,5 partes de la
sal sédlca del deido 1:4-fenilendiamina=~3-sulfénico, se
eleva la temperaturs a 35-4000 ¥y el pH se,lleva a 6 por
la adicidn de 50 partes de hidréxido sddico N, seglin sea

necesario. E1 derivado de diclorotriazinilo -del pérrafo

dos anterior se afiade, y la temperatura se eleva & 60°G

¥y el pH de la mezcla se lleva a 6 por lg adicidn de una
solucién 2N de carbonato sédico hesta completsrse la
reaccién., El producto se precipita por la adlcidn de
sal, se filtra y $e seca. Este tifie al algodén en e
tonalidad verde brillante.
EIENPLOS 54 o 57 |

- Una mezcla de 19,15 partes de dcido 2-paftilami
na-3,6,8~trisulfénico, 250 partes de agua y 15 partes de
dcido clorhidrico (36° Tw), se agita a 0-5°C y se afiade

una solucién de nitrito sddico 2N hastae que persiste.un

~ligero exceso de dcido nitroso. EL deido nitroso en

exceso se elimina por adicidn de una solucidn acuosa al
10 % de dcido -sulfédmico y la suspensidn resultante se

afiade a una solucidn preparads por adicibén de una solu-
cién de hidrdxido sdédico (40 %) a una suspensidn de 12,1
partes de 1-(3'~aminofenil)-3-ciano-4-metil-G-hidroxipin

rid-~2~-ona en 150 partes de agus hasta que lg solucién‘ag

$é casi completa y entonces se afinde deido neético gla-

cigl hasta que el pH de la solucidn sea de 5.
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Lg mezcle se aglitfa a 10° C, durante 4 horas y el
precipitado se filtra, se lava con una solucion acuosa
al 10 % de cloruro sédico, y se seca en vacio a 4000.

Se efiade répidsmente una solucidn de 12,7 partes
del componente monoazoico en 150 partes de agua, a 0-500
¥ pH 6,5, a una suspensién preparada por adicidn de wna
solucidén de 4,0 partes de cloruro ciamirico en 20 par-
tes de acetona a una mezcla de 50 partes de hielo y 50
pertes de agua. La solucién se agita a 0-5°C durante
una hora, nanteniéndose el.pH entre 6 y 7 por la adi-
c1én de carbonzto sddico 2N, segin sea necesario.

Se affade una solucidn de 4 partes de deido 4,4'-
~dlaminodifenilurea~2,2'~disulfénico en 50 partes de
agua, a pH 7, y la mezcla se agita a 35°C durante 2 ho-
ras, manteniéndose el pH en 6~7 por la adicién de carbo-
nato sddico, segin sea necesarioc. El producto obtenido
por precipitacidén con cloruro potdsico es un colorante
diazoico que proporciona tonalidades amarillas sobre ce-
lulosa, s6lidas al lavedo y a la luz.

Simildrmente, reemplazando el dcido 4,4'-diamino-
difenilurea-2,2'-disulfénico por una cantidad equivalen-
te de dcido 4,4'~-diaminoestilben-2,2'~disulfénico, dcido
4,4'-disminodifenoxietano-2,2'~disulfénico § deido ben-

cideno~2,2'~disulfdénico, se obtienen colorantes diazoi-
cos sélidos al lavado y a la luz. ,

Los hﬁevos colorantes azolcos reactivos de le in-
vencidn son particulérmeﬂte valiosos para teflir materia-
les textiles ds celulosa, a los cuales se aplican por
procesos de teflldo, impregnaclon 0 estampacidn, Junto

con un tratamiento con un agente aleslino. Los colorantes
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poseen excelentes propiedades de formaecidn y 1os tenidos
resultantes tienen una excelents solidez a la luz y a
los tratamientos en himedo, los cusles se aplican normgl-
mente a materiales textiles de celulosa.
5. - , ' ~NOTA -~
Descrita suflclentemente ls nasturaleza del inven
to, asi como la manera de realizarlo en la prdctica, de
be hacerse constar que las disposiciones anteridrmente
indicadas, son susceptiblés de modificaciones de deta-
10. : 1le en cuento no alteren su principio fundsmental, sien
do lo que constituye la‘esencia del referido invento y
por lo que se solicita Pgtente de Invencign por 20 giios
en Espafla, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE
PINTES AZOICOS SOLUBLES EN AGUA; caracterizindose por
15. Lo siguientg: _
 18,~ Procedimiento para le preparacidén de tin-
tes ézoicos solubles en aguas, que contienen como nini-
mo wn grupo dcido sulfdnico, por lo menos un grupo de
férmulas |

1o Ao (L)

20. n la que 7 representa un dtomo de hidrdgeno 8 un radi-

cal alquilo, aralquilo, cicloalquilo, arilo & heteroci-
clico que puede estar sustituido; 1 representa un dto-
mo de hidrdgeno, un grupo CN, COOR1, CONR1R2, COR1 u OH

o0 un radical alquilo, aralqullo, cicloalquilo, arilo o

heterociclico que puede estar sustituido, ¥y Rl y R2 cada
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" uno independiéntemente, representan un dtomo de hidrdge

no, un radical alquilo, aralquilo, cicloalquilo, arilo
6 heterociclico que pucde estar sustituido é el grupo

-NR1ﬁ2 representa el radical de un compuesto heteroci-
clico de 5 & 6 miembros en el anillo; T2 representa un
&tomo de hidrégeno, un grupo CN, COOR', CONR'R® & COR!
$ un radical alquilo, arelquilo, cicloalquilo, arilo 6

heteroc{clico que puede estar sustituido;, y M represents

‘un dtomo de hidrégeno & un'dtomo metilico que forma par-

te de un sistema complejo;metélico'en el tinte, y al me-
nos un nucleo 1,3,5~triazina'Bustituido por un atomo de
cloro y por un grupo amino opciondlmente sustituido, ca-
racterizado porque comprende hacer reaccionar el tinte
correspondiente que contiene por 1o menos uno de los gru
pos 1,3,5~triazina sustituido por 2 atomos de cloro, con
amoniaco, ¢ la amina primafia 6 secundaria apropiada, bs
Jo tales condiciones que uno de los &tomos de cloro uni-
dos a cada nucleo 1;3,5-triaziha sea reemplazado por un
grupo amino opciondlmente sustituido.

28 .~ Procedimiento para la preparacidn de tintes

azoicos solubles en aguz, tal y como queda ‘sustancidlmen

OMEZ ACEBO Y MODEY
. w Flymador B, Hemfndex Ruls
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