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El objeto de la invencidn son compuestos azoicos
de dificil solubilidad en agua, que contienen al menos cug
tro nicleos de caracter aromitico, llevando la moldcula

una agrupacidén de férmuls

O s -0 O :
NO

Estos nuevos compuestos son exceléntemente adecua—

dos pare tefilr y estsmpar fibras e hilos asi como mat;;ia-
les preparados a partir de ellos de sustancias orga;xgés
de rlto peso molecular, total asi como semi-sintetlca§, hi
dréfobas. ..

L]

Los nuevos compuestos corresponden a la f£érmala

(E-N=

] m,
@-NH-’-SO o-@ ey, I !

en la que los dos simbolos E, independientes entre si, sig
nifican un resto de caracter aromitico asi como un resto
édcido acilacético, en caso dado sustituido, m se elige en-

tre Oy 1 y n se elige entre 0 y 1, siendo la suma de min




como minimo 1, y llevando los anillos A, B y D ulteriores
sustituyentes, pero estando, sin embargo, ls molécula li-
bre de radicales sulfdnicos.

Restos E preferentes son, por ejemplo, los restos
fenilo, naftilo, tiazolilo, benzotiazolilo, tiadiazoliloa

imidazolilo asi como pirazolilo y los restos de férmulp
acilo-CH-CO-NH-CgH; pudiendo ester los anillos de caifet

ter eromitico sustituldos, por ejemplo, por 4tomos de hald

geno, especiglmente dtomos de cloro y de bromo, grupoes gl -
quilo, slcoxi, ciano, rodano, nitro, trifluormetilo, aéilo,
aciloxi, hidroxi, scilamino asi como mono- y dialquilemino,

e o0

en caso dado ulteridrmente sustituidos. e
También los anillos A, B y D pueden llevar,'bnfre

otros, los sustituyentes mencionados. Todos los géqg§s al
quilo y alcoxi contienen preferéntemente 1, 2, 3 asi como
4 dtomos de ogrbono ¥y pueden llevar ulteriores sustituyen-
tes, por ejemplo, 8tomos de cloro y de-bromo, grupos feni-
lo, alcoxi, ciano, acilo asi como aciloxi.

~ Grupos acilo preferentes corresponden s la férmule
R=X~ y R'~Y; equf significan: R un hidrocarburo, que puede
contener hetefoétomos y/o llevar los sustituyentes arriba
indicados, preferéntemente un grupo alquilo, en caso dado
sustituido, asi como un grupo fenilo, X un resto de férmu-
la -0-CO- asi como =S0,~, R' un dtomo de hidrdégeno asi co

mo R, Y es un resto de férmula ~CO-, NR"-CO- asi como

AT M
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-NR"-S0,- y R" un dtomo de hidrégeno asi como R.
Preferéntemente los dos simbolos E significan, in-
dependientes entre si, un resto fenilo en caso dado susti
tuido por dtomos de cloro o de bromo, grupos alquilo de
bajo peso molecular, alcoxi de bajo peso molecular, feno-
xi, trifluormetilo, rodano, ciano, nitro, hiéroxilo, f?fﬁi
lo, alquilecarbonilo, benzoilo, alquilsulfonilo de baj&ipe-
so molecular, hidroxialquilswlfonilo, bencilsulfonilo}:émi
nosulfonilo, alquilaminosulfonilo de bajo peso molecﬁ;aé,
cianalquilaminosulfonilo, hidroxialquilaminosulfonile;: fenil
eminosulfonilo, alquilamino de bajo peso molecular, -oignetil
amino, formilamino, alcanoilamino de bajo peso molég@}ar;
cloroacetilamino, cloropropionilamino, alquilsulfoﬂ@}@mino,
alcoxicarbonilo de bajo peso molecular, benciloxiqgg?énilo,
glcoxicarbonilamine de bajb peso molecular, aminoc;rﬁbnilo,
alquilaminocarbonilo de bajo peso molecular y fenilaminoca;
bonilo, un resto naftalino, en caso dado sustituido por un
grupo alquiisulfonilo, un resto benzotiazol, en caso da@o
sustituido por dtomos de cloro y de bromo, grupos nitro,
ciano, alquilswlfonilo, alcoxi, trifluormetilo, aminosulfo-
nilo, slquilaminosulfonilo, hidroxislquilaminosulfonilo asi
como un grupo alcoxiaslquilaminosulfonilo, un resto tiazol,
en caso dado sustituido por &tomos de cloro y de bromo, aru
pos alquilo, alcoxi, nitro, ciano, alquilsulfonilo y tri-

fluormetilo, un resto pirazol, en caso dado sustituido por




alquilo de bajo peso molecuwlar, hidroxi, amino, carboxil-

: amida, bencilo y fenilo, un resto 4-asminocarbonilimidazd-

lico, un resto 4-feniltiadiazolil-(1,3,5), un resto tiofe-

e

no, wn resto quinolina, un resto hidroxiquinolina, un res-

fé 5, to tetrazol asi como un dcido anilido del deido acetoagé-.
1 tico. | g

sy o

El anlllo A puede llevar como sustituyentes, po"'
e jemplo, dtomos de cloro y de bromo, grupos alquilo ae ba-
jo peso molecular, alcoxi de bajo peso molecular, formal-

ey

. 10, emino, alcanoilamino de bajo peso molecular, benzoi%??%?o,
alcoxicarboxilamino de bajo peso molecular, benoiloxip;rbg
nilemino y cloropropionilemino, el anillo B un ulte%idi
grupo nitro y el anillo D atomos de cloro y de bromo, gru-
pos de alquilo de bajo peso molecular, fenilo, alcaxd de

15, bajo peso molecular, fenoxi, ciano, nitro, rodano, alcoxi-
carbonilo de bajo peso molecular, formilamino, alcanoilami
no de bajo peso molecular, benzoilamino, alquilsulfonilo

T de bajo peso molecular, bencilsulfonilo, fenilsulfoniloe,

. aminosulfonilo, alquilcarbonilo, benzoilo y aminocarboxnilo.
En los compuestos especidlmente preferentes de £ér-

S mule (I) la suma de m4n es = 1.
Como restos alquilo, alquileno y alcoxi de bajo pe-
so0 molecular se denominan aqueliog que de por si contieren

como minimo 4, preferéntemente 1 y 2 dtomos de carbono. Por

25 alquilenino se ha de entender monoalguilamino y dialguilemi

PRI S sy e TS NS e - e T BT S
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: La obtencidn de los nuevos compuestos se efectua

por condensacidén de un mol de un compuesto de férmulae

Hal S0, - Hal (11),

NO,, ' ' ,.' .
s, en la que Hal significa un 4tomo de cloro asi como délﬁﬂé
mo, con un mol de un fenol de férmula S
(E-N=N) _ ;::;‘
\§<:3>. oH ©(1II) :::2
., ...:

y después con un mol de una amina de férmuls

(E-N=N)p,
‘ (V).
¢ . ’
* 10, La condensacidn se efectda por lo general en un di

solvente inerte, por ejemplo, agua, etanol, n-butanol, al-
cohol benc{lico, glicol etilénico, glicol polietilénico,

benceno, tolueno, xileno, clorobenceno, etc. a temperaturas

T
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entre 25° y 200°. En la mayorfia de los casos es ventajo—
80 agregar a la mezcla de reaccidén un agente aceptor de
gcido, por ejemplo, carbonatos, blcarbonatos y acetatos
alcalinos, 6xido de magnesio y de calcio.

5. : Como el dtomo de haldgeno enlazado con el grupq SO,

en el compuesto de férmuia (II) es mas reaccionable que.el

dtomo de haldgeno enlazado al nucleo, se enlaza el fenol

de férmule (III) agregado, en primer lugar, al grupo 502 Yy

o la amina de férmula (IV), despuds, dirdctamente al nualéo

“.

10 B. Aqui es ventajoso efectuar la primera etaps de la’ reag
| cidn a temperaturas por debajo de los 100°C y 1la segunéa

etapa entre uncs 80 y 200° C, en caso dado en un autvﬁlave.

Los compuestos de férmula (I) se pueden obtener tam

bién condensando un mol de un dcido sulfdnico de fﬁrmula

15. Hal S0,H oD,

NO2

en la que Hal significa un dtomo de cloro asi como de bro-

mo, con 1 mol de una amina de férmula (IV), el compuesto

obtenido se transforma en el cloruro sulfénico de férmula

(E-N=
' (VII)

", -
\@>-. NH 50,01
- No,,
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y éste se condensa con un mol de un fenol de férmula (III).
Aqud se realiza lé.condensacién del compuesto de
férmula (VI) con la emins de férmwla (IV) preferéntemente
en los disolventes arriba mencionados, a temperaturas en-
tre unos 80° y 200°C y la condensacidén del compuesto  de
férmula (VII) con el fenol de férmule (III), preferéntoxen

*
te en el mismo medio de remccidn, a temperaturas entrgﬂ%?o

y 130°c. A |
Los compuestos de férmula (I) se obtienen adentdg; si
un compuesto de férmula ol
@- NH 50,0 Q (.VIIwI-)».
N=N-E
" HpN NO .. _ ( )n .
2 .
Do
NH2
(_E--N=N)m NO,,
6

(o) oy
2 . -
' NH

HN NO, 2

e i gt raNE AT Sy o e s
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se diazota, asi como si se tetrazota y el compuesto forma-

do se copula con un compuesto de férmule

Ie diazotacién y la copulacion ye se conoce desds,

hace més de 100 atios (P. Griess, Liebigs Ann. Chem. 137,,

fs g o

39, (1866) y son.las reacciones que mas frecuéntemente, se

efectizn en le quimice de los colorantes, por lo que . es,
innecesario hacer aquf mencidn mes detallada de ellas;: )
Tembién poseen propiedades colorantes excelentes

.
Yeen,

las mezclas de los compuestos de férmula (I). Estap se

pueden obtener, por ejemplo, haciendo reaccionar 1 ﬁar de

un compuesto de férmula .

. (E-N=N)_

D

con 1 mol de una mezcla de distintos compuestos de férmule

Hal ~ S04-0 -Q

(N=N-E)
" NO : n

2

a8l como haciendo resccionar una mezcla de distintos com=—

puestos de férmule

. r‘g,-g'
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(E-N:N)m
-
con 1 mol de un compuesto de férmule S
Hal 50,-0 -Q
(N=N-E) e
: NO2 ) el

L ]
2@ [ ]
Yegt

Es especidlmente ventajoso transformar los golaran

l..

tes nuevos asl obtenidos, antes de su empleo, en Rpepéra-
dos colorantes. ILa obtencidén de los preparados coig;éntes
se efectisa en forma en general conocida, por ejemplo, por
molturacidn en presencia de agentes de;dispersién y/o de
carga. Con los prepsrados, en caso daéo secados en vacio
asi como por pulverizacidén, se puede, después de agregar
mas o menos agua, tefiir en flota larga y corte, impregnar
y estempar. |

Los colorantes de suspensién acuosa penetran exce-
léntemente en material textil de sustanciss orgdnicas de
alto peso moleculer, hidréfobas, totdlmente sintéticas asi
como semi-sintéticas, Son especidlmente adecuados para te

fiir y estampar material textil de poliésteres arométicos
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lineales, asi como de 23-acetato de celulosa, triacefato
de celulosa y polismidas sintéticas. Tambidén les poliole-
finas se pueden tefilr con ellos.

Se tifie, impregna y estempa segliin procedimientcs en

8l conocidos, por ejemplo, el descrito en la patente fren-

cesa n® 1 445 371. _ .

Los tefiidos obtenidos de tonalidad amerille soE:éi-

treordindrismente sélidos, por ejemplo, exceléntemente’sé-

lidos a la termofijacién, al sublimado, al plisado, éiﬁéas

de humos, al sobretefiido, a la limpieza en seco, &l ozono,

al cloro y al mojado, por ejemplo al agua, al‘lavadb“wa al

¢« 0y

sudor. Son ademés extraordiniriamente estables a Ida.bfég

tos de los distintos procedimientos para el plandhé&o;per-;'

manente. Le causticidad y la reserva de lana, celﬁgqﬁa,
geda ¥y algoddn son buenas. Es excelente la solidez a la
luz, tembién en las tonalidades claras, de manera que los
nuevos colorantes también son muy adecuados como componen-—
tes de mezcla paras ls obtencidn de tonalidades'de moda de
color pastel. | '
Especial en combinacién de verde con elementos azu
les no muestran los colorantes ningdn “ecetalitic fading".
Los colorantes son estebles a temperaturas hasta 200°¢ y en
especial a 80° hasta 140°C resistentes al hervor, a laz re~
duccidn y & 1a hidrélisis. Esta estabilidad no se influen

cia desfavordblemente ni por la proporcidn de flota ni por
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la concentrecién de hidrdgeno en la zona de pH 5-9, ni por
la presencia de aceleradores del tefiido.

En los ejemplos siguientes las partes significan
partes en peso y los porcentajes porcientos en peso. Ias
temperaturas se indican en grados cent{grados.

Ejemplo 1

Se calienta una mezcla de 31,4 partes de‘1-c105552-

L ]
*o04s

v

~nitrobenceno-4-sulfonato de fenilo, 19,7 partes de 4ogmi~-
no-1,1'-azobencenc, 80 partes de polietilenglicol y i&&ﬁag
tes de acetato de sodlo, anhidro, en 30 minutos a 160$170°
¥y la mezcla se deja enfriar = unos 70°. A esta temperstu-
ra se diluye con 100 partes de etanol, a continuacﬂﬁé:se‘
agregan muy léntamente SO‘paftes de egua y el coloiaq?e

precipitado se separs por filtracidn después de 2 ﬁ?{&s-

| El colorante msi obtenido se lava ain con un poco de meta-—

nol frio y a continuacién con agua caliente y después se

seca. El colorante puro de férmula
H506-N=N.<::>y.NH 4§::>_ 80,-0-CgHs
. NO2

tifie 1les fibres sintéticas en tonalidades smarillas tirane

do & rojo con excelentes solideces.

P

et on R B Y B TR TR AT
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Ejemplo 2
ﬁ% ‘ Se calienta una mezcla de 32,8 partes de 1-cloro-2-

~nitrobenceno~4~sulfonato de (3'-metil)-fenilo, 15 partes

de acetato de sodio anhlidro y 19,7 partes de 4-amino-1,1'-
5. -azobenceno duraente 30 minutos e 160°, le fusidn formada
se agita durante 15 horas a 160-165° y después se dejd'éﬁl
friar. A 130o se agregan 20 partes de etilenglicol yoék-
deja que siga enfriendo. A‘90° se agregan 40 partes d;'
etanol y después de algunos minutos otras 10 partes d%:ééua
. 10, caliente. Se agita fudrtemente durante 1 hore y entommes
se separa por filtracidn el colorante precipitado, se.le
lava con un poco de etanol frio y después con.mucha&?%ha

caliente y findlmente se seca., E1 colorante asi obrtenido

LY ] ..

de férmula N

15. | “N= -
5 HiCq N_.N—O- NH-Q_ 80, o_Q
NO,, CH.

tifie las fibras sintéticas en tonalidades emarillas tiran-
do a rojo con excelentes propiedades de solidez.

Ejemplo 3

39,9 partes del compuesto de fdérmula
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Q 0-0,8 Q- NH -Q. NH,,
CH, NO,,

[
MR Y

¥y 6 partes de hidréxido sédico se disuelven en 600 paries
de agus. Esta splucién se mezcla con una solucidn del'ﬁ“
partes de nitrito de sodio en 20 partes de agua. le égié-
cidn obtenicda se gotea a una mezcla de 50 partes de %g?ia,
100 partes de hielo y 35 partes de dcido clorhidrico el
35 %. Se agita adn durante 3 horas a 0-5° y despuéé'éé

¢

destruye el nitrito de sodio en exceso con 0,5 partds,de

*
‘.

dcido sminosulfénico, B

La solucién de sal diazdnica obtenida se go%;aéa
0-5% 1éntemente & una solucidén de 1-fenil-3-metil-5-pirazg
lona, 6 partes de hidrdxido sddico y 8 partes de carbonato
de sodio en 100 partes de agua y 50 partes de hielo. Ia
mezcla de copulacidn se agita durante 3 & 4 horas a 0-5° y
el colorente formado se separa por filtracidén. E1 coloran

to asi obtenido se lava con agus y se seca. ' E1 colorante.

puro de férmula

| Q 0’392‘Q" NHO NN o,
cH, o, HO |
S | |
. . 5 :

cg"

TSI ..
Ehe S s i o e e

T e
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tifie las fibras sintéticas en tonalidades amarillas con

excelentes solideces.

Ejemplo 4

Se calienta una mezcla de 44,5 partes del compuesto

de férmula

.
teeia

c1 - _ 4 e
OreroQea -
NO,, : CH3 cm3 :

® o
.
LT
‘
» 0y
L3

9,3 partes de anilina, 200 partes de etilenglicol y 10 ‘par

tes de acetato de sodio, anhidro, en 40 minutos a 1ﬁ5§2 se
agita durente 2 horas a 145-150° y despuds se deja‘énifiar
la mezcla de reaccidn a 20-30°. Los cristales de ghléran—
te precipitados se separan pof filtracidén, primero se la-
van con un poco de etanol y después con muchez agua calien~
te y a continuacién se secan. El colorante asi obtenido

de férmula

HyCg-NH .Q 80,-0 Q N=N Q
NO, Cily CH5

tifie las fibras sintéticas en tonzlidades amarillas con ex

celentes solideces.

PRI G 0
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Ejenplo 5

256 partes de cloruroc de dcido 1-cloro-2-nitrobence
no-4-sulfénico se vierten a 40-50° bajo fuerte agitacidn
en pequefias porciones a una solucidn de 129 partes de 4-clg

ro-1-hidroxibenceno y 44 partes de hidrdxido sddico en

500 partes de agua. 2

"(t-
Ia mezcla de resccidn se agite durante 3 horas a,

50~55° y después'se enfris a 20°. E1 producto de reaqcién

precipitado se separa por filtracidn, se lava con aguéﬁ”:

frie y despuds se recristalize en etanol. o
34.8 partes del compuesto obtenido se calientéﬂ'%ug

to con 19,7 partes de 4-amino-1,1'~azobencenoc y 15 pﬁfjés

de acetato de sodlo, anhidro, en 15 minutos a 1600."£a'£g

[ 3
sién formada se agita a 160-165° Y entonces se dejaﬁen@riar.

A 130° se agregan 25 partes de etilenglicol y se dejs que
siga enfriando. A 85° se agregan 50 partes de etanol y des
pués de slgunos minutos, ademds, 15 partes de agua calien-
te. Se agita fuértemente durahte 1 hora, se separa por fil
tracidn el colorante precipitado, se lava con un poco de
etanol frio y despuds con mucha agua caliente y Bindlmente
se seca. El1 colorante asi obtenido corresponde é le férmu-
la

“N= ' S0,.-0 cl.
s O A0 soro~
WO,
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y tifie las fibras sintéticas en tonalidades amarillas ti-
rando a rojo con excelentes solideces.
Ejemplo 6 |

Se calienta una mezcla de 37,3 partes de 1~cldro-2,
6-dinitrobenceno~4-sulfonato de (3'-metil)-fenilo, 19,7.. .

partes de 4-amino-1,1'-azobenceno, 15 partes de acetatog.de

o ‘e

sodio anhidro y 200 partes de etilenglicol a 140°, se‘gg;-
ta dursnte 3~4 horas a 140-150° y se deja enfriar enﬁoécas
a 20-30°, Los cristales de colorante precipitados se?éggg
ran por filtracidn, primero se lavan con un poco de efénol

frio y después con mucha agua caliente y finélmenteyggvse-

[

ca. E1 colorante asi obtenidd de férmula Tet

| NO, '
Ne NH -
s O m 0o
. : - CH
o No, 3

tifle las fibras sintéticas en tonalidades emarillas tiran-
do a rojo con excelentes solideces.
Ejemplo 7

Se callenta una mezcla de 31,4 partes de 1-cloro-2~-
-nitrobenceno-4-sulfonato de fenilo, 32,8 partes de 1-clo-
ro-2-nitrobenceno-4~sulfonato de (3'-metil)-fenilo, 39,4

partes de 4-amino-1,1'=azobenceno y 30 partes de acetato de
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sodio anhidro en 30 minutos a 150°, 1a fusidn formada se
agita durante 8 = 12 horas g esta temperatura y después
g8 dejs eﬁfriar. A 130° se egregan 140 partes de etilen-
glicol y se deja seguir enfriando. A 80° se agregan pri-

méramente 80 partes de etanol y después de 30 minutos ain

40 partes de agua celiente. Se agita fuértemente durante

una hora a 80° y el producto precipitado se separa entqn-

ces por filtracidén. EL residuo de filtracién se lava pri
mero con un poco de etanol frio, despuds con mucha agua:"

s s e

caliente y findlmente se seca. ILa mezcla de colorantes'

asi obtenida de los compuestos de férmulas

« o
.

H506-N=NO_ NH.Q. 50,-0-Cs .
NO, B

H50'6_N_=N O NH.Q'SOQ_OQ |
o - N02 ' CH3

tifie las fibras de polidster en tonalidades amarillas ti-
rando a rojo con excelentes solideces.,

Ejemplo 8

Se calienta una mezcla de 65,5 partes de 1-cloro-2-
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-nitrobenceno-4-sulfonato de (}'-metil)—feniio, 19,7 par-
tes de 4-amino-1,1'=-gzobenceno, 21,2 partes de 4~-amino-3'-
-metil-1,1'=-azobencenoc y 30 partes de acetato de sodio,
anhidro, en 30 minutos a 170-180°, 1la fusién formada se

agita durante 12 horas a esta temperaturs & entonces se fde

ses s

Ja enfriar. A 130° se agregan 40 partes de etilengliqgl y
se deja seguir enfriando. A 80° se agregan primérements 100

partes de etanol y después de 30 minutos 50 partes de agyas
caliente. Se agits duértemente durante 1 hora a 80° y°pi-

tonces se separa por filtracidén la mezcla de colorantes

precipitada. Ia torta de filtracidn se lava priméramente

* L2

con un poco de etanol frio, despuds con mucha agua calien-

te y findlmente se seca. La mezclae de colorantes asi.abtg

nida de los compuestos de férmulas caoer

HscG-N;N .<:>. NH ‘Q 50,-0 —Q |
N02 CH3

(Orran el D00
' N02 . CHB

CH3
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tifie las fibras sintéticas en tonalidades amarillas tiran-
do a rojo con excelentes solideces.
Ejemplo 9

Se calienta una mezcla de 35,9 partes de 1-cloro-
2,6—dinitrobenceno-4-sﬁlfonato de fenilo, 19,7 partes, dals
4-amino-1,1'-azobenceno, 15 partes de acetato de 30d1953%3
hidro y 200 partes de etilenglicol a 140°, se agita duran-
te 3-4 horas a 140-150° y despuds se deja enfriar a ?O:gpo.

Los cristales de colorante precipitados se separan por {il

tracidn, priméramente se lavan con un poco de etanol friqQ

“Lo s &

- y después con agua caliente y findlmente se secan. E1 go-

lorante asi obtenido de fdrmula .

.l
L]
-

| | NO, O
H506—N=N _O, NH 50,-0-Cgllg

NO,

tifie las fibras sintéticas en tonalidades amarillas tiran-
do a rojo con excelentes solideces, |

Instrucciones de teriido 1

7 partes del colorante obtenido segin el ejemplo 1

se molturan en un molino de bolas durante 48 horas a wn

polvo fino con 4 partes de dinaftilmetancdisulfonato sédi-

co, 4 pertes de cetilsulfato sddico y 5 partes de sulfeto

sédico. 2 partes del preparado de tefiido asi obtenido se

\
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dispersan en 3000 partes de agua, que contiene 3 partes de
una solucién al 30 % de acelte de ricino 4ltamente sulfong
do y 20 partes de una emulsién de un benceno clorado. A
20-25° se introducen 100 partes de tejido de fibra de po~
Se lidster, el bafio se caiienta en unos 30 minutos a 95—1003,

y se tifie durante 1 hora a 95-100°, El material tefiidh. ge

LX B

S

oxtrae del bafio, se enjuaga, se saponifica durante 15 pi-

nutos a 70° con una solucidn al 0,1 % de alquilfenilpali-
PO

glicoléter, nuévamente se enjuasge y se seca. Se obtieng.

10 un tefiido amarillo tirando a rojo con excelentes solideéqs.

" Instrucciones .de tefiido 2

30 partes del colorante obtenido segin el ejemﬁIU'2

L]
b .

se molturan en un molino de bolas durante 48 horas e u§"'

polvo fino con 40 partes de dinsftilmetanodisulfonato sdi-
co, 50 partes de cetilsulfato s8édico, y 50 partes de sulfa-

. 1o to sdédico, anhidro. A 4 partes del preparado de tefiido ob-
tenido en 1000 partes de agua caliente a 40-50° se agregan
) 100 partes de material de fibra de poliéster limpiado y se i
calienta léntamente. Se tifie durante aproximddamente 60 @
20, minutos bajo presidn a 130° y despuds de enjuagar, saponi- 1

ficar, enjuagar y secar se obtiene un tefiido amarillo ti-
rando a rojo con excelentes solideces.

Instrucciones de tefiido 3

Una suspensién acuosa, finsmente dispersa de 30 par
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tes de la mezclae de colorantes obtenida segtinb el ejemplo
7; 70 partes de dinaftilmetanodisulfonato sddico y 3
partes de alginato de sodio se ajusta con agua a 1000 par
tes y se mezcla bién. Un tejido de poliéster se foularda
8 20° con la flota de impregnacidn obtenids, se seca con,
aire de 60-100° y a continuacidn se trata conm aire ca]ti:é;z:-
te, seco, de 2309 durante 60 segundos. Segufdemente s’é'::.a:r_z_
juaga el tejido, se saponifica, se vuelve a enjuagar y:é;.
seca. Se obtiene un tefiido homogeneo, amarillo tirand.b-.‘.ei:

rojo con buenas solideces. .

Los colorantes contenidos en la tabla siguiente 'dd—

rresponden a la férmula ' DO
R3 R4 ':.:..:
NH - -
Rl 502 0 R5

R

S O
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"
Q_ N=N-
NO,,

CH3—0N=N—

CHjo—O-N=N-—

HSCG-N=N—

u

"

"

"

"

2

"

"

"

"
H5C6—N=N~

Ejem—~
plo
e
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
2>
24
25
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10.
15,
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Ejemplo | R R |Tomalidad so
Ne 5 6 T bre poliéster
Amarillo ti-
10 -CH3 H H rando a rojo
11 H H -CH,, ]
s
-C1l -C ' ]
12 -C H3 H
13 -C1  |-CHy| H "
14 H H ~C1 "
15 ~C1 H -C1- "
16 ~COOCH H H L
17 ~COOCt, | H H "
18 1 | H |-NHCOCH, "
19 -CH3 H do. "
20 -c1 | H H "
V . {
21 H H | NHCOCH, "
22 i 7
coochzcg3 H H "
1]
23 H H H
24- H H H n
25 H H H 1t
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Ejem= ‘ '
pio” Ry R, Ry | Ry
s O S ——— e SO N v ’
—— —_ A {
26 N=N- ~CH ~GH
9‘ 5| B =%
N %
27 9-N=N- H- [-OCH,| ." .
AR,
r 0' <
9 4
28 had Lod .=1 - "" ‘e
CH, C-O N \r. H H |-CHj,
2 0 ~N=N- S
9 CH, 0,8~ )-N=N H| H |-C8y, '
. .
L] a ?
30 Ne=C-S_)-N=N- -CH\-CH3 | ¥
1 CH, G ~N=N-
3 Hy co-o N=N H| H n
32 CHC00~( }~N=N- H| H "
33 (CH ) OOy -N=N-~ 5| H "
4 ~N=N-
.} B (CHB)ENSOE-O N=N H| "
35 _HN- N '_ 4
CH3HN soe.o N=N- H H CE,
36 HEN—SOQ-O -N=N- i H "o
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Ejemplo
. Ne

Tonalidad so-
bre poliéster

26

27

28
29
30
31

32

33

34

35

36

Amarillo ti
rando 8 rojo

"

"
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Ejemplea
Ne

Tonzalidad so=-
bre poliéster

37

38

39

40

41

42

43

44

Amarillo ti
rando a rojo

1t

n
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: Tonalidad so-
Ejemplo| s Rs | By | bre polidster
Ne
. Amzarillo tirap
A H H H do & rojo
! 45
1 46 H H H "
- L]
47 H H H
H Amarillo
5 48 "l H H
49 - N=N Cl g H "

L N=N CH_, "
HO

51 -’q:N-CGHR H H Amarille ti
e T .. | rando a rojo

52 ~N=N—C6H5 H ‘H : "
KR H H "
53
10, '
(- H B "Amarille

54




HOO~| H “ %9 |
H | H ~n=-%0%1 9
g
“mo-| ® -K=K ‘¢ 29
HO
; o 0
Hi
HO | H ~x=n-{ Yim-Po%0 B0 19
H
!
1o My
1] H ..N= 09
. %40
A . §H9Q
i 1 :_‘,)‘ HO\ bI\N
‘oot H ~N=N L} 65
s HO
" i
4
“55-3 u -N'—‘N-d-OH : 85
H.,| H ~N=N- O-OH LS
<H+ 4 TO= 9%
H | H o
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Ejemplo Tonalidac} so
| Blem® R5 R 7 bre poliéster
Ne
*1 56 " H H "
57 H H H Amarillo ti-
rande a rojo
5 58 H H H "
59 H H H "
60 H H H Amarillo ti
rando a rojo
61 H H H Naranja
62 H H H Amgrillo ti-
rando a rojo
10, | 63 “N=N-CeHs | H R "
H H H "
64 .

e weg
4
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‘mo-| m H. CH0-N-CHOCHO000 HD 2l
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NO%mD
H B | mo- H )
“wea-l m u ~N=N-O‘TO ol
H | H H 69
g “‘ * ;'a H H 89
SonstH q - -n=i-20% L9
2 : - g
» . T H9O
[ v }
1 HNOD ‘
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ag-*,* 1 H ~N=N-HD 99
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e “H00d
B | H H ~n=n-20%H 59
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ﬁTA R R R Tonalidad so
Edemplo 2 6 U bre poliéster
Ne

Amarillo tiran-
65 . " =0CH3| 4o a rojo
66 H H H Amarillo
67 H H H Amarillo tiran-

do a rojo
68 -§0, H H "
69 H H -NO, "
'.70 H H B n

n
vl --N.:N—C)---NO2 H H
T2 H H H Naranja
OH
73 ~N=N H H Amarillo
CH
>
T4 =N=N-{ Z—OH H H "
' CH3

[ AR




~3h-

"

-CH}

CH, .
>
HO-O-N:N-

N=N~
OH

Ze3

N—N—

@ﬂ@

=N-

L\,\O

CI{
3

CH~N=N-

CH,— CO
2 '~
e

>

C/’
N
CH3 Ché-—-CO

CH
N
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Ejemplo Rg Rg R7 | Tonalidad sobre

Ne poliester
81 H H H Amarillo tiranda i,

a rojo ”j !
82 H H H " e
83 H H H " T
84 H H H " h
85 H H H "
86 -N=N{D-SOCH,CH,0H | H H Amarillo
H H H Amarillo tirando

87 a rojo
88 H H H "
89 H H H "
96 H H H "
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Ejem '
I ol R R, |R, |R
No, 1 2 3 4
a §CH3CH;2)2N-O-N=N- H o | H CtPcH
n:‘ R
— ~Nz=Nw o
92 N=C-CHoCH,HN-_ ) -N=N ciL |® .
93 '; H H H “4- :5
- L] ‘;E
5 : 9k CHCOHN~( ) ~N=N~ H H | CH,
95 CHiCHCOMNS )-NeN- O I T
96 | CLCHCHHEN )-Ne- H H |
- N=Ne= . "
97 CH,0,8 HN~ )-N=N H |H
98 | H : H H "
0 |
- wN=N. "
. 10. 99 CH,CH,0 C—O N=N H H
100 H H it "
w01 | . H H H "
102 H H H n

P o
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Ejemplo Tonalidad sobre
Ne R5 R6 poliester
91 H H Naranja
92 H H . .
93 ~N=N~_)-NHCHO H Amarillo "'
H H Amarillo tiran’,
94 do & rojo Q
95 H H " *a v‘{n
96 H H n ot
97 H H "
98 ~N=N~T)-COOCH CH H ‘ .Amarillo_
g9 H H Amarillo tiran
do a rojo
100 -N=NA)-G-0-CHy-Cdl | H Amarillo
0 .
101 -~N=N-C)--'I\TH--(,(%;--0--CH3 H "
- '= —‘ - Ld -— H “
102 N=N«") NH-C-0-CHLH, | H
0
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o= R, | R, | R
plo . R
No. 1 2 > 4
0 b
11 L ahw
103 | HyN-C{ )-N=N- B | ® . [-0H;
[
0
- 1
10k | CH,HN-C~( )-NeN- HO|H, | -cHy
.‘!‘,U‘:
' *
105 H H H " "
106 H H H ﬂ H
107 H_C -NH-C ~N=N- H H «. | ~CE.
576 1 T
0 .
&“‘r
N____ T L ¥ e
CH, l_ﬂ e
108 CH-N—4 H H |-cH
CI{ NH2 2
3
CHy )
109 IiI__.. o H H
N=N=-
m—l
0H
_ CONE,
N=N~ H H -8H
110 ) 3
H Cc-N
B OH
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Ejemplo
Ne

Tonzalidad sobre

103

104
105

1606

107

108

109

110

H

~N=N-{")~CONECH, .,

-N=N—O—CON< CHg)p

H

I

H

polidster

-,11:7

Amarillo tiran-,
do a rojo senf*
' 0‘!

] .

‘t‘l"

-

LI 3

Amarillo 1
) .61ﬁ5
" - A

&
ryn®

Amarillo tiran 't
do a rojo o .

L Y
L 44
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| Ejemplo - Tonalidad sobre
Ng R5 R6 R7 poliesfer
111 H H H Amerillo 1,
!;1 *
Li d 3
+ ‘
112 H H H Amarillo tiranddl
a rojo o
F
r § i‘.x
113 H H H " L §
114 H H H "
115 H H E " P b
. 116 H H "
118 H H H "
119 " = H "
120, | —N=N-CgHg H H Amarillo
121 u H K "
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130

VU ——

Ejemplo Tonalidad sobre
o R5 R6 poliester
122 FN=N-Cglg H Anarillo RPN
123 H H Amerillo tiren- | ..
do a rojo ‘iee
.' L 0* .
..'.‘z 3
124 N=N-CgHs H Amarillo "t
125 " H "
, 1iv
126 |, H H Amarillo tirando.“f.'.
a rojo. ‘ B
127 H H "
128 H H "
129 | H H "
H H "
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245 R
. No. 1
131 ,@—‘N
ch 8§~ ™ N=N- .
.l e
.0 : l} :
132 'I\I oé s- "
CHO_ 8" s/kN_N Lol
B0, =N-
23| KX )I‘qk “HTL
H,NO, S7N N=N- i
134 H gt H
135 : H H | H
136 H H | H
L
137 CH3CH2HNO2S S’U\N=N- H -CHj
[
138 (HOCHQCH2 ) 2N025 §”\N=N- H "
f<wl!
{
139 | CHxOCH,CH,CH,HNO,S 5N H "
{
ot i

S — T e S e e e i i
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Tonalidad sobre

139
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Ejemplo L
_ Jerp R5 R6 poliéester
Ne .
131 H H Amarillo m;%dn—
do a rojot..ts
f{s}l
132 H H . ﬂ S
. '.’:: «x
133 B H S
134 —N-—-NJ c*/ 30 NHCI‘L H l'E.:‘.; T
N
136 -N:N..“ H "
sogxr(ce%)g
137 i H "
138 H H "
H H 1]
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Ejemplo Tonalidad sobre
R5 R6 R7 poliester
Ne
140 H H H Amarillo  ft
L] ) ¥ % “
L # :
141 H H ' H " VR
; P AL
142 H H H " :' :: ;}, n
143 H H ~CgHs Amarillo tirani.k*.,
do. a rojo R 04
144 H B H n
145 ~0C,Hg H H "
146 —COCH3 H H "
147 | —co-CgHs H H "
148 $0-CH>=Cglg H H n
149 | H H H "
150 -CH3 H ;CH3 "
151 H H (1] "
152 H -CH 3 H "
153 ~CH3 H "
154 | c1 H c1 "
AL s AR LA A1 o e & N 0 o DR W LR b
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H506 - N=N-
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R

0

—N=N=-

S

Br ¢

CHB \S ._“— N=N-
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Ejemplo Tonalidaed sobre
Ne R5 RB R7 polliester
|
155 -CN H H Amarillo tirando
a rojo
156 ~Br H H "
158 =NHCOOCH 3 H H "
159 ~NHSO,CH H H "
160 H H H "
161 —NHCOCHCH 3 H H "
162 H H H "
163 H H H Naranje
164 H H H Amarillo tirand¢
8 ro,jro
165 H H H "
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’ E;jemplo] Tonalidad sobre

Ne | R5 Rg R.7 polidster

b L XY

16‘6 H , H- H Amarillo tirando J )
a rojo past™t

i ikl'«

167 | H H | H " Jd

%)
]
-

168 —N—-:NJEQ)‘ No,| H H Naranja -

e

5, 169 H | H H Amarillo tirandt;'::"

a rojo “ 8

[ I

4
)

170 H H H ' " .

1M H B H "

172 H 1 H H "

173 | -NHCO-CH,

17 -CN
10, 4

175 H

176 H

177 | -8CN

178 H

179 -502-CgHs;

| 15. 180 | -S02CHp-CgHs
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10.

15.

20,

N O T A

.Descrita suficientemente la naturaleza del inven

to, ssf como la manera de realizarlo en la prédctica, debe
hacerse constar que las disposiéionestanteridnmehte indi-
oadas son susceptibles de modificaciones de detalle en -
cuanto no alteren su principio fundemental, Se he presen-—
tado una solicitud de adidén en Suiza, el 21 de octubre

de 1969, bajo el n® 15709/69, siendo lo que consiifmye

la esencia del referido invento y por 1o que se ?g}ipita
un ler. Certificado de Adlcidn en Espafia, por: Me%pras
introducidas en el objeto de 1a patente principa}qﬁ!‘

370.995, presentade el 29 de agosto de 1969, pors, PROCL
DINIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUZSTOS AZOICOS oarao

l.l
LT *

terizdndose por lo siguiente: CEee
l.- hejoras introducidas en el objeto ﬂé la
ratente princlpal n? 370,995, presentada el 29 de agosto

de 1969, pors Procedimiento nara la obtenoidn datdbmyues
tos azoicos, de diffeil solubilidad en agus, de férmula

(B-F=N)m ~ - (1). |

(N=N-E)n

NOo

en la que los simbolos E, independiantemeﬁfe entre si,

significan un resto de carsoter aromdtico esf como un

,é.

SELE b
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150

20,

r 25,

resto écilaoétioé, en caso dado sustitufdo, m se éliga

entre O y 1 y n entre 0 y 1 siendo la suma de mén &l me=
ﬁoe igual & 1 y pudiendo los anillos A, B y D llevar ul-
teriofes sistituyentes, diferentes de radiocales sulféni~

cos, caracterizades porque 1 mol de un compuesto de fér-

mla - :
' o - (11)
Hal.-wgll’r— 802 - Hal : '
‘ N02 . K :‘. “. 3'
% et

en la Que Hal significa un 4tomo de cloro asi como™-de

bromo, se condense con 1 mol de un fenol de LOrmit «

'Jl' [y

(E =N =N g (III) "o
- oH : . "':‘a:‘”
. f {.v C.
| - | SR
¥y después con 1 mol de una amine de férmule o« vae "
(E = N = N}, (IV),;':E,‘.'_

- m
2.~ Mejores segun la reivindioacién 1, oca- -

racterizadas porque 1 mol de un deido sulfénico de fér-

mula :
Hel -- 'so3n (vi),

NO,

et e g b
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10,

15,

20,

en la que Hel sismifice un 4dtomo de cloro asi como de bro- !

mo, se condense con 1 mol de une amina de férmule (IV), el

- compussto obtenido se transforme en el cloruro sulfénico

de férmula

(E-N=N

-~ NH -- 50,01

N02 soes's

y éste se condensa 1 mol de un fenol de fdrmulaiziﬁi).

3.~ Mejoras segin la reivindicacién lffha&actg

rizadas porgue un compuesto de férmule fi?}':

() weem()

(B-N=NYp, - NO,

- agf como

7
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10,

se diazota asi como se tetrazota y el compuesto formado

se copule con un compuesto de férmula

E-H (x1)

4,- Mejoras introducidas en el objeto de la
patente principel n® 370,995, presentads el 29 de agos-~
to de 1969, por : PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COM
PUESTOS AZOICOS, tal y como queds sﬁstanoialmentgwgieorg._

.‘..50
t0 en la presente Memorie, .°\ ;‘..
Esta Nemoria consta de cincuenta ysta‘“}lo:]aa,
esoritas a mdquina pPor una sola care, g ’,._.‘,,. |
0.
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