Case 1-7847/CIN 54/1+2/A

Int. C1n <€ 075

PATENTE
DE
INVENCION
por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPﬁESTOS AZ0T~
COS"; a favor do la firma suiza CIBA-GEIGY AG., rcsidente
en BASILEA (Suiza).

MEMORTA DESCRIPTIVA

Objoto de cstc 1nvbnto\son\oolor1 ‘tes despro -
vietos de grup os h:ﬁﬁm‘solubillzan'bos d’c-n dosk,%ﬂc 1a férmu-
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on la gue
D es ol radical dc un componcnto diazoieo;
R, ¥y R, son rodicales alquilicogs
cs wa dtomo de hidrdgeno o un radical glquili -
co, guo pucde estar intcrrumpido por wno o va -
rios hetorodtomos y/o llevar substituyentes; y
Ry es wn radical alquilico gue pucde ostar inte -
rrumpido por un heteroftomo , a 1o monos, ¥y que
ostd substituido por wno o vorios 4tomos de ha-
1bgono o rndicales de ciano, fonilo, alcoxilo,
alcoxicrrbonilo, ariloxicarbonilo, alquilami -
nocarbonilo, arileminocarbonilo, morfolinilecar-
bonilo, aminocarbonilo, @ialquilaminocarbonilo,
alquileminocarboniloxilo, arilgminocarbonilo -
xilo, ariloxilo, arilcarbonilo, alquilcarboni-
lo o ftalimido.
Sogln ostec invento, los colorantos se obticnen
copulando un compucsto diazbénico do un componcnte diazoico

con wn componentc de copulacifén de lo fémula

NH-—CO—R1
R
3
{ 4
NH—CO—R2

on la que 7
Rl, Ro, R3 y R4 *%ienen el mismo significado que se
lcs ha atribuido antes.

Se proficren particularmente los colorantes do
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lag férmules

?H-Co-alquilo
DéN:N-_\\ \____.___.N;\\

.r-—/ Ry

NH-CO-glquilo

on la que

Ry  ticno ol mismo significado quo antos,

Y
NH-CO-alquilo
| :
/ 3
D-N=3 "
\\\R'
4
NH-CO-alquilo
en la que

Ré vy Ri tiecnen ¢l mismo significado que R4 ¥y son
igunlcs o diferentes ontre si.

Lios rondicnles alquilicog mencionrdos en la de -
finicidn que antocede de Ry ¥ R, conbicnen hngte 8 dtomos
de carbono, poro prcferentomente de 1 o 5 £tomos de car -
bono, y pucden'ostar substituidos por £tomos de hallégeno
(en particulsr, de cloro o de bromo), por grupos de alco-
xilo (como grupos de metoxilo o butoxilo), grupos de cia=-
no, grupos do fonilo o grupos de hidroxilo. Los radica -
los fenflicos que sc han moncionado on 1o oxplicacidn os-—
tdn insubstitufdos o bien mparccen sgbstituidos por dto-
mos de haldgono (com9 dtomos de flﬁo?, de bromo 0 de cloro)
o grupos de metoxilo, ctoxilo, nit?o, trifluorometilo o

alguilo (como log grupos de mwetilo, ctilo, isopropilo o
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butilo).

En calided de heterodtomos que pucdon intorrum =
pir los rgdiealos 33 y’R4 entran en cucnta los dtomos de
nitrégeno, de azufre y, sobre todo, do oxfgono. Los ra =
dicalos R3 NG R4 ge dorivan norgahmento dc grupos de alqui-
1o con 1 a 4 £tomos de carbono, y los substituyentes con -
tionen de profercncic no mds doc 10 dtomos do carbono,

ELl sfmbolo Ry denota un radical de alquilo,
que prefercntemcntc conticne de 1 o 5 &tomos dc carbono,
Pucdo ester intorrumpido por uno o varios hotorodtomos y/o
llcovar uno o verios substituyentes. En colidad de hete - '
rodtomos cntran cn cucntn sobre todo los dtomos de oxi -
geno. Subatltuycntcs apropisdos son, por ojomplo, los
dtomos de halbgono gcomo log do oloro;'bromo o yodo) ¥y
1los grupos d¢ ciono, alcoxilo inferior, fonilo, fenoxi-
lo; alquilo inforior—carboniloxilo; alquilo inferior-car-~
bonilamino; vinilsulfonilalquilo, a?ilsulfonilalquilo,
alguilo inforior—aminocarboniloxi10? arilaminocarboniloxij
lo, alcoxilo'inforior—carboniloxilo, ariloxicarboniloxilo,
benzoi;amino, bonzoiloxilo, morfolinocarbenilo, aminocar—
bonilo, mono-alguilo inferior-aminocarbonilo; di=-alquilo=-
inferior-aminocar?onilo, ariloxiearbogilo, alquilo infe-
rior-oxicerbonilo, arilaminccarbonilo, alquilo inforior=
carbonilo y nrilcarbonilo.

A tftulo do ejegplos cabe sofialar los grupos
de bencilo, botaéfenctilog beta-cloroctilo, bota;betu,
beta~trifluoroctilo, beta,gnmma—diclorqPrOPilo; beta-cia-
noctilo, beta-otoxiotdlo, delta—motoxibutilo; beta-(acotil=

formil- 0 butiril)-cminoctilo (como formiloxinlquilo,beta=
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acetiloxiotilo; bota;gamma-diacetoxiprOPi10 ¥y gamma-buti-
riloxiprOpilo),lfonilsulfoniotilo y bota—(pTclorobencen—
sulfonil)-etilo, bota-motilearbemiloxictilo, bota-butil-
carbamiloxietilo y beta-p=toluilcarbomiloxictilo, beta-fe-
nilcarbamilox%etilo, motoxica?boniloxi- 0 butoxigarbonilo-
¥imotilo y 0=, m= 0 p=(etoxi-, beta'=cloroctoxis-, isopropi-
loxi o fenoxi)-ca?boniloxietilo, gamma-acgtmmidoPrOpilo,
beta-carboxietilo, beta-cianoacetoxietilo, beta~benzoilo-
xietilo, beta—(p~alcoxi- o fenoxi-benzoil)-oxietilo, etil~-
carboniletilo, fenilcarboniletilo y dietilamidosulfonilami-~
doetilo, ‘

Le expresibn finferiort despuds del concepto
nglquilot , "alcoxilo® o ngleanollo" gignifica gue el gru -
po o el componente orginico del grupo presenta a 1lo sumo
5 dtomos de cerbono.

En concepto dg grupos hidrosolubilizantes que
disocian acidez en agun, 1os cuales estdén exclufdos de los
nuevos colorantes, se entienden aquf y en 1o que sigue los
conocidos substituyentes que impnrten o los colorantes ca-
rdcter anibnico; por ejemplo; los grupos de dcido sulféni-
co o de’fcido Ffosférico.

De preferencia; D representc un rondicol fenf -
lico, eventualmente'substituido por dtomos de halbgeno o
grupos de hidroxilo, cigno, tiociano, nitro, aluuilo in~
ferior, trifluorometilo, alcoxilo inferior, formilo; alquil-
carbonilo ipferior, benzoilo, mgtilbenzoilo, alcoxicarboni-
1o inferior, begciloxicarbonilo, ciclohexﬁloarbonilo;
fenOxicarboni}o, alcoxicarboniloxilo inferi?r, benciloxi-‘

carboniloxilo, alquilcarboniloxilo inferior, benzoiloxilo,
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alquilcarbonilamino inferior, benzollamino, alguilsulfoni -
lo inferior, cloroetilsulfonilo; hidroxietilsulfonilo, ami-
nosulfonilo (insubstituldo o mono- o di-substitufdo por
rupos de alquilo inferio?), di-(hidroxietil)~ominosulfo -
nilo, fenilaminosulfonilo, (cloro~ o metoxi)-fenilamino-
sulfonilo, bencilami?osulfonilo, Nepiperidilsulfonilo,
NQmorfolinosulfonilo,'alquilsulfoniloxilo infe?ior, ci ~
clphexilsulfonilogilo, clorometilsulfoniloxilo, ciano-
etilgulfoniloxilo, fenilsulfoniloxilo, aminosulfonilo -
xilo, (cloro= o metoxi)=fenilsulfoniloxilo, N-morfoli -
nosulfoniloxilo, etileniminosulfoniloxilo, monoalquilo
inferior- o dialguilo inferior-aminosulfoniloxilo, fe =~
nilaminosulfoniloxilo, N~fenil-N--(alguilo inferior)=-
aminosulfoniloxilo, N-(metoxi- o cloro)-fenilaminosul -
fonilpxilo, fenilamino, nitrofenilamino; diniﬁ?ofenil—
amino, fenilo, fenoxilo y/o acetilaminofenilo), un ra -
dical de fenilnzofenilo (eventualmente sdbstitui@o por
dtomos de cloro o de bromo o grupos de hidroxilo, cia -
no, nitro, alquilo igferior, trifluorometilo, alcoxilo
inferior o fenoxilo), un radical d e naftilo (eventual -
mente substitufdo por grupos de metoxilo, etoxilo, feni -
lazo o dimetileminosulfonilo), un redical de tiazalilo
(eventualmente substituido por dtomos de'cloro o de

bromo 0 grupos de nitro? ciano, tiociano, alguilo infe =
ri9r, alcox;lo inferipr, alquilo inferior-mercapto, feni-
lo, bencilo, fenetilo, cianocarbonilo,'alquilo inferior-
carbonilo, alcoxilo inferior-carbonilo, trifluorometi -
lo, a;quilo inferior-carbonilo y alguilo-inferior-sulfo-

nilo), un radicnl de benzotiazolilo (eventunlmente subs -
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tltuldo por dﬁomos de cloro o de bromo 0 grupos de cia -
no, ti9clano, n1tr9, alquilo inferlor, ﬂloox110 1nferior,
bencllo, feniletilo, algquilo inferior-sulfonilo, fenilo,
alquilo inferior-mercapto, alcoxilo inferior~carbonilo,
algquilo ipferior~carbonilo, trifluorometilo, cianoetil-
sulfonilo, aminosulfonilo 0 mono- o0 di-clquilo inferior-
ominosulfonilo), un rodicnl de pirazolilo (eventualmente
substituldo por grupos de ciano, alquilo inferior, alco -
xilo inferior, alcoxilo inferior-carbonilo o fenilo),
un radical de tiadiazolilo (eveptualmante substituido
por grupos de alcoxilo inferior, alquilo inferior, fe -
nilo, alquilo inferior-sulfonilo o alguilo inferior-
mercapto); un roadicel de imidazolilo (eventunlmente subs—
titufdo por grupos de nitro o de alquilo inferior), un
rodical de tienilo (eventunlmente substitufdo por grupos
de nitro, alquilo inferior, alquilo in?erior—sulfonilo,
alcoxilo inferior-carbonilo o acetilo), un radical de iso-
tiazolilo (evegtualmepte substituido por grupos de al -
quilo inferior, nitro, ciano o fenilo) y un radical de
benzoisoticzolilo (eventualmente substituldo por grupos
de alquilo inferior o de nitro o por dtomos/de halbgeno).
Grupos de alqgilo inﬁerior son, por ejemplo, los radica-
les de metilo, etilo, propilo, isopropilo e igobutilo.

El radicel diazoico D se deriva preferentemen -
te de aminos que presentan un anillo pentngonal heteroef -
c¢lico con 2 0 3 heterodtomos (sobré %odo; u 4tomo de ni-
trégeno y uno o dos dtomos de azufre,de oxlg geno o de ni -
trogeno como hotorodtomos); y de aminobencenos, sobre to-

do de aminobencenos substituidos negativamente en los que



5

10.

154

20,

25,

los: substituyentes tlenen valores sigme positivos segin

la ocuacibn de Hammet, en particuler los de la férmula

£ a

en la que

&

o

lo

1=

significa un £tomo de hidrdgeno o de haldgeno
° un grupo alquilico o nlcoxilico; nitroso;
cianfgono, cerbonlcoxilico o alquilsulféni -
co;

significo un €tomo de hidrlgeno o de haldge ~
no o un grupo alquflico, ciandgeno o trifluo -
rometilico;

significa uwn dtomo de hallgeno o un grupo ni =
troso, cianbgeno, carboalcoxflico, arilazoico
0 alquilsulfonilico;

y

significa un dtomo de hidrdgeno o de halbge ~
no o un grupo carboalcoxflico o carbonemfdi -
co.

4 titulo de ejemplos cabe resefior ¢

el 2-aminotiazol,

el 2-amino-S-nitroticzol,

¢

el 2-amino-5-metilsulfonil-tiazol,

el 2~amino=b=~cionotiazol,

el 2-amino-f-metil-5-nitrotiazol,

el 3-amino~benzoisotiazol-2,1,

’ ’

el 3-amino-5~cloro~benzoisotiazol-~2,1,
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el
el
el
1n
1o
1
el

o

o

4y

el
el
el
il
1n
el

o

3-amino—5-nitro—7~cloro—benzoisotiazol~2?1!
3—amino-57c1aro~7~bromo—benzoisotia29172,l,
3-amino—5!7¥dibromo~benzois?tiazol~2,1;
2-ciano~4 ,6-~dibromo-anilina,
2—ciano-4701oro~6~bromo—ani}ina,
2—ciano-4,6-dicloro—a§ilina,
2;amino-4—metiltiazolz
2—amino-4—fepiltiazol, ’
2-amino-4~(4'-cloro)—feniltiazolg
2—mmino-4~(4'-n%tro)wfeniltiazol,
3-amin0piridina,'

3—aminoquinoliga,

3=-aminopirazol,

el 3-amino-l-fenidlpirazol,

el
el
el
el
el

el
el

" el

cl
el
el
el
el
el
el
el

3—uminoin§a?ol, ’
3~amino-1, 2,4~triazol, o '
5-(metil=l, etil-, fenil= o bencil?—1,2,4-ﬁriazol,
3~amino—1~(4'-motogifenil)-pirazol,
2-aminobenzotiazol, ‘
2-amino-6-metilbenzotiazol,

2~ami no-6-metoxibenzotiazol,
2—amino—6—clorobonzctiaz91!
2-gmino-6~cianobenzotiazol, ’
2~-amino-6~gulfociaonobenzotiazol,
2—amino=6-nitrobenzotiazol, '
2-omino-6-~corboetoxibenzotiozol, ‘
2-amino-(4.-l 0 6-)-metilsulfonilbenzotiazol,
2-amino-1,3,4~ticdiezol,
2-amino-1, 3,5-tiadiczol, )

2-omino-4-feril~ 0 4emetil-l,3,5-tindiazol,
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el 2—amino—5—fenil—1,3,4-tiadiazol; '
el 2—amino~37nitro~5~meti1su1fonil-tiofeno,
el 2-amino—3,5~bis-(metilsu1foni1)-tiofeno;
el 5-amino-3-metil~isotiazol,

5, el 2-amino-4~cliano~pirazol, .
el 2~(4'-nitrofenil)-3-amino—4-cianopirazol,
la 3- 6 4—aminoftalimida,
el aminobenceno, '
el 1-amino-2-trifluorometil~4-clorobenceno,

10. el 1-~amino-2-ciano~4~clorobenceno, ’
el 1-amino-2-~carbometoxi~4-clorobenceno,
el 1=amino-~2-carbometoxi-4-nitrobencenoc,
el 1-amino-2-cloro-4~cianobenceno,
el 1-amino—2-cloro—4*nitrobenceno?

15, el 1-amino-2-bromo-4~-nitrobenceno, '
el 1-amino-2-cloro-4-carboetoxibenceno, '
el 1—amino—2~cloro-4-metilsulfonilbenceno!
el 1-amind-2-metilsulfonil-4-clorobenceno,
el 1-amino—z?4~dinitro-6-meti1su1foni1benceno;

20. el 1-amino—2?4-dinitro-6-( 21 =hidroxietilsulfonil)-benceno,
el 1-amino~2,4-dinitro~6-(2'-cloroetilsulfonil)-kenceno,
el 1-amino—zfmetilsulfonil—4-nitrobenceno;
el 1-amino-2?4—dinitrobenceno,
el 1-amino-2,4~dicianobenceno, ’

25. el 1-amino—2fciano~4~metilsulfonilbenceno,
el 1—amino-—2? 6~dlcloro-4—cianobenceno,
el 1-amino~2,6—dicloro—4—nitrobenceno;
el 1—amino—2,4-diciano—6—clorobenceno;

el éster ciclohexflico de dcido 4~amino-benzoico,
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¢l 1-amino-2,4=-dinitro~6-clorobenceno,
¥ en particular

el 1~amino~2—cianc~4-nitrobenceno; ’

las amidrs de decido 1-aminobencenw2e, =3~ 0 w4-sulfénico

(como 1a H-mobil=, N,N-dimetil- o N,N~-dictilamida),

la amide de deidr N,gomma-isopropiloxinropll-2--aminos
naftalin~6-su1f§nico,

la omida de deido N,gomma~isopropiloxipropil-l-aminoben—
Coll-2~, =3~ 0 =4-gulfinico,

1la emida de égido Nei gsopropil~l-aminoboncon~2w=, w3 0 w=f=
sulfénico, ‘

la amida de deido N,gomma~-metoxipropil-l-ominobencen--2—-,
3= 0 -4-su1f6n%co,

la anida de deido N,N-bis=(betawhidroxictil)-l-aminobencon—
2w, =3m 0 =4=gulfdnico,

la amida de deido l-amino—-4-cloro--cloroboncen-2-gulfdénicos
¥ los derivados N-substituidos '

sulfannto de 2=, 3~ 0 4-aminofenilo,

sulfamato do 2-amino=f=—, ~5-= 0 -6~me?i1fenilo,

sulfamato de 2—amino~5~metoxi-feni}o,

sulfomoto de 3~amino~6-clorofenilo,

sulfennto
sulfamato
sulfamnto
sulfamato
sulfamato
sulfanato

sulfanato

de 3-nmino-2,6~diclorofenilo,

de 47amino-2- 0 -3-metoxifen§10,
de NgN—dimotil—z—aminofenilo, ,
de N!Nedinn—buti1—2—aminofonilo, .
do N?N~diueti1—2~amino—4~cl?rofenilo,
de NiNupr0p11—3—aminofenilo, )

do N,Nwdimn=butil=3-aninofenilo,

¢

N-gulfonrto do O=(3=ominofenil)-N-morfolina,
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sulfonato de O—(3-aminofenil)AN-piperidina;.
sulfonato de N-ciclohexil-O-(3-aminofenilo),
sulfonato de NTCN—metilanilin)-O-(3—aminofenilo);
sulfanato de N,N—dictil—3~amino-6-mo%ilfenilo;
sulfonato de N-otilonimin—O—(4-aminofenilo);
sulfannto do N,N-dinctil-4~aminofenilo,

sulfonato de O—(n~pr0p11)-O—(3—am1nofonllo), '
sulfonato de O-beﬁa~cloroetil—0—(2~aminofonilo),
sulfonato de O~bencil~O- (3—am1nofonllo),
sulfonato de 0-ct11~0—(4—am1no-2 6-d1mct11~fonllu),
47aninoazobenceno,

3,2t-dimetil-4~opinoazobenceno,

2-metil-5-netoxi-4-aminoazobenceno,

4-am1no-2-n1tr0ﬂzoboncono,
5—d1uetox1-4~om1noazubencono,

4 '-petoxi-4~-aninoazobenceno,

2~motil~4 ! -notoxi-4~aninoazobenceno,

3,6,4 ' ~trimetoxi~4~ominoazobenceno,

4!=-cloro—4{-aminoazobenceno,

2t~ 0 3'-cloro-4-gominonzobenceno,

J=nitro=4-amino=~2!y4t~dicloroazobenceno y

amida de deido 4~aminoazobencen—4!=gulfdnico,

En luger de los componentes diazoicos que se han

" mencionado antes, exentos de grupos ionbgenos hidrogolu-

bilizantes, pueden emplearse también los que contienen

grupos fibrorreactivos, como, por ejemplo ¢

- radicales s-triacinf{licos que lleven en el anillo
triacinico uno o dos dtomos de cloro o de bromo.

- radicales pirimidflicos que lleven en el anillo
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pirimidfnico wno o dos dtomos de cloro o bien uno
0 dos grupos de orilsulfonilo o de aleonsulfonilo,
~ grupos mono=~ o bisw=( gamma~halogen=bete~hidroxipro -
pil)-aminicos, ,
~ redicales beta—halogeneti1su1?amilicos,
- grupos betn-halogenetoxilicos, ’
~ grupos beta-halogenetilmercdpticos, ’
- grupos 2-cloro~benzotiazolil—G-azoicos!
- grupos 2-clorobenzotiazolil-6-eminicos, _
- radicales gagma~halogan—beta~hidroxieprOpilé
gulfam{licos, '
- grupos cloroucefliﬂmlnlcos,
- grupos alfa,betg—dlbromOProplonillcos,
- grupos vinilsulfonflicos y
- grupos 2,3-epoxipropflicos,
, Componentes diagoicos fibrorreactivos apropiados
son, por ejemplo :
la N,beta~cloroeti}~3-cloro—4—amino-bencensulfamida
(clorhidrato),
1a N,beta—cloroeti}»4—aminobenoen-sulfamiaa
(clorhidrato), ,
la 3fbromo—4—amin04mmgu—cloroacetofenona,
1le N, gamma=-cloro~betbo~hidroxipropil—4-cminobencen-~
sulfamida

1a N,beta~-cloroetil~l-amino-4=naftilsulfonamide,

4

1o Nybeta-cloroetil-l~amino-3,5-dicloro~bencensulfamida
y
14 4—(gamma—cloro—beta~hidroxi-propoxi)~anilina.

o diazoncibn de dichos componentes dinzoicos pue-
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de, segin le posiciép del grupo aminico correspondiente,
efectuarse, por ejemplo, con ayuda de deido mineral y ni -
trito sédico o, por ejemplo, con una solucibn de deido ni-
trosil-sulfirico en 4cido sulfirico concentrado,

Ie copulacidn puede efectucrse igunlmente de ma-
nera ya conocidaj por ejemplo, en medio neutro hasta dcido,
eventualmente en presencia de acetato sddico o substancias
amortiguadoras o cotalizadoras semejontes que influyan en
1a'rapidez de coPulaci6n; como, por ejemplo, dimetilformami
de, piridina o las sales de éstas.

Los comporentes de copulacifbn se obtienen, por
ejemplo, reduciendo 3,5-dinitro-anilina a 5-nitro-1,3-m~
fenilendiamina: Luego se diacile la diamine y sc la reduce
catalfticamente a 1,3-diacilamino~5~amino~benceno. Este

Ultimo compuesto, que corresponde a la férmula
?H—aeilo
an NH
NH~acilo

puede alquilarse on el grupo aminico libre de manera ya
conocida; por ejemplo, mediante reaccién con éxido de eti-
leno o mediante reaccidén con compuestos de halbgono (por
ejemplo; ésteres de dcido cloroacético); reaccifn con epb-
xldos superiores y, eventualmente, acilacifn de los grupos
hidroxflicos que se hayan podido originar,

Son agentes de acilacidn, por cjemplo, los ha -
luros (y principalmente los clpruros) de 4cido carboxili-

co, como el cloruro de acetilo, el cloruro de propionilo
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y el cloruro de butirilo,

Los radicales R, y R, constituyen los radica-
les de'écidos carboxilico alifét1095 de Cy~Cpg, insubsti-
tuidps, como el radical de acebilo, cloroacetilo, ﬁropio-
nilo,'butirilo? l-metil~butirilo, 2~metiljbutirilo; 1-
-etilfbgtirilo, dimetilpropionil-butirilo, dimetilpro~
pioni}d{ipéhtanoi}o, hexanoi}o, crotoni}o; l-etil-heea~
noilo! heptanoilo, oc?anoilo, nonano$1o, decanoilo; dodeca-
noilo, tetradscanoilo, hexadecanoflo, palmitilo y octadcoaw

noflo,

Los nuevos compuestos, sus mezelas entre sl y sus
mezclas con otros colorontes azoigos sirven excelentqmente
para tefiir y es?ampar cuero, lana, seda y sobre todo, fi =
bras sintéticas, como por ejemplo fibras de acrilo o de acri
lonitrlo; de polincrilonitrilo o de polimeros’mixtos a base
de acrdlonitrilo y otros compuestos v?nilicos, como dsteres
acrilicos; ocorilamidas, vinilpiridina, cloruro de vinilo o
cloruro de vinilideno; de polimeros mixtos a base de diciang
etileno y acetnto de vinilo y asimismo de polfmeros mixtos
en bloque de accrilonitrilo, fibras de poliuretanos, poliolge
fines, como polipropileno modificado bdsicamente, modifica-
do con nfquel o no modifieado, triacetato y 2 L/g-acetato
de ce}ulosa y en partioular_fibras de policmidas, como ni -
16n~6, nilén~6,6 o nilon-12, y de poliéstores arqmétioos;
ocomo los de dcido tereftdlico y etilenglicol o 1,4-dimotil=
ciclohexano, lo mismo que polimeros mixtos a base de dcido
toreftdlico e isoftdlico y otilenglicol.

La tincifn de dichog materiales de fibre con los

colorantes azoicos de dificil solubilidad en agua conformes
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a este invento se efectla de preferencia en dispersidén acuo-
sa. 8i los colorantes conformes a este invento contienen en
el componente diazoico grupos hidréfilos (como, por ejemplo,
uno o varios grupos de hidroxialquilo, carbonamidas o sulfo-
namidas), 1o mejor es aplicarlos a partir de wn batio de di -
golvente. Resulta pues conveniente dividir con finura los
representantes wtilizables como colorantes de dispersifn,
mediante molturacibn con coadyuvantes textiles (como, por

ejemplo, dispersantes y, posiblemente; otras materias auxi-

liares de la molturacibn). Con el secado consecutivo se ob-

tienen preparados colorantes constituldos por el coadyuvan-
te textil y el colorante.

_ Por ejemplo, cabe citar como dispersantes del gru-
po no ibnico utbilizables con ventejat los productos de adi-
cifn de 8 moles de Oxido de etileno a 1 mol de l~tercioctil~-
fenol, de 15 0 bien 6 moles de 6xido de ctileno a aceite de
ricino, de 20 moles de 6xido de etileno al alcohol 016H330H,
1os productos de adicifn de 6xido de etilcno a di-(alfa-fenil
otil)=fenoles, los tiodieres tercidodecilicog de 6xido de
poliotileno; ¢l étor poliaminopoliglicblico o los productos
de adicidn de 15 o rcspcetivamente 30 moles de 6xido de cti-
lcno a 1 mol do amina 012H25NH2 0 018H37NH2.

En conccpto do-dispersantcs anidnicos cabe scHa -
lars los bstercs do 4cido sulfdrico y alcoholos.” de la se-
ric grasa con 8 a 20 4tomos dec carbono, dc los aductos dc
bxido do ctilono de las amidas respcctivas dc deido graso o
do fenolos alquilados con 8 a 12 dtomos do carbono cn cl ra-
dical alquflico; los dstores do deido sulfénico con radica-
les alquflicos dec 8 a 20 dtomos dc carbono; log productos

de sulfatacifn dc grasas insaturadas y accitcs insaturados;
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los dsteres do deido fosférico con radicalcs alquilicos de
8 a 20 dtomos dc carbono; los jabonos do 4cido graso y asi-
mismo los sulfonatos dc alquilarilo, los productos de con -
densacién do formaldchido con deido naftalinsulfénico y 1los
sulfonatos dc 1ignina;

Disporgantcs catidnicos apropiadogbon los com -
sucstos de amonio cuatcrnarios que conticneon radieales al-~
quilicos o aralquilicos con 8§ a 20 éjl;omos dc carbono.

Adonds de los disporsantes, los proparados colo—
rantcs pucdon contoncr todavia disolvontes orgdnicos, cn
particular los de punto de cbullieidn supcricr a 100eC, pre
forentomentc misciblces con ¢l agua, como ¢l Ster mono- y
di-alquilglicblico, ¢l dioxano, la dimetilformomida, la di-
metilacetamida, la fotrametilensulfona o ol sulféxido de
dimctilo. Con ventaja, ol colorantc, cl disporgantc , y cl
digolvente puecdeon molcrsc rounidoss

La tincién do las fibras d¢ polidstor on disper-
gidn acuosa con log colorantes diffeilmcntc solubles on
agua conformcs ¢ cobe invento sc cfcetdn por los procedi-
nicntos usualcs phre los materiales de poliéster. Los po-
Iidsteres de deidos policarboxflicos aromfticos con alco-
holcs polivalentes se ¥difion de prefercneia o tomperaturas
por ocncima de 1002C, con presibn. Pcro la tineifén pucde
cfoctuarse tombidn al punto dc obullicidn del bafo tintd -
roo, on presencia de cromatéforos, por cjomplo fenilfeono -
leg, c9mpuostos policlorobcncénicos 0 condyuvgntos gOme =
Jjontes, o bien por cl proccedimionto Thormosol, o cen fulq;
doo con trotomicnto consceutivo on calicnic (por cjcmplo,

tormofijacibn), a 180-2109C. Ias fibras de 2 1/2-acctato
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e fil

i cwree
de cclulosa se tifien preferentementc o temperaturas de 80
a 852, micntras quo las fibras dec triaccitato de celulosa
sc tifion con ventaja ol punto dc cbullicidn dol bafio tin -
térco. Cucndo mc tifion fibras de 2 1/2-acotnto de cclulose
0 dc poliamidn, hucla: ol cmplco de crometéforos. Los colo
rantces antroguinénicos conformes o ogbc invento pucdon cm-—
plearse tambidn pore 1o cstampacibn dc dichos materiales
por los métodos corvicntes.

Los tintures que sc obticnon por ¢l procedimicn=-
to aquf cxpucsto pucdec sometersc a wn tretemicnto ulteriors
por cjomplo, mcdinntc calentamicato con wnn solueibn acuo-
so do wn dotergente dosionizado. 7

En lugnr dc aplicarsc por imprognncibn, los com-
pucstos aqui indicndos puoden, sogin vetou proccdimiocnto,
eplicarso tombidn por cstampacidni Con tal fin sc cmplon,
por cjomplo, unc tinta de cstampar que, adomde de los agen
tos auxilinres usunlcs cn la ostampecibn (como humcctantes
y cepasantcs), conticnc cl colorante fincmontc disperso.

Por oirc portc, pucden tofiirse tembidn, por cjem
plo, fibros sintsticns (como polidstcrcs y policmidas) cn
bafios d¢ disolveate orgénico, como unl mczcla de porceloro-
otileno y dimctilformamidn o on poreloroctilono puro.

Por cl proccdimicnto de cetbe invento sc obticnen
tinturns y cetompados intensos, de bucnas propiodades do

solidez, en porticulor buena solidez a la termofijacidn,a

" 1a sublimacién, ol plisndo, al gus de escape, o la sobre-

tincién, a lo limpieza en seco, al clorc y & la humedad,
como solidez 2l cgua, ol lavado y 2l sudors

Los nuevos colorantes insolubles en cgua pueden
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tefiir, de conveniencin en forme de polvo, de granos o de rg
cortes, como solucifn lista pora hilor o en estado fundido,
se mezcla con el colorante, el cual se oports en estndo se-
co 0 en forme do unn dispersidn o solucifn on un disolvente
eventunlmentc voldtil. Después de distribuir homogéncamente
el colorantc on lo solucién o en 1o fusibn dcl polfmero, sc
clabora la @ozcla de mancra conocida por colnda, prensado
o oxtrusién, formnndo fibras, hilos, monofilrmontos, peli-
ailas, ctc. )

En(los ejemplos que siguen, mientras no se advier
ta otra cosa, las partes significan partes en peso, y los
porcentajes, porcentajes en peso; las temperaturas estdn

expresadas en grados centigrados.

Formulacidn 1.~

a) Se aglta a 100-105¢ de temperatura del bafio, duran-
te 36 horas, una mezcla de 20,7 partes de 3,5-diacetamido-
anilina, 100 partes on agua, 0,25 partes de dcido clorhi -
drico concentrado y 6 partes de acrilonitrilo. Después del
enfriamiento, la N,bota-cianoeti1—3;5~diacetamido-ani1in9
se segrega on forma de agujas incoloras (punto d¢ fusién,
230¢0),

b) Se calionta o 1002 de temperatura dol baﬁo; duran-
%9 4 horas, una mezcle Qc 26;0 partes do N;bota-cianootil-'
3y5~diacetomido~aniling, 17,0 partes de sulfato de dictilo,
100 partos de carbonnto potdsico y 200 partes dc dimetilfor
momi da. Dogpués do soparar por filtracibn cl ;osiduo inor-

ginico, sc concontra ol filtrndo por complcto, on vacio.
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' El residuo vidrioso sc dieuwclve on 200 p,rtcs dc agua por cg

lentamicnto, Despuds del onfrlhmlonto, so preeipita cl com=
poncnte de copulncibn do la férmula
NHCOCH3

g \ c H
COCH

Punto do fu316n. 2002,

Formulacibn 2.~

Si sc actée como en la Formulaci6n 1, b)y yoen
lugar do sulfvto de diotilo sc emplean 19,0 poartes dec bromu-

ro dc beneilo, sc obticne ¢l componentc de copulacifn do la

férmula NHCOGH:B
\ \ / | "\
\ / CH 2_
N.:COCH 3

Pormulacién gl—

En un recipicntoe cerrado, sc trato a la tomper 2 tu-

. ra dol ambionte durcnto 6 a7 horns uno mozela do 26,0 par-

tos de N,bota~01anoot11-3,S-dlacotamido—anilina, 100 partcs
do dcido acético comcontrado, 100 partes dc cgua y 5 partes
do éxido de ctilono licucfacto. Luogo sc concontra la mozeln
cn vacio y sc calionte ol rosiduo vidrioso & 1002 on bafio do
Marie con 100 portos de doido acdtico y 100 partes de anhi-
drido acético, durontc una hora. Modiento 1o climinacidn com

plota del disolventc, sc obtienc ol componcnte de copulacién
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de la férmuln
NHCOCH3
Ng\\
62H4OCOCH3
NHCOCH3

cn forma dec accitc viscoso y débilmonte amorillento, que
sc puode omplear sin mds tratamiento.

Formulacién 4,-

Agitondo, so calicnta a 109-1109 (temperaturn dol
bafio) una mozela de'26;0 partes de N,beta-ciano—ctil-3;5-
digectnmido~oniling, 10,6.partcs de acrilonitrilo; 2;6 par-
tes de bronca de cobre; 1,3 partes dec cecotnto de cobre (II)
¥y 100 partcs de dcido acético, durantc 6 horas. Se filtra
en caliente la mezcla reaccional, se concentra el filtrado
por completo y se recoge el residuo en agua caliente. Deg=
puds del enfriamiento, se obtiene el componente de copula =

cibn de la férmula
NHCOCH3

N( G, Ty ~ON )2

HCOCH3

en agujas tenues e incolorags, que funden a 213-214¢.
Formulaci én §:~ '

a) Se afiaden 50 partes de agua & una mezcla de 46,0
partes de deido 3-bromopropibnico y 26,0 partes de carbona-
to sbdico y se calienta la mezcla con cautela para que no

se origine enturbiamiento. Luego se agregan & la solucién
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20;7 partes de 3,5~-diacetamidoanilina y se hierve la mezcla
durante 3 & 4 horas sobre bafio de agua hirviente. A conti -
nuacidn se la enfria hasta 10-152 y se la trata con 20 a 30
partes de deido clorhidrico concentrado; lo que precipita
el componente do copulacién de la férmula

NHCOCH

‘ 3
// :>>___N(02H4COOH)2

NHCOCH3
que se separa por filtracidn, se lava y se seca.

b) Se mantiene en reflujo durante dos horas una mez -
cla de 100 partes de carbonato potdsico, 28,2 partes de sul-
fato de @ietilo, 300 partes de eti;metilcetona \'g 35;1 par -
tes de N,N-di-(beta-earboxietil)—3,5—diaoetami§o-anilina.
Dospuds de filtrar y de evaporar el disolventc, se obtiene

el componcnte de copulacibn de la férmula
NHCOCH

3
< >———N(02£I4CO—002H5 )y
[

NHCOCH3
en forma de sceitc viscoso, que se emplea sin mds purifica-
cidn.

Formulacidn 6=

¢

Si en la Formulacién 5, b), Se¢ emplcan, en lugar
del sulfato de dietilo, 28,0 partes de sulfato de dimetilo,
se obtiene el &ster dictflico de la N,N-di(betd-carboxie-

ti1)-3,5-diacetamido~anilina.
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Pormulacidn T.-
Se hlorve en reflujo durante 16 horas una, mezcla

de 20 7 partes de 3, 5-diacotam1do-anillna, 100 partes de
2-metoxi~etanol y 10 partes de catalizador de niquel de
Raney. Despuds de separar el catalizador por filtraoién;
se concentra el filtrado por completo y el residuo vidrio-
g0 de N-beta-metoxietil-3,5-diacotamido—-anilina se disuel-~
ve en 200 partes de 4cido acético acuoso al 50%4. Se trata
la solucibn oon 5,0 partes de éxido de ctileno y se la agi-
ta durante 7 horas a la temperatura dol ambiente, en reci -~
pisnte cerrado. A continuacibn se evapora el @isolvente; lo
que da N;bgta—metoxiotil—N,beta—hidroxietil—3,5-diacetami—
do-anilina, en foma de aceite vi30059._E1 producto se uti-
liza directamonte para la acetilacibn, para lo cual se le
trata con una mezcla de 100 partes de decido acdtico y 100
partes de anhfdrico acdtico, a 1002C y durante una hora.Se
obtiene el componcnte de copulacién de la férmula

?HCOCH3

OCH

/
\ C,H, 0~COCH

3

l
NHCOCH
3

que, sin mds tratamicnto, se emplea para preparar los colo~
rantes azoicos.
EIBPLO 1

So disuclven con cglentamiento 13,8 partes de

¢

p-pitroanilina en 30 partes de agua y 30 partes de deido

clorhidrico concentrado. Se vierte la solucidn en 80 par -

tcs de hielo triturado y se trata con 6,9 partes de nitri-
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to sédico la suspensifn resultante. Sc agita la mezcla has-
ta que se ha originado una solucién diazoica incolora y
1fmpida, so afiade ésta despacio & una solucién en 300 par-
tes de agua del componente de copulacidn descrito en 1g
Formulacibn 7 (35,} partes); mientras se la mantiene a tem-
poeratura do O a 52, so la agita a contimuacibén y por Glti-
mo ge la diluye con 300 partes de agua. Esto hace que se
procipite el colorante de la férmula

NHCOCH3

’/_,\— /62H4OCH3
0N — N=0x N
\___/ \c H. O0COCH

274 3
COCH3
que se separa por fil%racién; se lava y sc seca. Este co -
lorante tific las fibras de polidster con matices rojos
azulados brillantces, de muy buenas propicdadcs de solidez.
EJEMPLO 2

A la temperatura del ambicnte, sc afiaden despa -

¢

cio y agitando 21,75 partes de 6-~cloro-2,4~dinitro~anilina
a 100 voldmoncs de dcido nitrosil-sulfdrico 1 N. Despuds

de modia hora de agitaei6n; se vierte la solucidn en 500
partes de hiclo ?riturado. Eventualmente se destruye de la
manera ordinaria, mediante adicién de 4cido sulfaminico,el
dcido nitroso sobrantc. Luego se Qﬁade dosPacio.la solu -~
cidn 1¥mpida a una solucién de 34,6 partes dc N,beta-ciano-
etil-N,beta-acotoxietil-3, 5-diacetanido-anilina on 300 par
tes de una mezcla (5:1) de decido acdtico glacial y 4eido

propifnico, micniras se mantiene la mezcla a temperatura
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doe O a 59, Torminada la copulacidn (al cabo do unas 2 a 3
horas), ¢ diluye la mozela con agua. Se obtiene el coloran

te de la férmula
C1

7H000H3
\).N\

o C i, 0~COCH

2 NHCOCH, 24 3

’

que se filtra, sc lava y se seca. Este colorznte ﬁiﬁe las
fivbras de polidstor con matices violados azulados, de exce-
lentes propiedados do solidoz.

EJIMPLO 3 ‘

Sl se copula 2 6—d1cloro-4-n1tro~an111na, diazoa-
da, con N gN-di-bota-metoxicarboniletil-3, 5-diacctamido-ani-
lina, se obtiene ol colorante de la férmula

NHCOCH

%>y_. __<<i:::j>r__(C2H4—CO—OCH )2

NHCOCH

ol cual tifio las fibras de polidstor con matices de un rojo
rubf, de buena solidez a la luz y bucna registencia al ca—
lentamicnto on scco.
EJIMPLO 4
Se di§uolvon mediante agitacién a la tomperatura
del ambiente 17,7 partcs de 2~amino-4-fonil-l,3,5-tiedia -
zol on 250 partes do 4eido fosférico al 85%. Se enfria la
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s?lucién hasta fcomporatura dc -102 a ~12¢, sc la traté con |
0,1 partec de bromuro potdsico y con 6,9 perics de nitrito
sédico scco y sc la agita durcnte 3 horas a 1a misma tempo-
ratura. puogo sc afiade la m9zcla, Qespacio Yy agitando, a una
solucidbn, enfriada h?sta 52, de 37,9 partcs deo N;N—di-bcta—
metoxicarbonilotii~3;5—diacotamido-ani1ina cn 300 partes do
una megela de deido acédtico/deido pfOpiénico (5}1). Se agi-
ta la mozcla por 2 horas todavia y a continuacidn se proci-
pita con agua cl colorantc, dc 1la mancra ordinaria. Sc ob-

tione cl colorante de la férmula

C‘l’
NHCO h3

i ,
. »\(\ o /“_. N=N N(CH2CH200-OCH3 )2

1 -COCH3

él cual tific las fibras deo poliéster con matices rojos de
buenas propicdadecs de solidcz.

Do mancrs andloga se obtiencn los colorantes re-
sofiados on la tabla que sigue, on la cual los simbolos so
roficren a la primera f£érmula que se ha oxpuesto on la de-

finicién dol invento,

Ir III

Ne 1
D RN By | Matiz

5 |2-cloro~4-nitroanili (CHy |CoHs|CoHg |CoH,CN |violado
na

6 |2-amino-6~nitrobenzo | " " u . "
tiazol

T | 2-metil-sulfonil—4— | CH i " rojo
-nitroaniling 3

8 | 2-amino-5-nitrotia~ | " n CHzPh u azul
70l rojizo
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TABLA 1 (cont.)

T T I IIT |
Ne .
D R1 R2 R3 34 Matiz
9 p=bromo-2~ciano~4~nij CH3 CHy {CH,Ph 02H4CN azul
troanilina T
10 Bgter metilico de C Hg|Collgl  ® " rojo
acido 2-amino-5-ni-~ amari-
tro-benzoico llento
11 | 6=cloro~2,4-dinitro] " " 02H4Ph i violado
anilina
12 | 244-dinitroanilina CH3 03H7 " n r0jo
violado
13 | 2-amino-5-fenil~1, | " |CHy | " " rojo
3,4~tiadiazol carmesi
14 | 2,6-dicloro~4~nitro}l " " | CoH, O " rojo
anilina rubi
15 | 2=cloro~4-metil-sul] " " n " rojo
fonilanilina anaran-
jado
16 { 3~aminobenzoisotia~-{ " " U " azul
z01-2,1 rojizo
17 | 6-cloro—-2-ciano~4- n f 02H4OCOCH3 " "
-nitroanilina
18 | 2~amino=6~etoxi-ben| " " N " rojo
zotiazol
19 | 4~-aminoazobenceno " n i " rojo ang
ranjado
ZQ 4-nitroanilina 02H5 JEHS 02H4000Ph " rojo
21 | 3-~aminopiridina " " " " "
22 | b-amino-3-metil-1,2{ " " n " rojo ang
-isotiazol ranjado
23 | 2~bromo-4~-nitroani-| CH " 02H4OCONHPh " rojo
ling 3
24 | 2—~ciano—4-nitroani-{ " " fn " violado
lina
25 |2-metilsulfonil-~4f-~ | " " " " rojo
| =nitroanilina azulado

i




5

10,

15'

20,

25.

- 25 -

TABLA 1 (cont.)

/

v -,

I IT IIT
e - Matiz
| D R1 R2 R3 R4
26} 4~-nitroanilina CHy CH3 C2H4OCH3 02H4CN rojo
271 4—amino-4f-me-] " " n " anaran-—
toxiazobenceno jado ro
jizo
28| 6-cloro-2,4-dif * 1 " # violado
cianoanilina
29| 2,6-dicloro=i— " " 02H4CN i r0jo
-nitroanilina rubi
30} 5-amino-3-metil| " it n n rojo ama
-1-fenil-pira- rillentq
z0ol
31| 2-cloro=4=-nitro| * i C3H6CN i rojo
anilina
32| 6=bromo-2,4~di L n n h violado
nitroanilinag
331 2,4~-dinitroani-| ¥ 1" 02H4COOCH3 it n
lina
34} 3~amino=5-nitro| " u " u azul
~7~bromobenzo-
isotiazol-2,1
35|6~cloro=2,4~di-| " " 1 02H4COOCH violado
nitroaniling " 3
36| 2~amino-6-meboxi | * " " “ rojo
benzotiazol
37} 2-ciano~4-metil | * Collg| " n rojo ang
_ sulfonilaniliva ranjadq
s s " .
38| 4~nitroanilina CH3 02H4COOCZH5 CQHﬁGOOCZHs rojo
391{ 6~-bromo=-2-cianc | " " n “ azul
=4.=nitroanilim
40| 2-amino-5-metil | ¢ f n o rojo
70l
41| 2~-amino~5~ciano | " v C,H,CO-0CHL.{CH, CO-0C_H azul
..... | “tiamol . | SR L
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TABLA 1 (cont.)

t [——
[ =t S L L

i I “' i1 III
= 3
D R1 R2 R3 R4 Matiz
! il=~4-ni C C G o T — 3
42 Zagggi%a4 nitro Hé H3 2H4CO 006H5 02H4CO OC6H5 rojo
43 |2,4=dicianocani-| * " " n rojo ang
lina ranjado
44 12,6~dicloro~4— | " ® | C,H_.COOCH C,H COOCH pardo
Lnitroanilina 376 3 376 3 rojizg
45 {4=~amino-benzo-~ { " u " " anaran-
fenona jado
46 |4—nitro-~2-tri~ | " " " " rojo amg
fluorometila~ rillento
niling
47 |4=nitroanilina | " " 02H4CONHPh 02H4CONHPh rojo
48 |éster etilico “ " " " rojo ang
de acido 4-ami ranjado
no-5-cloro~ben
zoico
49 |2~c1loromf=nitro " |CoH coi 0 | G,H, G0N 9 rojo
anilina - AN v
50 | 2-metoxi—4-ni- | " : " v anaranja
troanilina do roji
Z0
51{2~amino-6-metil | " " 02H5 02H Cc1 violado
~sulfonilben— 4 rojizo
zotiazol
52|3,5~dinitroani-| " " n-C H9 " ross
lina 4
53| 2-amino-5-acetil| " " " " azul
=3=~nitrotiofe-
no
541 6=cloro=2,4-di~|CoH. [C,H. [CoH,0COCH " violado
Witrosmilina | 20| 25|24
55| 2-aminoacetofe-| “ " n rojo ang
nona ranjedo
56}2,6-dicloroani-~} " “ " ¢,H,0CH rojo
lina 2747773 rubf
57| 2-amino~5~fenili " i " # rojo
-1,3,4-tiadia~
zol
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I I1I
Ne Matiz
D R1 R2 .R3 R4
58! 5—-amino~3-metil {C.H_{C H_{CH, 0COCH, { G, H,60CH violado
~demitro-1,2- | 25| 25|24 31729773 azulado
~isotiazol
591 2=~ciano-4-nitrof " " 1C.H ¢, H,0C,H,CN violado
anilina 25 274"
60|éster etoxieti~| " " i anaran-
lico de dcido jado
4—amino-benzol
co
61| 2-metil-sulfo~ |CH w |C.H, O0COOCH{ C,H,0C H rojo
nil-4-nitroani| 3 24 3 24en
lina
62| 2~-amino~5,6~di~| * o " " rojo
clorobenzotia- azulado
zZol
63{2,6-dicigno~4~ | "™ |CH " i azul
-nitroanilina 3
64| 2-metoxi~q~ni- | " "oOJCH C,H, 0C00Ph rojo ana
troanilina 5 ranjado
65 4—amino-omega—- 1 i ] 1] n
-cloroacetofe-
nona
66} 6-~cloro-2,4~di-|C c n~C ¢, H,CONH violado
nitroanilina 3H7 3H7 3H7 24 2 azulado
67 |4~amino=2,5=di=| ¥ n " n rojo
neboxiazobence
no
- s q . nu n
68 | 4=nitroaniling 02H5 02H5 C2H4OCOCH3 02H4COL\(02H5)E
69| 5~amino~3~me- " " n " rojo ana
til-1-fenilpi- ranjado
ranol
70| 6-bromo-2~ciano{CH. |CH. | n~C C,H, COPh azul
~4-ni troanilimm 3 3 3H7 24
71| 2~cloro=-f-metil| © u " " rojo ana
-sulfonilanili ranjado
na \




5.

10.

20.

25,

-31 -

TABLA 1 (cont.)

e I . I | 1 ]
Matiz
D R1 R2 R3 R4
—aminoniridinal G .
72| 3~aminopiridina H3 CH3 C2H4OGOCH3 02H4COCH3 rojo
73| 5-amino~1-metil}f * " " " azul
«4-nitroimida- rojizo
zol
74} 2,6~dicloro~4-— " i C,H CQHAOPh rojo
-nitroanilina 25 rubd.
75! 4~aminobenzofe~ " " " " rojo ang
nona ranjado
76| 2~amino-6-carbo| * " | n-C.Hy 02H OCONHC H9 violado
etoxi~henzotia 3 4 4 rojizo
70l
77| 5—-amino-1-metilf * f " n azul
~4-nitroimida-~ rojizo
zol
78| 4-nitroanilina " " CH20000H3 CHZCOOCH rojo amg
3 rillentd
79| 4—aminoazoben~ | * " " " anaran-
ceho jado
80| 2-amino-5~cia~ | * " " u violado
notiazol rojizo
’ 0
81| 2,4~dinitroani .
lina n * | CH CH N violado
2%5 36\)
f
0
82| 2~amino-6-etoxi| * " " " rojo
benzotiazol
83} 2-amino-5-fenil} " ® I n-C H C, 1, NHCOCH u
1,3, 4-tiadia~ 479 274 3
zol
84| 4-~nitro~-2-tri- | t " t rojo anp
fluorometilani ranjado
lina
85| 2,6-dicloro-ani} * " | C,H, O0COCH,0Ph C,H, OCH pardo
lina 3 rojizg
86| 2~amino-5-ace~ | * u " “ azul
til-3-nitrotig rojizo
| feno
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TABTA 1 (cont.)

T Iir IIT
Ne Matiz
D
R1 R2 R3 ) R4
87 {6-cloro-2,4~di~|CH, | CH 02H 0COCH=CHPh 02H4OCH3 violado
nitroanilina 3 3 4 gzuladg
88 |2-cloro-4-metil| * " " " rojo ang
sulfonilanili~ ranjado
na
89 3ig;glnitroanim 02H5 02H5 CHB CH3 rosa
90 {6-bromo—2-ciano| * n " n violado
=4 =nitroanilin: azulad¢
91|{2~nitroanilina | * " “ ¥ anaranja
do roji+
%0
92 |dimetilamidea de| * # " # rojo
acido 1-amino-
~4~gulfonico

Pregcripeidn tintdrea

Se muele en.hdmedo 1 parte del colorante obteni-
do segin el Ejemplo 1 con 2 partes de una solucidn acuosa
al 50% de la sal sddica del dcido dinaftilmetandisulfdnico.

Se agita este preparado colorante con 4U partes
de una solucidn acuosa al 10% de la =al sddica del dcido
N-bencil-mu-hentadecil~bencimidazoldisulfdnico y se afiaden
4 partes de una solucidn de dcido acédtico al 40f. Diluyendo
con agua, se prepara con esto un bafio Tintdreo de 4.000 par
tes. '

Bn este bafio se introducen, & 509; 100 partes de
un tejido de fibra de poliéster, limpio., Se aumenta la tem~
peratura en el curso de media hora qe 120 a 1302 y se tifie

durante una hora a esia temperatura, en reciplente cerrado.
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fx lul:lv A

A continuacidn se aclara bien. Se obtiene una tintura rojo

azulada vigorosa, de excelente solidez a la luz y a la su~-

blimacidn.
REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se de-

claran nuevas y de propia invencidén las siguientes reivin-
dicaciones con prioridad de la solicitud de patente suiza
ne 16782/71 del 18 noviembre 1971.

1.= Procedimiento para la preparacidén de com-
puestos azoicos, que estdn desprovisios de grupos dcidos
golubilizantes en agua, de la férmula

NH—CO-R
D-I=N

-CO-R,
en la que
D es el radical de un componente diazoico;

R, ¥ Rz son radicales alquilicos;

Ry es un dtomo de hidrdgeno o un radical alquilico
que puede estar interrumpido por uno o varios he-
terodtomos y/o que puede llevar substituyentes; y

R4 es un radical alguflico que puede estar interrum-

pido por un heterodtomo & 1o menos y que estd subs-
titufdo por uno o varios dtomos de haldgeno o ra-

dicales de ciano, fenilo, alcoxilo, alcoxicarboni-
lo, ariloxicarbonilo, alqullamlnooqrbonllo, arila-
minocarbonilo, morfolinilcarbonilo, aminocarbonilo,

dialquilominocarbonilo, alquilaminocarboniloxilo,
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ar11am1nocarbon110x110, ariloxllo, arllcarbonllo,
alguilcarbonilo o ftalimido,
caracterizado por copularse un compuesto diazdénico de un

componente diazoico con un componente de copulacidén de la

férmula )
NH—CO—R
MH;CO-R
en la que

Ry, Ro, R3 y R4 tienen el mismo significado que se les

ha atribufdo antes.

2.~ DProcedimiento segin la reivindicacidn 1,
cargcterizado por partirge de componentes de copulacidn en
los que R4 es un grupo de cianoetilo.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por partirse de componentes de copulacidn de

la férmula
NH-CO-alquilo

7\ e
' AN

NH-CO-alquilo
en la que
Ré y Ri tienen el mismo significadoe gue R4 ¥ pueden
gser iguales o diferentes uno de otro,
4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones

1 a 3, caracterizado por emplearse un compuesto diazdnico
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de un benceno, de una guinolina, de un benzotiazol, de un
tiazol, de wn isotlazol, de un benzoisotiazol, de un ben-
7z0xaz0l, de un bencimidazol, de un triazol, de un pirazol
0 de un tiadiazol. | |

5yo Procedimienté segin las reivindicaciones 1
a 4, caracterizado por partirse de componentes de copula-—
cidn y componentes diazoicos que carecen de substituyentes
formadores de iones.

6.~ Procedimiento para la preparacién de com-
puestos azoicos.

Seg¥n se describe y reivindica en la presente me-
moria descriptiva, que consta de 35 hojas foliadas y escri-
tas a mdquina por una sola cara.

Madrid, a 17 Noviembre 1972

D, 2.
JAIME ISERN
3

—_
\t> _ ——
Firmado! JOSE F. NIETO
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