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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES
POLIAZOICOS

Sollcidants. BAYER AKTTENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, RepUblice PFederal Alemana,

L IR T R

Constituye el objeto de la presente invencidn,

un procedimiento pera preparar colorantes poliazdicos que,

en forma del deido libre, responden & la férmule general
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(K7 -N=N),-K~N=N T . — . —:N:N—Q—N:N-—K—(N:N—Kl)n

(1)

SOBH

en la que Q es un radical sulfo-l,4-nsfitileno; K es el resto
de un componente de copulacién de la serie hidroxinaftaleno ¢
aminonaftaleno, particularmente un radical hidroxinaftilo
eventualmente sustituido ulteriormente, con el grupo hidroxi
en le posicidén orto con relacidén al puente azbico, especial-
mente un radical hidroxi-amino-sulfo-naftilo; Kq es el resto
de un componente de copulacién, particularmente de un compo-
nente de copulacidén de la serie hidroxibenceno, aminobenceno,
hidroxinaftaleno o aminonaftaleno; N y m son O 6 1, siendo
n+m=04§ 2,

Los restos X y K., pueden ser iguales o dlstintos y

1
los anillos A y B pueden tener otros sustituyentes.

Radicales apropiados Q son particularmente aquéllos

de las férmulas

2y , -0Y-
" v

SO3H
SO3H

Restos K preferidos son los restos 2-amino-8-hidro



5.

10.

15,

20,

25.

30.

T 112994

xi~6-gulfo-naftilo-7 y 2-amino-5-hidroxi-T7~sulfo-naftilow6
eventualmente sustituidos ulteriormente en el grupo amino.

Como sustituyentes para los grupos amino, entran en
consideracidén particularmente los radicales alguilo eventual-
mente sustituidos, por ejemplo radicales alquilo con 1 & 4 -
dtomos de carbono, radiceles arilo, particularmente radica-
les fenilo y aeilo eventualmente sustituidos, especislmente
radicales alquilearbonilo con 1 & 4 €tomos de carbono.

El procedimiento de la invencién para le produc-
cidén de los nuevos colorantes, se caracteriza porque compren
de copular 1 mol de dcido 4,4'~diaminodifenilamino-6-sulfdéni
co tetrazotado, en un medio acuoso débilmente deido, con 1
mol de un dcido l-amino-naftalensulfénico, en lea posicién
4 con relacién al grupo aminoj diazotar el colorente aminoazéi

1
co obtenido; y copular el compuesto tetrazdico de la diamina,

agl obtenido, de férmula

b N=N-Q-NHp

HoN “E -—:
__‘.< :i—NH—- @———
(11)

SO3H

— et

con 2 moles de un componente de copulacién K-H en un medio

acuoso-alealino; y subsiguientemente el colorante trisazdéico
asi obtenido se tetrazota en caso dado (siendon, m =1) y
se copula con 2 moles de un componente de copulacidn K3 - H,
preferiblemente en un medio acuoso-alcalino, a una temperatura

de O a 109C aproximadamente.

Los componentes de copulacidén K-H 6 K;-H, pueden
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e jemplo:

e jemplos

ser iguales o distintos,

K"H 6 Kl - Ho

es decir, pueden emplearse cada vexz

2 moles de une mezcla de distintos componentes de copulacidén

Componentes de copulacién K~H apropiados son, por

decido
dcido
dcido
deido
dcido
decido
deoido
deido
deido
decido

decido

2-amino-8-naftol-6-sulfdénico,
2-acetamino~8-naftol-6-sulfénico
2-gmino~5-naftol-7-sulfdénico,
2-fenilamino-5-naftol-7-sulfénico,
2-benzoilamino~5-naftol-7~sulfdénico,
l-naftol-4~sulfdnico,
2-naftol-6-sulfdénico,

2-naftol-3, 6-disulfénico,
2-naftol~6,8-disulfénico,
l-amino~8-naftol~3, 6-disulfénico,
l-amino=-8-naftol~2,4~disulfénico.,

Componentes de copulacién K,-H apropiados son,

m-fenilendiamina, m~toluilendiamina, resorcinsg,

deido
deido
deido
decido
deido

deido

l-naftol-4-sulfdénico,

2-naftol-3, 6~disulfénico,
2-amino~8-naftol-6=-sulfdnico,
2-amino-5-naftol~T~sulfénico,
l-amino-8-naftol-3,6-disulfénico,

l~-amino-8-naftol-2,4~disulfénico y

4~sulfofenil-metilpirazolona,

por

Los nuevos colorantes se prestan particularmente

bien para tefiir materiales textiles, tales como algoddén y
rayén, asi como cueros, y producen tefildos predominantemente

de color azul oscuro hasta negro, con buenas propiedades de

solidez. Los colorantes con n = 0, que en el resto K contienen
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grupos amino diazotables, pueden ser diazotados sobre la fi-
bra y sometidos a copulacién con los agentes reveladores usua
les, con lo que se logra un mejoremiento de las propiedades =
de solidesz,
EJEMPLO 1

Se agiten 27,9 g de dcido 4,4'~diaminofenilamino~6-
sulfénico en deido clorhidrico acuoso y se tetrazota con 13,8
g de nitrito de sodio, a la temperatura de 0 a 5¢C, Se agitan
22,3 g de dcido l-naftilamino~f-sulfdénico en agua y se disuelv
con lejfa sdédice hasta le reaccidn neutra. La solucidén de te-
trazotacidén se ajusta con solucidén de sosa a un pH de 2,5,
Entonces se agrege la solucién del deido l-naftilamino-6-
sulfénico & la solucidén de tetrazotacidn. La copulacidén semilg
teral queda terminada al cabo de 2 & 3 horas (pH =5 a 5,5).
Se acidifica con dcido clorhidrico hasta el viraje del papel
rojo congo y se diazota con 7,25 g de nitrito de sodio. Se
efectfa la diazotacidn bajo agitacién durante 3 horas a 0-52C
y entonces se agrega o una solucidén de 50,2 g de deido 2-ami-~
no~5-naftol~7=-sulfénico y de 50 g de sosa en agua, & 0-52C,
Terminada la copulacién, el colorante acabado se separa con
sal comin, Se obtiene un producto de grano fino, bien filtra
ble, de color azul. El colorente tifie el algodén, segdn los
procedimientos usuvales, con matices azules oscuros.

Si, en lugar de dcido 2~amino-5-naftol-7-sulfdénico,
se emplean los componentes de copulacién indicados en la si-
guiente tabla, se obtienen también colorantes valiosos que ti-

flen el algodén en los matices especificados,
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Componente de copulacidn Matiz sobre algodén
dcido 2-amino-8-naftol-6-sulfénico &azul oscuro tirando a ver
de
deido 2-acetamino-~8-naftol-6-sulfd
nico azul grisdceo

decido 2-amino=5-naftol-7-sulfénico azul marino tirando & r0jo

deido 2-fenilamino-~5-naftol=T-sul-

fénico azul merino tirando & rojo

dcido l-naftol-4-sulfdénico azul oscuro

dcido 2-naftol-6-sulfénico azul grisdceo tirando a
rojo

dcido l-amino-8-naftol-3,6-disul-

fénico azul verdoso

EJEMPLO 2

Se agitan 27,9 g de dcido 4,4'-diaminofenilamino=6=
sulfénico en decido clorhidrico acuoso y se tetrazota con 13,8
g de nitrito de sodio a 0-52C, Se agitan 22,3 g de decido 1-
naftilamino-6~sulfénico en agua y se disuelve con lejia sédi-
ca haste reaccién neutra. Ia solucién de tetrazotecién se ajus
ta con una solucién de sosa a un pH de 2,5, Entonces, la solu~-
cién de dcido l-naftilamino-6-sulfénico se agrege & le solu-
cién de tetrazotacidén. La copulacién semilateral queda termi-
nada al cabo de 2 & 3 horas (pH =5 a 5,5). Se acidifica con
decido clorhidrico hasta el viraje del papel rojo congo y se
efectda la diazotacidn con 7,25 g de nitrito de sodio. Se
agita la soluclén de diagotacidén durante 3 horas & 0-52C y
sntonces se aérega a una solucidén de 50,2 g de dcido 2-amino-~

8-naftol~6-sulfénico y de 50 g de sose en agua a 0-5°C, ILa

copulacidén acabade del colorante triazbico se acidifica con
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deido clorhidrico hasta el viraje del papel rojo congo y se

tetrazota con 16,3 g de nitrito de sodio, La solucidén de te-

trazotacidn se agita durante 3 horas & 0-52C, Une vez termi-

nada la tetrazotacidn, se destruye el exceso de nitrito con

deido amidosulfénico. Entonces se agrega la solucidén de tetra

zotacién & una solucidn acuosa de 21,6 g de m~fenilendismina

y de 40 g de sosa, Para la copulacidn se agite durante la no

che, y al dia siguiente se obtiene, por filtracién, el colo~

rante precipitado. E1l mismo tifie el algoddén, segdin los méto-

dos usuales, con matices negros intensos,

Si se trabaje de la maners asrriba descrita con el

empleo de los componentes de copulacién K-H y Kq-H citados

en la siguiente tabla, se obtienen también colorantes valio-

sos que tifien el algoddn en los matices indicados.

Componente de copulacidn K-H

deido 2~amino-8-naftol-b-sulfdénico

Componente de copulacidn K,-H

fe~gulfofenilmetilpirazolona
resorcina

decido l-naftol-4-sulfdnico

dcido 2~naftol-3,6-disulfdénico
deido 2-amino-8-naftol-6-sulfénico
deido 2~aminp=5~-naftol-7-sulfdénico

deido l-amino-8-naftol-2,4-disulf$
nico

n~tolullendiamina

Componente de copulacién K-H

deido 2-amino-5-naftol-T-~sulfdénico

metiz sobre algoddn

verde grisdceo
verde oscuro
gris azuledo
gris azulado
gris

gris

azul oscuro

negro
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Componente de copulacidn KL:E matiz sobre 2lgoddn
4=~sulfofenilmetilpirazolonea negro
resorcina negro
m~-fenilendiamine azul negruzco
deido 2-amino-8-naftol-6-sulfénico gris

decido l-amino~8~-naftol-3,6-disulfd

nico azul oscuro
nm-toluilendiaming azul negruzco
BEJEMPLO 3

Con el colorante de férmula:

OH SO3H OH
e e o
SO3H H03S NH,
SO3H

se tifle algoddén, usualmente, en un bafio neutro o debilmente
alealino conteniendo sulfato sédico (sal de Glauber). E1 te—
fiido azul oscuro, bien lavado, se dlazota durante 20 minutos,

a 0-52C, en un bafio que, segin la intensidad del tefiido, con-
tiene 1,5 & 3 % de nitrito de sodio y 5 a 7,5 % de dcido clorhl
drico de 202 B (los porcentajes se refieren al peso de merca-
derfa/litro). Entonces, se lava bien la mercaderia y se revela,
durante 20 mimutos, en un segundo bafio que, segin le intensi-
dad de color, contiene 0,5 a 1 % de m~toluilendiemina, tras lo
cual se lava bien y se seca., Se obtiene un tefiido intenso ne-

gro tirando a azul,
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Con un modo operativo andlogo, por revelacidén con
53«naftol, se obtiene un tefiido azul oscuro fuerte.
N © T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asf como la manera de realizarlo en la préctice, debe hecerse
congtar gque las dieposiciones enteriormente indicedes son sus
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren -
su principio fundamental. Tambidn se hace constar que el in-
vento corresponde a una golicitud de Patente presentada en
Alemanie, en 28 de marzo de 1972, bajo el ndmero P 22 15
081.8, acogiéndose por lo tanto & los beneficios que conce-
den los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que -
constituye la esencia del referido invento, y por lo gque se
golicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espsaifia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES POLIAZOICOS;
ceracterizdndose por lo siguiente:

18,~ Procedimiento pars la obtencidn de colorantes
poliazdéicos, que, en forma de deido libre, responden a la fdr

mla general:

B -
(Kl-N=N)méK-N=N —— —”L*“N:N-Q-N:N.K;(N=N_Kl)n
FR=F
SO3H
B J

en la que Q es un radical sulfo-l,4-naftileno; K es el resto
de un componente de copulacidén de la serie hidroxinaftaleno,
6 aminonaftaleno, perticularmente un radical hidroxinaftilo

eventualmente sustituldo ulteriormente, con el grupo hidroxi

en la posicidn orto con relacidn al puente azdico, especial-
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mente un radical hidroxi-amino-sulfo-naftilo; Kl eg el resto
de un componente de copulecidn, particularmente de un compo-
nente de copulacién de la serie de hidroxibenceno, aminobenw-
ceno, hidroxinaftaleno o aminonsftelesno; n y m son O § 1,

siendo n +t m = 0 o 24 caracterizado porque comprende copular

colorantes azdicos tetrezotados, de férmules
HoN __| [ N=N-Q-NH,

-0
0 3H |

-

en la cual Q se define como anteriormente, en un medio acuo-
so-alcalino, con 2 moles de un componente de copulacién de la |
serie hidroxinaftaleno, y en el caso de contener el componen-
te de copulacidn grupos amino diazotables, se diazote ulte-
riormente y se copula con 2 moles de un componente de copuls
cién,

28,~ Procedimiento para la obtencién de colorantes
poliazoicos, tal y como queda sustancialmente descrito en la
presente Memorie.,

Esta Memoria consta de diez hojas, escritas a md-

quina por una sola cgra,

Madrid, 7% JL s

BAYER AKTIENGESELL%C

WEE: Auit) 1 HODET
Z o Firmado: L. Gaeta Foradndes
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