CASE 1-8244

PATENTE
DE
IRNVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA TENIR O ESTAMPAR MATERIAIES ORGA~
NICOS CON COILORANTES AZOICOS DE DESARROLIOY, a favor de la
' fime suize CIBAGEIGY AG., rosidente on BASIIEA (Suiza)
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia invenciln se refiere a un procedimiento para tefiir
y egtampar materiales ox'génicos; con colorgntes de desarroe-
llo, donde cstos son colorantes aonicos; gue contienen en
calided de componente de copulacién un radical heterocicliwm
5. co de seis miembrog con un &tomo de nitrégeno del anillo,
as{ como los materiales orgénicos tofiidos y ostampados con
egtos colorantes de desarrollo. )
B pi-ocedimiento para tefiir y estgmpar con colorantep
do desarrollo substantivos es conocido gesde hace mucho

10, tiempo. Los primeros ensayos [DRP 14950 (1880), patontes
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britdnicss 2757 (1880), 1638 (1881), 2946 (1882), 2580

- (1885)] condujeron a la llem=de tdenica del tefiido en frio®

que en el estampado ha jugado un papel transitorio. En gste'
método se utilizd en calidad de componentes de copulacién
el 2-naftol. Modiante variacldén del componente digzoico se
puede influenciar el tono de color. En el estampado no era
diffeil secar la materia impregnada con solucidn de 2-naftol
sédico, estamparla luego con la solucidn diazoica méé:éépe-
sa y eliminar por lavado el 2-naftol sddico que permaﬁéee
sobre la parte no estampada. En la tintoreris en canbio fue
dificilmente posible secar homogéneamente los hilados. im—
pregnados con solucidn de 2-naftol sédico, no pudiendo mi-
grar el 2-naftol no fijado de las posiciones humedecidas a2
secar; ¥ logrdndose wna tincidn homogénes mediante desarrollo
con un componente diazoico. La solidez de las tinciones
¥ estampados obtenidos fueron sin embargo a menudo deficien—
tes, en especial la solidez al roce, al lavado, al cloro ¥
a la luz, Uns desventaja de aplicacidn es la inestabilidad
de la solucidn de 2-naftol alcalina y la rdpida oxidacidn
al aire del gdnero tefiido, Un progreso especial conduce a
la utilizacidn de arilemidas de deido 2,3-oxinaftoico LIRP
256,999, 261.594] en calidad de componente de copulacidn.,
Estas son substantivamente mds significativas que el
2-naftol, y por ello se disponen en la solucidn alcalina
substantivamente sobre las fibrazs de algoddn. Sus solucio-
nes y los géneros con ello impregnados son estables y las
tinciones son csencialmente mds solides. Los productos son
insolubles ¥y se utilizen esencialmente con los pigmentos

azoicos exentos de metal. Son de color muy intenso, muy pu-
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ros en tono y se caracterizan por buena solidez a la lug.

Mediante la eleccidn de aminas diforentes se pueden
originar cuantiosas arilamides del decido 2-hidroxi-3-naftoi-
co ¥ correspondientes matices de color muy diferenteos. in
calidad de componentes diazoicos se pueden utilizer anili-
nas, benaidinas, dteres aminodifenilicos, aminas aminodife-
nilicas y aminoagobencenos diazoados. Los compuestos dq dig-
zonlio pueden estabilizarse como sales, por ejemplo cgﬁb‘sa-
les metdlicas, _.~

‘Para el ulterior desarrcllo de esta clase de coloran—
tes, que on su significacidn arrincond los antiguos "colo-
res en frio", fueron no solo nds decisivos en su mejor soli-

dez, sino que también resistieron la posibilidad do'.préparar

con su ayuda tinciones de hiladosg. Ya el represcntento uni-

tario de las erilsmidas do deido 2,3-oxinaftoico, la enili-
da, de une substantividad media de aproximadamente_el 12%.,
Esta substentividad posibilitd también desarrollar con so-
lucidn diazoica primeras capas no sccadas déi todo, sin sc-
parar las primerss capas antcs do la copulacidn de la fibra,
Con ello se did la posibilidad de¢ tefiir sin dificultades
hilados asf como husades y algoddén suelto. Por ellp este
procedimiento ha mostrado clara ventaja frente a la tdcnica
més antigua, Ademds se ha encontrado una amplia utilizacidn
en la tintorerfa textil y ha permanecido hasta hoy como el
procedimicnto mds importsnte para los colorantes de dosarro-
1lo.

Sin embargo al procedimicnto arriba descrito so lc han
encontrado desventajas escnciales. Para la solucidn do los

naftoles son nocesarios por lo menos 2 moles de lejfa de so-
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sa por mol de arilamida &2 deide 2, 3-oxinaftoico. Ademds,
las sales de los naftoles hidrolizan mds o menos fdcilmente
segin la constitucidn, de forma que es neccsariaz para la so-
lucién un exceso en lejfm de sosa. Ademds en la prdetica se
utilizen dos o mds (hasta 16) moles dc lejia do sosa por mol
de naftol segun cada difercncia de tendencia a hidroliza-
cidn. Ias soluciones de los naftoles son por cllo fucriemen-
te aldalinas. Sin embargo ya que las soluciones fucricmente
alcalinas dafian las fibras de lana, no se puedc toﬁié*lana

segun cl procedimicnto descrito. .

> T

-

Otra desventaja consiste on que para preparar.tgdos
los matices dosecados se debe utilizar diferentes compgon-
tes de copulacién. Los componentes de copulacidn usuales
abarcan dos tipos de compuestos: S
(1) arilamidas de docide o-hidroxi-carboxilico, la mayor
parte de arilamines de dcide 2, 3~oxinaftoico, parétﬁoéos
los tonos dc color ademds dc amarillo, anaranjado y rojo, ¥
(2) Arilamidas de dcido acilacdtico, que copulan on ol gru~
po do metilono reactivo parz tonos de color amerillo, ana--
ranjado y rojo (en conexién con ¢l procedimiento descrito
se dosigna tambidn estos compusstos como algunos derivados
de deido oxiboncil-carboxilico del grupo (1) on la tdcnics
en calidad de "naftoles"). Fn el ostampado do colorcs, que
deben contoner un matiz amarillo y otro no amarillo ore ne-
cesaria la utilizacidn dc dos componentes de copulacidn. Ya
que tambidn on macena de los matices no amerillos, como ver-
de; azul, violete, etc.;, se utilizan naftoles difcrentes,
se recubrieron para el cstampado en varios colores coventual-

mente mds dc dos componentes do copulacidn diferentcs, que
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sin embargo no se unian uno junbto al otro,

Es notorio que lag desventajas citadas son do gran ime
portancia, Por una parte no se pueden teflir o bien ostam-
par segun ol proccdimicnto log textiles de lana veliosos y
sus mezrles, y por otre parte no se puedc preparar ningin
estagpado, que contenga tonog amarillos junto a no amari-
1llos, por cjemplo azules. Sin ombargo tales estampados do
varios colorcs pucden prepararse mediante la ayuda &é“étras
clases do colorante. Asi sc puede hacer una tincidn omari-
1lo (fondo amerillo) sobre gdnero neftolado, por ojdhpio
con aywda dc un colorsnte reactivo, y lucgo lograr Toe mati-
ces usuales deseados mediantc componontes diazoicos corres—
pondiontes do estampado. Tal procodimiento lleva sin ombar-
g0 & un gasto muy clevado on forma indescada en ol‘trabajo,
incomode mn ol sorvicio do tefiido y adicionalmento oneorcee
cl material textil tofiido.

Por consiguiente exiztio la ncccsidad do oncontrar un
procedimicnto pora tefiir y cotampar modiasnte colorantes de
desarrollo, gque mostrasc las vontajas del procedimionto co-
nocido, por cjemplo tincicnes que diesen por lo mdnom igval
buena solidez, segun las cunles pudicse tefiirsc igualmonto

bien algoddn como lena y oventualmonte otras fibras toxti-

jol

les y en que pare todos log tonos de color con muy HOCOS
componcntes do copulacidn se cumpliese lo mds posibloe inclu=
80 con solamcnte uno.

Ahorg so ho encontrado que ol llevar sobre cl moterial
orgdnico a toﬁir oo estampar; sucesivonentc on eualguicr
sucesidn o simultdnecmentc y ol copular conjuntomontu, done

de 1o copulocién sc realiza por ollo sobre el matorinl orgd-
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nico a tefiir o bien al estampar mediante componentes diazoi-
cos y componentes de copulacién hetarociclicos, gque contie-
nen wn radical heterocliclico de 6 miembros con un 4tomo de
nitrégeno del anillo, se vbtiene un procedimiento, que cum-
ple ampliamenie los fequisitos arriba previstos. De preferen-
cia se iniroducen primero los componenies de copulacién he-
terociclicos, ¥y sobre el material orgénico préviamente pre-
parado dec tal forma actuan a continuacién los componenies
diazoicos. e
Reprcsentantes especialmentie valiosos de los cQuprentes
de copulacibén especificos permiten preparar todos log; tonos
de color desde amarillo claro hasta negro sobre el @gﬁgrial
orghnico so0lo mediante variacidn de los componentes;qigzoicos,
de modoiique se pueden proponer sistemas tintéreos éiéﬁfos
de lagunas, que solo contienen un finico componente de:éopus
lacién, e
Estos componentes de copulacibn heterociclicos de seié

miembros especificos corresponden en cspecial a la férmula

(1)

7 @)
o-//J\\y/ Non
Ry

en la que los substituyentes Ryy Ry ¥y Ry tlenen las signifi-

caciones siguientes:
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hldré eno; un grupo de alqullo evennualmente subs»itu1~
do, como met}lo, etllo, rropilo, 1sopropi101 butilo,
hidroxietilo, cianoetilg o un grupo.do alqu;lo sub?ti—.
tuido mediante haldgeno, como‘fluor, cloro b‘bromo, h%~
droxilo, un grupo de alcoxilo, como metoxilc)z etoxilo,
propiloxilo; isopropilox?lo 0 hidroxietoxilo, un gru;
po de amonio cuaternario, como el grupo de {rimetilamo-
hio o un grupo de acilamino como acetilaminé,‘bi&roace~
tilamlno o benzoilamino, un grupo de ac1loam1noalqui~
lo, en el que el radical de acilo o8 flbrorreahtlvo,
como cloroacetllogmlnomeullo, alfa,betardlbromqprop}o~
nilaminootilo o 2,4—d§clorotriacini}»(6)»aminoetilo,

un grupo de ara}quilo, como benoilo), un rgdiéﬁ}}de ari-
lo, como fenilo, l-naftilo o 2-naffilo, 2,51dig;brofe—
nilo o 3-sulfofenilo, un radical heterociclico,_§omo el
radical de la l—fenil—3~metil—pir§zolona~(5) o de la
piridina, un radical de alqullenoc, que enlaza el radi-
cal de la férmula (1) econ otro radical heyeroci?lico

de dgual clase, un g?upQ amino, por eje?plo H2N, un
grupo de glquilaminoz N,N—dialquilamigo,‘N~qlquil-N-
ar%la@ino, arilamino, como metilaming, N N—-dietileomi-
no, N N—dicianoetilamino, fenilamino, N-metil~N-feni-
lamino o N N-difenilamino, '

hldrégeno, u grupo de alqailo, como metllo, otllo,
propilo o elclobeX1lo, ciano, nlbgo, nltroso, HéN, un
£rupo acilam:'i.no, cono acetilamino, propionilatgino 0
benzoilamino, y sobre todo un grupo acila@ino,,en el
gue el rad?cal de acilo es fibrorregctivo? cono cloroa-

cetilamino, alfa~-bromoacriloilamino, alfa,beta~dibromo-
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propionilamlno, 2 4,5~*ricloro r1midil~(6)—am1no, 2y 6—
difluor—5~cloro-pirimidil—(4)—am}no? 2,2,3,3~tetre~
‘ fluorciclobuil~(1)~earbonila@in§} 24243, 3~tetrafluor-
ciclobutil~(l)-acriloilamino, 2,4~diclorotriacinil- (6)
5. ~amino o 2~oloro—4~amino—%riacinilf(6)—amino, gn‘grupo
de alquilearbonilo o arilcarbonilo, como gcetilo, pro—
plonilo o‘benzoilo, vn grupo Ge sulfonilo, comp metil-
sulfonilo, un grupo de aminosulfonilo,‘como N-nedilami~
nosulfonilo o'N,N-dietilaminosulfo?ilo, un radical de
10, algoxicarbonilo 0 griloxicarbonilo, como metoxiqa;b9ni_
lo, etoxicarbonilo, beta-etoxietoxicarbonilo ) f?ﬂ;yi-
oarbonllo, un grupo de aminocarbonilo, como amlno?arbo-
nilo, N-metilaminocarbonilo o fenllamlnocarbonilo,‘
&bomo de haldgeno, ccmo fluor, cloro o bromo, up ‘grupo
154 de su1¢oalqu110, como sulfometilo, l-aulfoetllo, l—sul-
fometilo, un grupo de acilaminometilo, en el que el ra-
dical da acilo corresponde de preferencia a ;a férmuls
—CO-wa; cn donde B es un g?upo de alguileno, de prefe-
rencia un grupo de metileno, y X es un dtomo de haldge—
20, ho, un £rupo amino cuaternigado o un grupo uulfo, como

~COCH,C1, -COCH ¥(*) R'RMWRAt) o -COCH ,S05H, un grupo

2
de la Térmuls

GO~ 30

1\/ N / 2y

. ~CH- \c 6 —CHZ-N\ .
25, . . 0~ 50 2/

en donde los dos grupos -CO0- o bien -302 én posicifn vecing

2
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estén enlazados a un gnillo aromitico de prefe~

rencla de 6 miembros, el grupo sulfénico o carboxili-
co, un grupo aminico cuaternizado o un grupo de lg fér~
nula

5e ' <§lﬁj>\

- N 1
!

\./,

en la quo el 4dtomo dc nitrégeno os parte de un enillo

‘‘‘‘‘

10, de 5 o de preferencia de 6‘micmbros, que puede contencr
todavia otros heterodtomos, como dtomos de nitgééego 0
de oxigcno, por ejemplo el radical de piridina, piperidi-
na y bano%midazol. ' ) ;\ ::.
R hidr@geno, un grupo de alquilo? como metilo! etiio;:pro-
15, pilo, is9propilo, hidroxietilo, mgtoxietilo, cignoo%ilo
o butilo, un radical de ara}quilo, como begcilo; un re-
dical do arile, como fonilo, 3~clorofenilo, 3—§u1fof?ni-
10, 1, naftilo o 2-naftilo, un rgdical heterociclico, co~
mo bengotiazolilo o tiadiazolilg, el grupo ?iaQO, un re~
20, dical de aleoxicarbonilo o ar?loxicarbonilo, como neto-
xi9arb0nilo o fenoxicar?onilo, un grupo de amigocgrboni—
lo, como aminocarbogilo, N«metilaminooaernilo; N,N-di-
metilaminooarbonilo,'N-etilaminoearbonilo, N,N~di~ciaT
noetilaminocarbonilo, N,Nfdihidroxietilaminocarboyilo,
25, N-fenilaminocarbonilo o N,N-difenlilaminocarbonilo, un ‘
radical de alecoxicarbonilmetilc o ariloxicarbonilmetilo,
como metoxicarbonilmetilo o etoxicarbonilmetilo, el gru~
PO c?anomotilo, un grupo de acilometilo, como acetilne~
tilo, bencilecarboniluetilo benzoilmetilo, un grupo de

aminocarbonilmetilo, como N,N~dimetilaminocarbonilmeti-
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lo, el grupo de carbovilo o el grupo de hidroximetilo;
En calidad de componentes de copulacidn pueden ademds

entrar en consideracidn sistemas biciclicos de la férmula

(2)

en la que
R2 y R3 tienen las mismas significaciones indiéédas
en la explicacién de la férmula (1) y .
X sisgnifica un grupo —(CHZ)n—, en donde-n. es
igual a 2 § 3, o un radical de la férmula

/\

vy de la férmula (3)

(3)
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en la que

Rl tiene la significacidn indicada en la explicacidn

de la férmuls (1), ¥

R2 ¥ R3 junto con el dtomo de cangno del anillo de pi-
ridone, al que estén enlazados, formen un anillo
de 5 § 6 miembros, por ejemplo compuestos de las

férmulas

donde

Rl tiene la significacidn indicada en la explicacidn

de la férmuls (1), ¥

H indica en el anillo cl estado totalmente hidrogena-

do del anillo respectiivo,

Son ademds de significacidn los compomentes de copula-

cidn de la férmula (4)

(4)
= X

X significa un grupo dc hidroxilo o amino e

en la que

Y significe un ftomo de hidrdgeno o de haldgeno, en
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especial un dtomo de bromo.

Componentes de copulacidn especialmente interesantes
corresponden a la férmuls (1) y representan de prefercncia

. aguellos compuestos, que conticnen grupos sulfénicos, en cs—

5. pecial se trata de los siguientes:
7‘1{3
10, HO_ !
X0 N
-
OBy (CH,) ,~CH D :
15,
CH3
ANS ¢l
mo I
SN A

20. 4 ' l\\
CH2(CH2)4-CH2-NH~‘ >z

CH

3

25, *
A,

~ HO J\N' H

H
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CH o CH IV~ L\N /4. --NHMN(‘/ .

so'3H ‘ o

(6)
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donde

R, tienc la significacién indiceda en la explicacidn
de le férmula (1) y
R, wsignifica un radical do alquilo o de arilo, como
. 5. metilo; etilo; beta~etoxictilo o fenilo.
Todos estos compuestos pueden exigtir on varias formas
tautémeras. Para simplificar la descripeidn estos COmpue 8-
tos se reprosentan solamente en una de estas formas taut 6~
meras, Sin cmbargo es de subrayar explicitamente,qdé:ié
10, descripeidn, tanto aqui como a continuacidn, en @spgéiél
on las reivindicacioncs,; se hacc siempre reforenoiaiﬁ'éom—
puestos en cualquiora de estas formas tautémeras. :
Estos componontes de copulacidn son en su gran”parT
te conocidos o pucden obtencrsc segin métodos oanqcidés,
15; por ejemplo como se doscribe on The Chemistry gf Heterb*
cyelic Compounds, Pyridinc and its Derivatives, Partg I-IV
Interscience Publishers Inec,, Nuova York, Interscignce Pu—~
blishers Ltd., Dondres; 1960-1964; ademgs en Berichte dor
Deutschen Chemischen Gosellschaft 29 (1896) pégina 655,
20, asi como en gran ndmero de patentes, por ejemplo patenﬁos'
britdnicas ndmero 1,256.094 y 1.256.095; patentes holendo-
sas ndmeros 71.06678, 71.09361; patonte ostadounidénse n?
3.471.506, publicacimes de las solicitudes de patentos
alemanas numeros 1.964.690, 2,022,817, 2.118,945, 2. 123.001,
25, 2.141.449, asi como las publioaeloncu de las solicitudcs
de patentes francoses mimeros 2,025.723 y 2,027.586,
En calidad de componentes diazoicos, que son no-
cesarios como sogundos componcntes para la sintesis de

los colorantos, pueden utilizarsc cn especial loz com-
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puestos aminoarilicos con.2idos por la quimica de los
compuestos azolcos, cn espcecial aminobencenos y amino-naf-
talina, especialmentc son tamb@én apropiados para ol
procedimiento segun la invoncidn los componentes diazoi-
cos usuales cn ¢l morcado o hien sus sales del procedi-
micnto de naftol descrito al principio.

In calidad de cjemplos sc citan:
clorhidrato de 2-cloroanilina,
clorhidrato dc 3-cloroanilina,
2.nitrognilina,
3.nitroaniliga, L
4.nitroanilina, :
clorhidrato de 2-metoxianilina,
2;5~dieloroanilina; ZJ::
3;S-di-trifluorometilanilina,
2~cloro-5=-trifluorometilanilina, ;~u
clorhidrgto de 2-metoxi-5~cloroenilina,
clorhidrato do 2-metil-3~cloroaniling,
clorhidrato de 2-motil-5-cloroanilina,
clorhidrato de 2~metil-4-clonoanilina;
2-nitro-4~cloroanilina,
2=-trifluorometil~4«~cloroaniling,
2-nitro-4-mectilanilima,
2-nitro-4-metoxianilina,
2~nitro~4-ctoxianilina,
2-metil-4-nitroanilina
2-metil-S-nitroanilina,
2-metoxi~4-nitroanilina,

2=metoxi-5-nitroanilina,
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2-etilsulf mil-5~trifluor metilanilina,

3~ogtilsulfonil-6-metoxianilina,
3-N,N~dietilaminosulfonil~6~mctoxianilina,
3—N+n—butilam?nosulfanil~6-metoxianilina;
l,4-diamino—2,6-diclorobenceno;
2,4~dinetil~3~-nitroanilina,
2-metoxi-4-metil-5-nitroanilina,
2-cloro~4~cleno~5-metilanilina,

clorhidrato de 2;S-dimetoxi~4—cianoanilina;
4-Ffenilaminoanilina,
2~metoxi;4~fonilaminoanilina,

hidrosulfato de 4-(4'—metoxifonilamino)-anilina;
hidrosulfato de 4';4"—diamino-difenilamina,
2-fenilsulfonilanilina, A L
2-(4'-clorofenoxicarbonil)-anilina,
3-beneilsulfonil-6-metoxienilina, ; -
2;5—dietoxi~4—(2'—mctil—fenoxiacctilamino)—anilina,.
2;5—dimetoxi~4—(4'-motil—fonoxiacotilamino)—aniling,
2;5-dietoxi~4—(4'-motil—fonoxiacetilamino)-anilina,
2—fenoxi~5—cloroanilina; ‘
é~(4'-clorofonoxi)—5~cloroanilina o bien clorhidrato de
2-(4'-clorfenoxi)-5-cloroanilina, |
4—aminoazobenccno, .

clorhidrato de 4-aminoanganceno,
J-mztoxi-aminoazobenceno,

clorhidrato de 2';3—dimotil—4~aminoazobenceno'o bicn
clorhidrato de 2;3'—dimetil—4-aminoazob§noeno,
2;5~dimotoxi~4'~ni?ro-4—aminoazobenceno?

2-metil-5-motoxi-~4,4'~diaminoazobencendo,
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2~etil-b-metoxi~4~amino-4 —cloroazohenceno,

¢

2-metil~5-metoxi~4—amino-2'—nitro~4i-metilazobeneeno?
2~amino-4-metoxi~S-metil-2'-cloro-4' ~nitroazobenceno,
2,5-dimetoxi—§—amino~2'~N,N—diemtilaminocarbonil~4‘~ni—
tFoazobenceno, o _ )
2,5—dimet6xi—4—amino~2',6'-dicloro—4'-?itroazobenceno,
27cloro~4~benzoilamino~5-metoxian%lina,

2, 4~dimetil~5~benzoilaminoanilina, )
2-N;N—dietilaminosulfoni;~4—benzoilamipo-5-metoxianiiiﬁa,
2-metoxi-4~benzoilamino-5-metilanilina, '
23S—dimetoxi-4—benzoilaminoaniling,
2,5—dieto§i~4~benzoilaminoaniling, o ‘
bencidina, 3,3'~dimetil?encidina, 3,3'~dimetoxibencidina,
4~(1'-naftilazo)anilina, ' e
1-(2'~etoxifenilazo )~4~amino-naftalina,
2~metil-4—amino—§~etoxi~4'—(4"~aminofonilamino)~azo§¢nceno
l-aminonaftalinaz

2~gminonaftalina,

clorhidrato ,de 3-benzoilamino-4-metoxi-anilina y
l-aminoanttaguinona. '

Todos ".estos componentes, asl como los componentes
de copulacidn y los componentes diazoicos se utilizan en
dependencia .del tipo de aplicacibém en cglidad de suspen~
siones o bien de soluciones,

El procedimiento propiamente dicho consisbe en
primero la "oubricién con el tinte de base“; es decir
la impregnacibén del materisl orgénico a fefiir con uno
de los dos componentes del colorante de'desarrollo, por

ejemplo con cl componente de copulacidn, y segundo el
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*desarrollo” cs decir la copulacién con el segundq com-

ponente, por ejemplo con el componcnte diazoico, bor
tanto la "base de color® diazoada o bien la "sal de co=-
lor® que se presenta ya drazoada.

La copulacién con tales componentes de copula~-
cifn segln la invencién es independiente del pH, es de~
cir es realizable en un intervalo de pH de aproxiga@ar
mente 2 a 12, de preferencia a temperatura ambienﬁe, &g
forma que esto es posible no sélo en medio alcalino‘éiﬁb
también en medio o bien 4cido en dependencia del .
substrato., S

En nuchos casos es deseada una elevada substan~ 1~
tividad de uno de los dos componentes. Esto puede al~"
terarse en los componentes de copulacidén medisnte Vééiér
¢ibfn de los substituyentes en el sistema heterociclico}
por ejemplo mediante incremento molecular o mediante '-.
instalacibén de vn grupo fibrorrcactivo. Sin embargo es
en generzl ventsjoso para el procedimiento de extrace
cibn una substantividad oscasa ya que en substantividad
elevada un tejido a teflir retira del bafio a menudo en
un tiempo de inmmersién cordo une dosis consgidersblemen~-
te més eclovada del componcnte de copulacibn, que la co-
rregpondicnte a la concentracién en el bafio. Pueden
adends encontrarse defcctos, que luego se manifiestan
en una desigualdad del acabado. In el cstampado debe
poderse eliminar de nuevo por lavado Tdcilmente el color
de basc on aguellos puntos, en que no s¢ estampa con
la solucifbn diazoioa’cxpresada, por e¢jemplo modiante.

enjabonado hirviente, una propiedad, que también depen-
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de de la substentividad. Aqui cs asimismo requerible

solubilidad més facil y afinidad més oscasa para las
fivras,

EL color de basc y el desarrollo pueden realizar-
se simulténeamente o uno a continuacibn de otr6 en cugle
quicr sucesibn,

Pueden elegirse diferentes formas de realizacién
del procedimiento de tefiido o bien de estampado. Para
el procedimiento de extraccién en bafios duraderos asi
como el proccdimiento scmicontinuo o totalmente boﬁti—
nuo. EL cstampado puede realizarse como estampado‘airec~
to, estampado de reserva o estampado ciustico, i

La forma de trabajo on una tincién de extpacbién
¢s por ejemplo la siguicnte: impregnacién con el compo-
nente do copu;acién, eventualmente en proscncia de: adi-
tivos dc bafio, por ejemplo coloides protectoros,'como
acelte rojo turco, condensado dec alumina de Acldo gra-
80 0 10;1& sulfitica, formadores dc complejos metélicos
y sales, como sal de cocina o sgal de glauber, cventual~
montg un enjuegue intermedio on un bafio de sal comdn
frio, lucgo eliminacién del componente de copulaeién
en oxceso modiante centrifugado, succionado o exbrimi—
do o bicn segin la substantividad de un componenfe do
copulacidn mediante enjuagado en solucidn de salicomdn;
eventualmentc secado intormedio y revélado con lg bas&
de color. Las bascs dc color sc deben diaz?ar primero;
Esto pucdc realigzarsc segin métodos usuales, por ejem—

plo wodiantc nitrito sédico o dcido mineral, por ejemplo



4162064 77

foido clorhidrico. Ias aminas libres so transforman gn-

tos de la diazoacifn en sus sales, ch caso necesario me-~
diante calcontamionto con 4dcido médicemente concentrado,
que so diluyoc antes de la diazoacién. Los compupst?s
5. diazoicos obtenidos se copulan luego cn medio écido,

neutro o alcalino, acuoso con el componente Ge copula~
cibn, lugar de las bases de colo? diazoadas ?e PUO=
don. utilizar asimismo sales de color, cs decir cpmpuog-
tos do diazonio cstabilizados. @n calidad de cebabili-

10. zadores y reactivos de scparacidn pars las sales dé'i
cclor puedon ent{ar en 9onsidoraci6n: ol?ruros meféli¥

cos, como chlz, CdClz, CoCL, 6 Mnclz, que p?edéh pro-

2
cipitar con cl compuesto diazoico en calidad do éomplojo a
partir de la solucidn acuosa, 4cidos sulfénicos aﬁomémicos,

15. que pucdon utilizarse como salcs libres o tambidn éomo
galcs alcalinas y forman con los compuestos de dlagonio
salgs verdaderas, en cspecial Acidos naftalindisulféni;
cog, &cido borofluorhidrico, que forma asimismo con com—"
pucatos di?zoicos salcs verdaderas, 4cidos acilaminoaril-

20. sulfénicos, como Acido acetil-sulfanilico. Enmeohos

casos sc pucden reeristglizar y sc utilizan asimismo

los proplos cloruros de diazonio o sulfatos édcidos, Las

sales dc diazonio cstabilizadas contioncn todavia intor-

soles. BEn la utilizacién do sales de colorantos es no-

25. cesario'una adicién de ligantes alcalinos, como éci&o
acético, Acido férmico, acotato sédico/écido'acético,
cromoacctato o fosfato monosédico o disbdico, cuando se

copula on solucifn alcalina, ya que las sales do colo-

rantc go descomponon por gccidn de los dlealis. Es von-
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tajosa la adicién de un disporsante. EL génoro rocubiér~
to con el color de base con el componcntc dg oopglaciéﬁ
socgln la definicién no ¢s scnsible a la luz, de ibrma
que no esg necesaria una adicién de egtabilizador o simi.-
5 lar gl bafio del color de baso, Como tratamienty poste-
rior de la tincién puede efceiunarsc una saponificacién
con jabbén o con un detergente sintético o bien dispor-
Estc tratamiento posterior da mejor solidez al roco: y
10, matices més puros. 7 ‘

In la tincién segin cl proccdimionto contgnud |
so fulardea, por ejemplo género a} ancho con la éolﬁ;
cién dol compononte‘de copulacién, que contienc uﬁ‘ébé
loide do ?rotoccién, eventualmonte un dispcrsant¢'yFun

L5, cspesanto, por ejomplo fragacanto, EL género sc s¢éé~cn
fase intormedia ¥y a continuvacibn sc fulardea con la. so-
lucién do una base do color diazoada o una sal de color.,
Sigue una ctapa de alrecado y el rcvclado on bafio de sgug

‘ calionte, mcdiente sccado parcial sobre un cilindro de

20, sccado © on vapor. EL tratamionto postefior sc ofcetla
on ung tina de lavar a 1o ancho o en clapbn 4¢ lavar y
blanquear., En la tincién de lana y seda natural se cfco-
faa el rovelado de preferencia on solucién écida.tampo~

, nada con fosfato m?nosédico 0 bisédico o con acctato sb-

25, dico/4cido acético, y para el tratamicnto posterior ‘se
utiliza wna solucidn de detergente, dcscalearizador dc
agus y amoniaco o de deotorgentc y 4cido acébico a tempe-
ratura moderadamente elovgda 0 on bafio hirviente, En

caso de que sca nccesario, por ejemplo en la tincidn do
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acetato de seda, puede también llevarse sobre la fibra

el componente de copulacifn junto con la base de color

no diazoada dispersada., Por @liimo se diamoa ¥y copula

con nitrito sb6dico y dcido clorhldrico, ZLuego sigue
5. el enjraguie y tratamiento posterior,

‘ Tl cstampado directo puede efectuarse por ejem—
plo en la forma de que el género se fulardea cop el com—
ponente de copulacién, dondc a causa de 1aAeliminaciég
posterior dcl componente de copulacién de los 1ugares4

10, no estampados se requiere una escase substantividad,fée

seca en un tinel calentado: o sobre el cilindro dezéﬁéar
do, se tific con colorante de estampar, que contiene -sal
de colorante espesada o base ce color diagzoada en é1 ‘co-
lor de estampsr, y por Gltimo se saponifica hirviéﬁﬁg.
15, Sin embargo también puede realizarse el estampado ai -~
ostampar el componente de copulacién sobre el ma#efial,
secar 4ste, luego fulardear con una solucién del compo-
nente diazolco, tratar en un bafio caliente de bisulfifo
sédico, y por Gltimo enjuagar y saponificar hirviendo.
20. Se puede obtener un estampado sin color dé base
del género a estampar cuendo se estampa una megcla de
componentc de copulacién y antidiazotato, se secg y el
antidiazoiato que no copula se transforma en un compues-
to de diazonio apbto pars copulacibén., ZEsto puede resli-
25, zarse mediante tratamientos o vaporizados més largos y
a continuacién paso por un bafio caliente conteniendo
electrolito con adicibén de écido orgénico, por ejemplo
4cido Térmico o dcido acético.

Ademds puede estamparse con una mezcla de Compo=
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nente de copulacién y co.puesto de diazonio bajo adicién
de un espesante y humectante. Después del secado, el
compuesto de diazonio eshable sc transforma en un com-
puesto de diazonio mediante tratamient6 de 4cido, paso
por un bafio conteniendo electrolito calientec con 4dcido
orgénico o mediante vaporizado en vapor de dcido.

Bl estampado segtn la proesente invencidén también
se puede realizar como estampado de reserva. Para re-
serva blance se utiliza por ejemplo sulfato de aluﬁi?io
espesado eventualmente con adicién de deido orgénigo;
como Acido tartdrico, en calidad de reserva. Las x;é‘raér‘-
vas coloreadas son preparables por ejemplo con coloran-
tes roactivos, colorantes de tina, indigosoles, coiruran~
tes pigmentarios o colorantes mordientes. »

El procedimiento segtn la invencién es utilize~
ble asimismo en el estampado céustico. Como cauéti?o
blanco se utiliza por ejemplo espesante, Rongalit C, po-
tasa, antraguinona, blanco d¢ zinc y un producto anion-
activo para la elovacitn del rendimiento.

Los céusticos de color pueden reallzarse por
ojemplo con colorantes de tina seogin el procedimiento
de Rongalit-potasa con adicibn de antraquinona y una
dosis elevada de Romgalit C.

In las formas de rcalizacién arriba desecritas en

tincién y cetampado puede invertirse asimismo la succsién
de las aplicacioncs de los componentes a llevar sobrg lag
fibras ¢n lugar del oogpononﬁe de copulecibén primero,

el componeniec diazoico, y luego cl gbnero con la imbri—

macibén o bion estampado con el componente diazolco se
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revela con el componente de oopulacién; por ejemplo me~
diante fulardeo o sobre estampado, Sin embargo en mu~
chos cagos se pueden llevar gobre las fibras simultdnea-
mente ambos componentes., ‘
5e La forma de realizacidn ventajosa es sin embargo
aquella en que se impregna en base con el componente
de copﬁlacién y después se revela con la base de éolor.
Cuando la base de color lleva en posicibén orto
al grupo H2N un grupo HO o un substituyentg de igdai ?é;
10. lor pars la formacién de complejo metdlico, y el cogpb;
nente de copulacién en posicién orto a la posioi@n a%«f
copulacién contiene asimismo uno de tales grupos, se}:
puede ?ambién llevar a tales colorantes de metal comple-
jo. -Substituyentes f9rmadores de metal complejo édﬁ,i
15, por ejemplo hidroxilo, alcoxilo, carboxilo o bien‘grua;
pos andlogos o &tomos de halbégeno. Sin embargo pueden,
también eptrar en consideracidén por ejemplo &tomos de
nitrégeno, que son componentes de un anillo heterécicli—
co., Do formacibn de metal complejo puede realizarse gi-
20, multéneamente con la copulacién o después, Como forma-
dor de gomplejo pueden entra? en consideracidén metales.
pesados, en especial cobalto, niquel o cobre., La meta~
lizacidn puede efectuarse en el bafio de revelado que
luego a la mitad del Tiempo de revelado se lleva de cbu-
25«  1licifn. En lugar de esto se puede también metalizar
en el bafio de tratamiento posierior con un complejo au-
xiliar de la sal metdlica, La metalizacién posterior
puede rcaligzarse en forma totalmente continua,

Segin ¢l procedimiento se obbtiene colorantes de
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degarrollo de la serie a.oica, que contienen en cali-

dad de radical del componente de copulacién el radical
heterociclico de 6 miembros segin la definicién con un
dtomo de nitrgeno de anillo; y cuyo procedimien?o se

5, caracteriza sobre todo porque e¢l valor de pH se aplica
independientemente de los materiales orgénicos més dife-
rentes y que se puede preparar con solamente un éomponen—
te de copulacibén segin la definicién la gama de golor
total desde e} amarillo claro hasta el negro. Asi@ié:

10, mo es posible, mediante utilizacién de diferentes coin-
ponentes diagoicos bajo introduccién de tejido pre%iaienu
te preparado con el componente de oopulacién_y toberas
de mando electrénico més diferentes promover, por c¢jéin~
plo " efcctos de tefiido difercnciales “,. .

15, i celidad de materisles orgdnicos a estamparvb
bien @ tefiir pueden entrar en consideracién los materia=~
les sintéticos y naturales mds diferentes, como por ejem=
plo cugro y materiales textiles, comc materiales de ce=
lulosa, por ejemplo algodén; lino; viscosa, geda natu-

20. ral; 2 1/2~acetato y tri-acetato de celulosa, viscosa
de celuloga, (seda al acetato)y materiales poliamidicos
como lana, lana 9lorada ‘0 poliamida gintéitica; materia-
les de polidster, en especial texturados; materiales de

_ poliecrilonitrilo; poliolefing; en especial materiales

25, de pol;propileno; asl como sobre todo también fejidos
mixtos, . como los de por ejemplo poliéster/algodén o la~
na; algoddn/lena o poliamida sintética; algodén/polia-
mida sintética o poliacrilonitrilo, cn donde existe la

posibilidad en tejidos mixtos de obicner tinciones o
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bien estampados tono-en~tono.

Estos materiales orgénicos pueden prgsentarse
en las formas de eclaboracidén mds d?ferentes, oomo:por
ejemplo @aﬁerial a granel, madejas, cintas de fibras
(PAVENA), género peinado y bobinas cruzadas. '

Los siguientes ejemplos aclaran la invencién sin

. limitarla. Iias partes significan, a menos que no se in-

dique lo contrario, partes en peso, los porcentajes fan-

5
~ s

tos por cientos sobre el peso y las iemperaturas se ine
dican en grados celsius., Los componentes diazoicoa,(ami—
nas) utilizados se usan comoseles diazoicas venigjose~-

mente en forma de sales de dlazonio estabilizadasé""

Ejemplo 1 _
Una solucién de bafio de tefiido se clabora a par-

tir de 20 partes del componente de copulaciéﬁ de la_f6f~

mulg

Cl

L2
CH2~(CH2)4~OH2-NH~“.] N;;JN.NH

SO3H

20 partes de aceite rojo turco, 6 partes de lejia’de
sosa 362Bé y 954 partes de agua caliente. Con esta so~
lucifn se impregna tela de algodén mercerizado sobre un

fular de 3 cilindros, se exprime del 80 al 100% del pe-
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g0 del género y a continu cifn se seca en una'méqpiné |
de secado por aire caliente. El género preparado:y 98-~
cado se estampa luego sobre unae méquina de estampar De-
licula con rodillo o d¢ estampacién de pelicula fior ro-
tacibn, :

Para lograr el colorante de estampar se prepara
un espesamiento de origen a Partir de 600 partes de un
espesanice, 50 partes de urea, 10 partes de &cido actti-
co (80%) y 340 partes de agua. Sc obtiene un coloran-
te de estampacién que seglin la intensidad de color de-
seada se mezela de 15 a 70 partes de un oompuesfo:giar
zoico en 985 a 930 partes del espesamiento de oriééﬁ
removido con un agitador rapido, B

Degpués del gstampado ¢l gbénero sc¢ seca yAé con-
tinuacién se lava, '

Tras esta etapa do trabajo sc obtiene con lca
compuestos diazoicos dec las aminag arométicas (beﬁes
de ?olor) indicadas en la columna I do la siguiente ta-

bla, los tonos dc color citados on la columng IT,.

TABLA

I 1T

Basce de color

tono de color

2-cloroaniling amarillo
3~cloroanilina emarillo
2-nitroaniling amarillo

’ amarillo

3, 5~bis-trifluorometilanilina
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TABLA  (Continuacién)

I

I

Basc de color

tono de colox

2~metil~§7nitroanilina
2-metil—4—cl§roanilina
2-trifluorometil~4~cloroanilina
2-nitr-4-motilanilina
2-metil-4~nitroaniling
2-meboxi-S5~-nitroaniling

Oxido 4tc}oro~2-aminodifenil

Oxido 4,4'-dicloro-2~aminodifenilico
2~metoxi-5-cloroaniling
?—mctoxi—4~nitroanilina.
24 5~dimotoxi~4—cianocaniling
2-nitro~4-mctoxianiling
2-metoxi~4~benzoilaminoS5-metil-aniling

2~metil-4~(2'~metilfenilazo)-anilina

2=nitro~4'~gnino=~5'-metoxi=2', 4~dimectilazoben=

ceno ‘
4=bengoilaminn=2, 5-motoxi-aniling
Dienisidina
4Tbenzoilamino-2,5~diotoxi—anilina
4~fenilaminoaniling
2-metoxi~{~fenilaminoaniling
4~(4'—met?xi«fonilaming)—anilina
4~gmino-2,5~dinetoxi~4'-nitro-azobenceno

1~ (2! ~ctoxi~fenilazo )=4-aminonaftaling

amar;llo
amarillo
amarillo
amarill91
gmarillo
amarilio dorado
amar{;io-dorado
amarilio dorado
amariiio dorado
amarillp dorado
anaranjado
anarahjado

rojo

rajo

burdeos
burdcos
burdeos
burdeos
azul
azul
azul
negro

negro
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Sc obtienen los mismos resultados al utilizar
en lugar del tejido de algodbén mercorigado un tejido

)

de lana clorada;

Si son de interés colorantos concomitantos, por
5: ejomplo colorantes reactivos del tipo dc las halogeno-
triaginag, después del cstampado y secado para la fijg~

cién del colorante reactivo debe vaporizarse sodavia

algunos ninutos y a continuacidén lavarse.

Ejemplo 2

Un tejido de lana se tifie sobre el fular con

10.

color dc hasc en la forme descrita en el cjemplo i‘y

luego sc scea, El género sccado sc tifie luego en‘él fu-

lar 'on un breve paso de aire sin sccado intermodio, luc-
15. go se lava y sc seca. N

Bl Dbafio @e tofiido se propara a parti? do 820 par-
teos do agua fria, 100 partes de un espesente, 10 partes
do &cido acbtico (al 80%) y de 15 a 70 partes de un com-
ponente diazoico.
20. Se uﬁil;za los mismos componentes diazoicos que
en el ejemplo 1, con lo que se obticnon iguales tonos
de color quec en el procedimiento de estampado del cjem-
plo 1.

Ejemplo

25; Tejido de lana se tifiec como on ol ejemplo 2. E1
gbnero tefiido y sooozsg estampa a continuacién con una,
pasta mordisnte blanca,‘que ostéd compuesta como sigue:
500 partes @o espegsante, 150 partes de hidrosulfito R

concontrado, 200 partes de blanco de zinec 1l:1 50 partes
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dé un producto anlonacti-o para la elevacién dol rendi-

miento, 30 partes de carbonato potésico, 40 partes de
antraquinona ( al 30%) y 30 parics de agua. ‘
Despubs del mordentado sc seca el tejido,;se va=-
poriza y lava,
Todas las tinciones obienidas segln el ¢jemplo 2

son blanco nordentables.

S

81 sc utiliza en lugaer de la pasta de¢ mordentar
blanca arriba descrita, la pastg de mordontar colg:eada
compuesta de la forma siguiente: 70 partes de zégfé;fe—
nilantracuinon-ditiazol con 80 partes do glicoriﬁg; 30
partes de un producto anionactivo para la elGVacidn'ggl
rendimionto, 30 partes de goma ?riténica + espes;mieﬁfo
de origen (véase cjemplo 1) 1:1, 200 partes dc eépegan-_
tec do cetampacibn, 100 partes de carbonato potésgcé, 125'
partes de hidrosulfito R concentrado y 95 partes:de agua,
se obtieno un cstampado mordeniado amarillo,

Todas las tincionos obienidas on el cjemplo 2 son
coloroables con la pasta de mordentado coloreada arriba
deso?iﬁa o con las partos corrcspondientes, que en lugar
de 2,8-difenilantraquinon-ditiazol conticnen otros colo-
rantce,

Ej?mglo 4 '

A’partir de 4,6 partes de 2,3~dihidroxi-5-bromo-
piridina, 6 partes de lejia do sosa 369BS, 20 partds de
aceite rojo turco y 970 partes de agua calientc se ela~
bora un bafio de tofiido. Con csta solucién se impregna
sobfe un‘fular de 3 rodillog un tejido de algodén mer-
cerizado, sc exprime hasta 100% del peso del género ¥

8¢ seca on aire caliente,
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El tojldo asif travado previamenio sc impregna So-
bre un segundo fular con una solucién; gue oontiéne
por 1itro 4 partes de 8-aminoquinolina en ?ofma del com-
pucsto de diazonio obtenide on forma usual, 5 partos de
un dispersanto y 30 partes de un 4cido acttico al 50%.
Iras un paso dc aire sin sccado intormedio se trata lue-
go el tejido durante 15 migutos g una ﬁemperaturé dc 95
a 982 cn una'solucién de 2,5 partes de sulfato do cobre
cristalizado, 10 partes de lejifa de sosa 389¢B6 y -3 par-
tes do 4cido tartérico on 990 partes de agua. El beji-
do de algodbén tefiido lucgo on matlz azul osouro inﬁonso
so saponifica por ¥Wltimo ocn forma asual; se enjuéga v se
sceca, La tincién posce sélidez a la humedad y a;ia 192;

8i se wbtiliza para la mctalizacidn'yosterior 2,5 8
de sulfato de niquol cristalizado o bien 2,8 g de sulfa-

to de cobalto cristalizado cn por lo dcmés igual forma

de trabajo, resulte una tincién on tono azul marino o blen

azul vdrdoso.

Ejomplo 5

Un %ejido de algoddén blanqueado sc sumerge en
una solucién acuosa, que conticne 20 g/1 dol componon-

$o do copulacién de la férmula
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asi como 30 g/1 de aceitec rojo turg ¥y 2 cm3/1 de lojie

do sosa 369Bé y so cxprime del 304 de humeded y g con-~
#inuacién ge seca. El tejido esi preparado se eétampa
sobre una miquina do estampar pelicula plana conrun dim-

bujo de tres colores en bandas transversales. Para ello

5,
se wbilizan tros pastas do estampar, que se obtienon me=-
diante solucién de a) 40 g del compuesto do la férmulg
10,
15 o bien b) 50 g de 12 amina de la férmula
ocH
3
-CONH 4i—“~$§>__ﬂﬂé
20, .
H
3

0 bien ¢) 70 g de la amina de la férmula

OCH3

25,
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y 50 g de urea en 340 g d. agua, 10 g de dcido acético
gl 80% y 600 g de un espesante de harina de pepitas pre-
viamente disuelto de 6% de contenido de substancia seca.

A continuaecidn del estampado se efectiia un seca~-
do & una temperatura de 1209; en el aparato de secado
dispuesto usualmente a continuacidn de la mdguina de
estampar. Sin otra operacidn el tejido estempado sélo
para la eliminacidn del colorante en exceso se lava, o8
decir primerb en frio, luego en caliente de 90 a iOOQ
en una solucidn, que contiene 2g/1 de carbonato sdédi-
co y 2 g/1 de un humectante, luego una vez mds en: frio.
Por dltimo se seca.  ; 3

Se obtiene un egtampado de color intenso, vive

con franjas amgrillas, rojas y azules.

Ejemplo 6
Un tejido puro, absorbente de viscogilla =o es-

tampa sobre una mesa m:nualmente con una plantilla, que
contiene un dibujo de un color, para lo cual se utiliza
una pasta de estampsr, que se clabora a partir de 20 g
del componenie de copulacidn segin el ejemplo 1 disuel-
to en 30 g de aceite rojo turco, 6 ems de lejia de sosa
de 36 2BE, 50 g de urea y 400 g de agua. Esta solucidn
se mezcla para la elevacidn de la viscosidad con 494 g

de una solucién al 6% de alginato sédico alealino en agua.
En un agitador de un gran ndmero de revoluciones se adi-

ciona todavie 30 g del colormnte de la férmuls
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A so‘3H)x /l\N
3;3';§E?§9' ._.._._—(5021\TH2)y N7
(SO, JHCH CH NH~
X+ y+z=4
z =283

a esta pasta.

Tras el estamprdo se seca a la temperatura exige-
tente en la sala de estampar y con el fin de fijar el'{
estampado se trata en una atmdsfera de vapor de'agua. )
saturado a 1002 durante 10 minutos., Antes del 1avadoj“
del colorente en exceso, que se efectud como en el ecjem~
plo 5, el tejido se sumerge en una solucidn que se cqﬁ;'

pone de 40 g del compuesto de la férmula

30 g de urea y 10 g de dcido acético al 80% disuelto en
920 g de agua. '

Resultz un estampado de color verde vivo.

Ejemplo T ‘
Un tejido de punto bien limpio de polidster tex=

turado se trata previamente como en el ejemplo 5 con una



{
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solucidn acuosa, que contiene 20 g/1 del componente de
copulacidn de la férmula .

A
?i‘umn

CH.
5. |3
N
_ N
H NK H
as? como 30 g/1 de aceite rojo turco y 8 om> de lejia
10. de sosa 362B4.

Se estampa un dibujo de un sdélo color

sobre una mdquina de estampar rotativa, para pelicuié;
Se utilize el color de estampar siguiente:r

%O g de la amina de la férmula

15,

320 g de agua, 50 g de urea, 10 g de deido acdtico al
80% y 550 g de espesente de harina de pepitas.,

Despuds del estampsdo y secado, con objeto de

Tijacidn del colorante formado se fija con aire calien-

te de 2002 durante 50 segundos y pere la oliminacién
- del colorante en exceso s¢ lava como en-el ejemplo 54

Resulte un matiz rojo intenso y brillante;

Ejemplo 8

Un tejido, elaborado previamente en forma tradi7

cional para c¢l estampsdo, que consta de 2 y 1/2-acotato
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de celulosa, s¢ trata con la sigviente solucidn cumo en

el ejemplo 7:

20 g del componente de copulacidn de la férmule

CHZCHZGH
30 g de aceite rojo turco y 950 g de agua.
Se estampa como se ha descrito en el eaemplo ﬁ.
Tras el estempado y secado se trats en vapor de
agua satursdo de 1002 durantc 20 minutos, luego~seuan-
juaga en frio, en caliente y de nuevo en frio y se zeca.

Resulta un matiz rojo intenso.

Ejemplo 9
Un tojido; que consta de triscetato de celulosa
ge limpis a fondo y se prepara proviamente como en cl
ejemplo 7, sin embargo bajo utilizacidn de la siguiente
solucidn de tratamiento: 20 g del compononte de copu~

lacidn de la férmula
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30 g de aceite rojo turco, 8 cc de lejia de sosa 36984

¥y 940 g de agua.
Este tojido sc estampa como se describe en ol ejem-—

plo 7, sin embargo bajo usilizacidn de 30 g/kg do la ami-

5 na de la fdérmula
NH2
\\\ N02
A
10,

(o]

en lugar de la amina utilizade en ¢l ejemplo 7., DTras ol

estampado se seca y se trata durante 20 minutos en‘ﬁna

atmdsfera de vapor de agua saturado & 1,5 atmésferés.

La eliminacidn por lavado subsiguiente so efectdg.éﬁélo-
15, gemente al cjemplo 7.

Resulta un matiz amasrillo intenso.

Ejemplo 1
Un tejido de lana puro con un peso por metro cua-

drado de 120 g se limpia proviamente como e¢s usual y se

20- trata con cloro activo al 2%, caleculado sobre el peso
del gdnoro y lucgo se somotc a una preparacidn especial
y tras la correspondiente fijacidn sobre la llamada me-
sa de estampar a mano se ostampa con molde para rcali-
25 zar una nmucstra de un sbélo color bajo utilizacidn dol
.

color de estampar gbajo relacimmszdo:

70 g de la amina do la férmuls
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560 g de un derivado de espessnte de harina de pepitas
50 g do urcz, 10 g de deido acdtico al 80% y 310 g do
agua.

Se scca a temperatura ambientec y luego se fijs
en vapor saturado de 1002, se lava, primero en frio,
lucgo a 509 bajo utilizacidn de 2 g/l de un humectapte
¥y por ultimo una vez mds on frio, o

Resulta un matiz pardo castafio profundo homegdnco.
Bl tratamiento especial arriba citado es: el tejid§bse
sumerge continuamente en una solucidn de 20 g/1 dglﬂéomp

ponente de copulacién de la férmuls

30 g/1 do aceite rojo turco, 4 ce/l de lejie de sosa
362 BS y por ditimo se cxprime entre dos cilindros pare
wne rotencidn de humedad dol 100%. Aqui el valor de pH

de la solucién es del 3.
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R R,

8i se utiliza en luzar de lana, en el ejemplo
anterior, cucro en una forma G¢ trabajo usualmonte igual
gin embargo sin el tratamicnto previo con cloro activo,

so obtienc un resultado igualmente bueno.

Ejomplo 11
2

Un tejido do scda nzatural con un peso por m~ de
aproximadamonte 70 g se trata proviemente en forme usual
para el estampado y & continumcidn se estampa con un
colorantc do cstamper sobre la mesa de estampar péi}éu—
la ocon una plentille mediante un dibujo de un sélpicb~
lor, que conste de motivos geomdtricos. El colorairto
de estampacidn tiene la siguiente composicién: '

20 z del componentc do copulacidn segun ol cjom-
plo 4 sc disuelven en 30 g de aceite rojo turco, ié ce
de lejia de mosa 369 Bé; 50 g de urea y 400 g dc agua,
En ello se introducen 490 g dec espesentc de algindto sé~
dico.

Le pioze cgtampads o soca a temperatura smbionto
¥ luego mediante una plantilla de zine y una plstola do
pulverizacidn convencional me sobrestampa con un sogun~
do dibujo dc un sélo color. Este color de estampado por
rociado muestra la composicidn siguiente:

40 g/kg de wna amine do la férmula

NH2

N CH3

/
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200 g de una solucidn espesants, 50 g de ures, 10 g do

deido acdtico y 700 g de agua.
Despuds de csta oporacidn so secz de nuevo y a
continuacidn se trate como sc ha desérito en el ejomplo

10 y se acaba. Se obtiene un matiz de color burdeos,

Ejemplo 12

Un tejido de punto de poliamida con un peso por
m2 de 150 g se cstampa despuds de una limpieza previa

sobre wna mfquina dc estampar rotativa con un diﬂﬁja
de dos colores bajo utilizacidn de los oolorantegndg
estampar descritos a continuacidn. T

Colorante de ¢stamper 1:

20 g del componcnte de copulacidn de la férmula

se disuelven 30 g de aceite rojo turco, 2 ce do lejia

de sosa 362 Bé, 50 g de ureca ¥y 400 g8 de agua. Esta solu-

cidn se espese con una solucidn do elginato séddico dc
490 g de peso y una viscosided de 30,000 centipoises
aproximadamente.

Colorontc de estampar 2:
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20 g del componente de copulacidn segin el ejemplo 4

se disuolven en 30 g de acoite rojo turco, 12 cc do le-

jfa de sosa 369BE, 50 g do urea y 400 g de agua. Lsta

sblucidn so esposa como el colorente de ostampar 1.
Dospuds del sccado y vaporizado con vapor satue

rado durante 20 minutos, el teojido de punto se trata en

estado plano a temperatura ambiente cn una solucidn de

50 g/1 de la amina de la fdrmule

50 g/1 de urca, 10g/1 de dcido acdtico durante 10 segune-
dos, 5o enjuega en frio, lucgo sc saponifica a 50% bajo
utilizacidn do 2 g/1 dc un detorgente no ionégeno'y-pqr
Yltimo se enjuaga una vez mds en frio. Resulta un cs-

tampado con motivos de matices ancranjados y violetas.

Ejemplo 13
Un tejido de punto de poliacrilonitrilo de 200

g/m2 de poso se lave en forma de cucrda dc 40 a 502 con
un detergentc no iomédgeno a pH de 6 y se scca en ostado
tonsado, Para la preelaboracidn del estampedo subsiguion-
te; ol tejido de punto se sumorge en una solucién; quo
maestra 1o composicidn siguiente: .

20 g/1 dol componente de copulacidn segun el ejemplo ;,

30 g/1 de acoite rojo turco y 8cc/l de lojfa de sosa 362B4
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El tojido de punto se cxprime a conbtinuacidn do forma
que resulta una absorcidn dol 1lfquido de aproximademon-
te el 100%. Tras el sccado a 80-90% se estampa sobre
wna mdquine de estampar rotativa pare pelfcula un dibu-
jo monocromético con un colorante de impresidn de la
composicidn siguiento:

70 ¢ de la amina de la fdérmula

310 g de agua, 10 g de deido acétioo; 50 g de urea ¥y
560 g de ogpesente de harinz de pepitas. o
Tras ol seondo se tratz en un vaporizador,fédia}
durantc 30 minutos sin sobrepresidén con vapor saturado
¥y a continuacidn so leve on frio, en caliente a 500 y

luego en frio. El resultado os un metiz rojo brillante.

Ejemplo 14
Un tojido de polipropileno se trate andlogemonte
a las indicaciones del ejcmplo 13, en lugar del tejido

de polisecrilonitrilo., Resulta un matiz de color rojo;

Bjemplo 15
Un tejido mixto, que consta de 6%% de polidstor
¥y 33% de algodén sc sumerge cn una solucidn acuosa; que
contiene ?O g/l del componente de copulacidn sogﬁn'élA

ajemplo 5, 20 g/i del componcnte de oopulacién_segﬁn
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el ejomplo %; 30 g/1 de aceitc rojo turco y 8cc/l de
lejia de sosa 369Bd, sc oxprimo sobre un comtenido de
humedad del 80 al 100%; 50 sceca de 100 a 1202 y se os~
tampe. sobre une mdquina de estampar con rodillo con un

5. dibujo a bandas bajo ufilizacidn de un colorantc para
estampecidn, que consta de

30 g de la omina de la férmula

S B )

50 g do urece, 10 g de deido acdtico al 80%, 330 g do
egua y 580 g de espesantc.

Después de un proceso do secado se trate pars

13- fijacién del estempado durente 60 segundos a 20093',38-
to sc realiza sobre un cilindro de cobre calentado y gi-
ratorio mediante contacto directo. Iuego se lava como
es usual, os decir en frio y caliontec a 602 con un pPro-

20 ducto do éxido de etileno, y de nuevo en frio. El ro-

. sultado de cste opoeracidn os un matiz azul profwnda;

Ejemplo 16
Un tcjido mixto, gque consta de 50% de viscosa de

celulosa (viscosilla) y 50% de poliéster, se propara
25, previementc andlogamente al cjomplo 15, bajo utiliza~
cién de una solucidn acuosa; que contiene 20 g/l del
componontc de copulacidn segin ol ejemplo 5; 20 g/1 del
componcnte de copulacidn scgun el ejemplo 8; 30 g/1 de

aceite rojo turco y 2¢o/1 do lojiz de sosa de 36234,
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, . N
El estempado se efcetda e. forma usual, como en cl

Gjaﬁ:-“
plo 15, pera lo cuel ¢l colorante de estampacidn se come.
pone de:

50 g de le emina do le férmula

NH,

=
AN

50 g do urea; 10 g de deido acdtico a1 80%, 320 g do
agua y 550 g de espesanto, .,

Trog el secado convencional sc fija duranﬁb‘a mi-
nutos on vapor rocalentado bajo presidn atmosfdriéé'a
1902 y o continuceidn sc lava y seca como sc ha doscri-
to en el ejemplo 15.

Resulta wn motlz amarillo dorado

Ejemplo 17

Un tejido mixto, que consta de 50% de clgedén ¥
506 de lang se prepara proviomente andlogamente al o jom-
plo 15, bajo utilizacidn de una solucidn acuosa Go 20
g/1 del compononte de copulacién seguin el ejomplo 5,
30 &/1 de aceite rojo turco y 4 cc/l de lejia de sosa
36°Bé., E1 cstempado se ofcetin en forma usuel como on
el ejemplo 15, pars lo cual ol colorante de estompacidn

80 componc de 30 g de uno aming de la férmula
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50 g do urea, 10 g de deido acdtico el 80%; 330 g do agua
y 580 g dc cspesante. Tras el secado se fija on vapor
saturado a prgsién atmosfdrica y a continuscidn sc on~
juega on frio, luego en calicnte de 40 o 509 y do-nus-
vo en frio y se seca.

Rogulte un estampado de color azul saturadd rro-
fundo, )

Ejemplo 18

Un tejido mixto, que conste de 50% de algodén ¥y
50% de poliamida, se propare previamente anélogaménte
al ejemplo 15 bajo utilizacidn de una solucidn.acuoéa
que contione 20 g/1 dol componente de copulacidh‘86gﬁn
¢l ojemplo 5; 30 g/1 do acoite rojo turco y 4 ce/l do
lejfa de sose a 362 Bé,

El estempado sc cfoctda como en el ejemplo 15,
para lo cual la pasto para cstempar muestra lo composi~
eldn siguiente:

70 g do ung aemina de le férmula

// // \\ H
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50 g de urea, 10 g de dcido acdtico, 290 g de agua y
5680 g de espesante,
El acabado se efectia como en el ejemplo 17, con

lo que resulta un estampaco de matiz azul profundo.

Ejemplo 19
Un tejido mixto, que consta de 50% de algoddén y 50%
de poliamida se prepara previamente andlogemente al cjemplo
15 bajo utilizacidn de una solucidn acuosa, que coibie—
ne 20 g/1 del componente de copulacién segin el ejemplo
9, 30 g/1 de aceite rojo turco y 4 cc/l de lejfa do wose
de 362 BE, :
El estampedo se efectia como en el ejemplo. 15,
para lo cuval la pasta de estampar muestra la componicidn
giguiente: -

50 g de una amina de la fdrmula

OCH3
2
C 3 :

50 g de urea, L0 g de dcido acdtico, 310 g de agua ¥y
580 ¢ de espegante,
E1l acabado se efectis como en el ejemplo 17, con

lo que resulta un estampado de matiz rojo profundo.

Ejemplo 20

Un tejido mixto, que consta de 2/3 de poliés%er
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y 1/3 de lana, se prepars previamente andlogamente al
ejemplo 15 bejo utilizacidn de una solucidn acuosa, que

contiene 20 g/l del components de copulacidn de la fér-

muls
5.
CH3
CONH2
//Ai\‘\\\ .....
HO X0
10, !
-30 g/1 de aceite rojo turco y 6 cc/l de lejia de sosa -
de 369 B4,
El estampedo se efectiisn como en el ejemplo 15,
15.
para lo cual ls pasta de estampar muestra la composicidn
giguiente: o
40 g de una emina de la férmula
Q
i d \ ///;\>_N )
2 &
— S
25, 50 g de urea, 10 g de dcido acdtico, 320 g de agua & 580

g de espesante,
El acabado se efectda como en el ejemplo 17, con

lo cual resulta un estampado de matiz pardo profundo;
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Un %ejido mixto, que cunsta de 50% de lena y 50%
de poliamida; ge prepara previamente anélogamen?e al ejem;
_plo 15; bajo uti}izacién de una solucién acuosa, que
S contiene '

20 g/1 del componente de copulacién de la férmuls

10,

Ctis

, 30 g/1 de aceite rojo turco y 6 cc/l de lejia denéééa
15,  de 362 B¢, c
EL cstampado se efectia como en ei ejemplb l5;
para lo cual la pasta de cstampar muestra la compbéi~
cidn siguicente:

60 g do wna amina de la férmula
20,

25, . .
50 g de urea, 10 g de 4cido acético, 300 g de agua ¥

580 g de espesante.
E1l acabado se efectléia como en el ejemplo 17, con

lo que resulta un estampado de matiz anaranjado profundo:
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Un ftejido mixto, que consta de partes iguales de

lana y poliacrilonitrilo, se prepara previamente anflo-
_ gament? al ejomplo 15 bajo utilizacién de una soluciﬁn
5 acuosa, que contiege 20 ¢/1 del componente de copulacién
segiin el ejemplo %, 30 g/1 de aceite rojo turco y 6 cc/l
de lejia dc sosa de 362 BS. '
El estampado se efectud como en el ejemplo 15,
para Lo cual la pasta de estampar muestra la composxcién
10, slgaienbe=

50 g de una amina de la férmula

15. E\

50 g de urea, 10 g dc 4cido acético, 300 g de mgua y 590
20. g de espesante,
El gcabado gse efectia como en el ejemplo 17, con

lo que resulta un estampado de matiz emarillo dorado

brillante.

REIVINDICACIONES

25.
Descrito el objeto del presente invento se declaran
nuevas y de propia invencién lasg siguientes reivindicaciones,
con prlorldad de la sollcltud de patentes alemana niimero

Ppo 31 245.4 del 26, 6.72. y suiza no 7817/73 del 29,5,73s
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) Lom P:;-oced:imiexrto pera :keng.rfo eﬂtamparmatomalos'
orgénicos con colorentes azoicos do desarrgllo,- en log que

se lleva sobre ol meterial ‘oigénico--é"'b_aﬁir 0 egbampar suces
givemente on cualquier sucesidn o gimuliénesmente. salos dige
zoicas_'y componentes de cppulacién ¥y s6 copulan juntos, careg
terizado porgue en celidad de componentes de coPulacién'pai‘a-
los componontes dimzoicos, en la reaccién fomadora del colo
rente en el mlsmo material orghnico a befily, se seleceionan
por lo menos una de las £érmulss sigulentes:
! ‘
Rp
(1)
OH

en le que _

R, significa hid régeno; un gi*u;__;_o de alquilo even-
‘bualmente substituido, un grupo de acilaminogle
quilo fibrorreactivo, un i-ad_:i.cal do arilo even=
‘tualmente substituido; un radicel heterociclico,
un radic'gl de alquileno, gue enlaza 6l redical
de la féxmule (1) con otro radical heterocicli-
co do igual clase, un grupo amino even’sualmente
Nemonosubstituido o N-disubsiituido,

Rz gignifica hidrbgeno, un giupo de alguilo evenw
Bualmente substituido, g_ielo_alqu:i.lo; ciano, i~

70, ?i’ﬁi‘osos‘ HNy wn g:'_':p.po de aoilamino que'_

muegtra eventualmonte grupos fibrorreactivosy
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- 5L = R

L

3
;}Lnu[lmu"
i

un grupo de alquilcarbonilo, arilcgrbonilo o sul=~
fanilo; un grupn de aminosulfonilo, un radical

de alcoxicarbonilo o ariloxicarboﬂilo, gn grupo
de aminocarbonilo, un &tomo de halbgenoc, un gru~
po de sulfoalquilo, un grupo de acilaminometilo,
en el que el radical de acilo corresponde a la
f6rmula ~CO~-R-X, en donde R es U grupo de al-
quileno y X un 4ftomo de haldggno, un grupo amino

cuabernizado o un grupo sulfo, o un grupo de las

férmulas

/co\‘ N/g% -
~CH -1 1 0 ~CH .
\cv ] \so -

en las que log dos grupos -C0~ o bien ~802- estén enlaza-
dos en posicién vecina a un anillo aromético de 6 miem-
bros, el srupo sulfo o carboxilo, un grupe amino cuaterni-

zado o un grupo de la férmula

S@ .

;‘.’:-:" \\
\«l

en la que el 4dtomo de hidrbgeno es parte de wn anillo de
5 0'6 miambros; que puede contener todavia‘otros hetverodto-
mos, como &tomos de nitrégeno o de oxigeno,

RS gignifica hidrégeno; un grupo de alquilo even~

tualmente substituido, un radical de arilo even~

‘

tualmente substituido, un radical heterociclico,

el grupo ciano, un radical de alcoxicarbonilo o
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ariloxicerbonilo, un grupo de aminocarbonilo, un
radical dg alcoxicarbonilmetilo o ariloxicarbo-
nilmetilg, el grupo cianometilo, un grupo de aeci-
lometilo, un grupo de aminOCarbonilo; el'grupo

de carboxilo o el grupo de hidroxime'bilo,

0 bien a los de la férmuls (2)

(2)

en la que

Ry ¥ H3 tienen las significaciones indicadas en
1a explicacién de la férmula (i) y

X gignifica un grupo ~(0H2) ~, en donde n

n
es 2 6 3 o un radical de la férmula

y de la férmula (3)
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en la que
R1 vlene la significaeidn’ihdicada en la explica-
cién de la férmula (1), ¥y
R2 y R3 forman junto COH'lOS dtomos de carbono dgl
anillo de piridona, &l que estan enlazados, un
anillo de 5 0 6 miembros; por ejemplo com~

puesto de las Lérmulas -

en las gue
Rl tiene lg significaci@n indicada en la explica-
cibn de la férmula (1), ¥
H indica en el anillo el estad? totalmente hidro-
genado del anillo respectivo,

asi como los de la £érmula (4)

Nﬁﬁi\ﬂx (4)

en la que
X gignifica el grupo de hidroxilo o amino &

Y significa un dtomo de hidrégeno o de halégeno.
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2.~ Procedimient., segén la reivindicacién 1,
caracterizado porque el mabterial orgdnico a teflir o a es-
tampar estd constituido nor textil o cuero.

3e- Procedlmlnnto, segln la reivindicaciln l, Ca~
racterizade porgue en calidad de sales diazoicas formado-
rag del colorante on el teflido por reaccién con los compo-
nentes de cepulacibn se seleccionsn compuestos dgndiazonio
estabillzados en esp901al monoaminas.

4o= Procedimicnuo, segin la r01V1ndica016n l,
caracterigzado porque en calidad de componentes de.copular
cibn se selecclonan particularmente aguéllos de ia\fér-—
nula (1), que responden especificemente a las f&fmﬁlas

giguicentes:

H

cl1

CH (CIi ) -CH NH,_L /L—NH

H

S0
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3 CHy
AN |
Y 1o
|
_~
HO/’l“\N H HO-NT
CH, CH,,OH

ClL

5,- Procedimiento, segln la reivindicacién 1,

orizado porque asi mismo particularmecnte se seleccionan

caracto
on calidad de componontes de copulacién aguéllos que roespon-
diendo g la Lérmula (1) que contenicndo grupos sulfénicos res-

£ iguientess
ponden a las féruulas siguiente
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™M

HD

HN—T \"\"—HL\IZHO ( Ho) Ho
!

AI ~CH
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“.6:“"‘ Procedimiento, gegln lag reivindicaclonos
1l a 5, caracterizedo porque en celidad de sales diazoicas

ge prefieren las de aminobencenog o aminonaftalinas.

a 6, caracterizado porque en su realizeciln se lleva sobre

SO3H

7o~ Procedimiento, segfn las reivindicécionos 1

ol material orgénico a tefilr o bien a estampar primero po:}.‘__-

lo menos un componente de copulacibn de las fémulas (1) a

(4) ¥ = continuecién la sal diazoica reactiva con aquels

8. -P rocedimiento para 'bpﬁii' o egtampar materiales

orgénicos con colovantes azoicos de desarrollo.

morig desciﬁ.ptiva que consta de 57 péginas foliadas y esw

critas a méq_u.gh';a POr una sole de
Madrid, a 25 Jw

: Do Qe

gusg cares.

Segln se describe y reivindica en la prosento me
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