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Ests invencién se relacions con un procedimiento
de teflido de fibras textiles que comprenden celulosa o mez-
clas de celulosa con fibras de pbliéster. En tode ests memo-
ria y reivindicaciones de la misma, tales fibras textiles

son designadas "fibras textiles como anteriormente se han
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definido".

Ia invencién proporciona un procedimiento para tefiir
fibras textiles como anteriormente se han definido, que com-—
prende gplicar & las mismes un colorente no sulfonado que con—
tiene una agrupecién de enhidrido dicarboxilico ciclico, 0 una
agrupaclén de ééidd dicar%oxilico tal que puede presentarse la
formecién de anhidrido ciclico por pérdide de hgue de la hisma,
o un semi-éster o semi-amide de dicha agrupacién de édcido di-

carboxilico, estando presente cualquier grupo écido carbox{li-

~éo en dicho c¢olorante en forma del dcido libre o en forma de

una sal con amonifco o una amina volédtil, y calentar la fibra
textil hasta que tiene lugar la fijacién del colorante.

El término semi-amida incluye semi-amides derivadas

_de smoniaco o de aminas de férmula -NHR'R" en donde B' es hi-

drégeno o un grupo a&lquilo, alquilo sustituido o arilo y R"
es un grupo 8lquilo o a8lquilo sustituido.

Por lo tanto, la agrupacidn que debe estar presente

:
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|
;
!
.
1
]
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i
i

*

en el colorante & utilizar en la invencién, se representa gra-. .

ficamente segin una de las siguientes alternativas:

o
< >o
co” -
anhidride eciclico

+
: COOH o . <co?5 Al
, < N
COOH o0 AH

deido dicarboxilico Sal de Acido dicarboxilico
' +
<GO0H ' <co‘6 AH
COOR COOR
semi-éster B Sal de semi-éster

+
<COOH . < Co0 AH
COONR4 R, _ COONR4 Ry

éemi-amida Sal de semi-amida
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en donde A representd una moléocula de amonisco o une emind vo--,
18til, particularmente une amine @lifétioca o cicloalifdtica, é
por ejemplo metila@ina, etilemina, ciclohexilamina, dietil- ;
amina o trietilamina, Ry es hidrégeno o un grupo alquilo o }
alquilo sustitufdo (por-ejemplo, de 1 & § dtomos de carbono)
0o un grupo arilo y R es hidrégeno o ﬁn grupo alquilo o© alquiloé
sustituido (por ejemplo, de 1 & 5 &tomos de carbono). §
Debe entenderse que los dos grupos CO de cada une |

de las repregentaciones anteriores, deberé estar en taies po=~
siciones relativas que se presente o sed posible la fozmacién i
del anhidrido. Por ejemplo, los grupos CO pueden estar: |
(a) en posiciones adyacentes sobre un anillo aromédtico !
carbocicllico, por ejemplo en posicién orto en un anillo ben- :
génico; ) . |
(v) en posiciones formadoras de anhidridos sobre una '
cadena alquilo, por ejemplo las posiciones 1,3 é6 preferible-~ é
mente 1,23 '
(c) uno de ellos situado en un anillo aromdtico carbo-
ciclico y el otro en une posicidn formadore de anhidrido sobrﬂ
una cadena laterai, tal como, por ejemplo, en el é&cido homo- '
ftdlico.

Igualmente, debe entenderse que puede estar presen-
te mds de una de las agrupaéiones anteriores y que cuando
este es el caso las agrupaciones no tienen porque ser idénti-.
cas. |

Los colorentes a utilizar en el proceso de la inven- ‘
cién son més particularmente de las series azéioa o antraqui-
nénica. ‘ '

En funcién de sus solubilidades, los colorentes pue-

den aplicarse & la fibre textil bien & partir de soluciones o |
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bien como dispersiones.
Asi, se pueden disolver sales solubles en agua

(por ejemplo, sales con amonisco, aminas voldtiles ¢ mata}es

Ay

alcalinos) de los 4cldos dicarboxilicos, semi-ésteres 6 semi- |
amidas, para formar bafios de tefiido en solucién o licores de
impregnacién. Cuando se emplea ﬁna sal de met%lralcélino, 0
bien antes o bien después de la aplicacién a la fibre, se pue-
de liberar el dcido carboxflico libre por medio de dcido mi-
neral u orgdnico o une sustancie que génere un écido tras el
calentamiento, por ejemplo tiocianato aménico, Cuando se em-
plea una sal con amonifco o amind voldtil, no es necesério en~|
tonces liberar el écido libre. :

Alternativamente, los colorantes, en forma del écidoé
libre o de anhidrido, pueden aplicarse a la fibrae textil en |
forma de finas dispersiones en 1liquidos acuosos u orgénicos,
0 mezclas de los mismos, o en forma de soluciones en liquidos
orgénlcos.

Los colorantes pueden &plicarse también a las fiibras
textiles como pas%as de estampacién que contienen log agentes §
espesantes convencionales, por ejemplo éteres de goma de alga~§

rrobta, alginato sédico, gome de tragacanto, éteres y ésteres
de 21lmiddén, o mezclas de los anteriores con emulsiones de ?
aceite~en-agua estables, !
las pastas de estampécién o licores de aplicacién
pueden contener también los aditivos conocidos, tales como |
agentes dispersantes, electrolitos, agenteé humectantes, ad-

yuvantes de la solubilizacién, agentes oxidantes suaves, urea

u otros aditivos de un tipo que faciliten la fijacién del

- tinte, . . ,

Ia etapa de calentamiento del proceso se realiza
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hesta que tiene lugar 18 fijacién del colorente sobre la
fibra, por lo cual se quiore dar a ontender quo por lo menon
parte del colorante llegue & asoclarse mds fimemente con lu
fibra a través de una interaccién quimica y/o fisica y que,

por lo tanto, sea més dificil de separar gque con antericridad

al tratemiento térmico.

Mds particularmente, los colorentes pueden aplicar-
ge & las fibras textiles a partir de in licor &cuoso o no :
acuoso o mediante técnicas de estampacibén y someterse a con=- i
tinuacién & coccidén o tretamiento con vapor de agus, conve- |
nientemente a temperaturas superiores a 125¢C y con preferen—i
cia a 180 - 2102C,

Después de reelizar el proceso de la invencién, o
puede ser conveniente tretar la fibre textil con un Alcali di{
lufdo, por ejemplo carbonato sédico O;OSN, péra geparar el
colorente suelto de la fibra. Alternativamente, el colorante
suelto puede ser seéarado, por'ejemplo a partir de fibia de
fibre de foliéster mezclada con celulosa, por medio de un di-'
golvente para el colorante, t81 como acetona, & temperaturas I

)

moderadas. §
| Es probable que los colorenies se fijen a las {i- :

bras de celulosa, en algin grado, por reaccién quimiéa con 14 |

fibre, posiblemente mediante enlaces éster, puesto que los

i
l
colorentes son solemente eliminados de forme parcial de 1o |
celulose por tratamiento con disolventes de los tintes, tal !
como piridina hirv;qndo, piridina acuosa y dimetilformamida. ;
A este respecto, los colorantes parecen conportarse de forma !
similar & los colorantes reacilvos conocidos, tales como aque
llos gque contienen agrupaciones clorotriazina,., Sin embargo,

los tipos de colorantes reactivos anteriormente conocidos re~ |
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la formacién de anhidridos mejora la absorcién del tinte.

filr ambas fibras de 1a mezcla a partir de un solo buiio de te-

quieren todos ellos 12 presencia de 4lcali para que pueda
tener lugar la reaccién con la fibre., En el proceso de 1la pre-‘!
sente invenecidn, no es necesario el empled de 4lcali. O.tra |
ventaja de la invencién reside en que los colorantes emplen-—
dos no experimentan la hidrélisis irrex}ersible a dompuestors
no reactivos, bien durente el almaceneamiento o bien durante
el proceso mismo, |

Se cree que en el proceso de la invencién, la fibrm
de celulosa reaccione con los colorentes de anhidrido los cua-!_
les si no estuvieran originalmente presentes, son producidos ,
termicamente & partir de las-agrupaciones presentes en los co-i:
lorentes originales, _ '

Parece ser que las fibras de poliéster no reaccionan

con el colorante en hingdn grado _;si.rmificativo. Sin embargo,

Constituye' un mérito particular de la invencidn el

que pueda utilizarse pare el tefildo de fibras de celulosa y
poliéster, en’ forma de una mezcla, por el mismo colorante.

Hasta el presénte, el tefiido de tales mezclas ha necesitado
el empleo de mezclas de colorantes. Independientemente de si

los dos colorantes son aplicados por separedo o a partir del

mismo bafio de tefiido o licor de impregnaeién, los procesos

!

!

. |

empleados hasta ahore son complejos, debido & que son necesa-i
riag distintas condiciones de tefildo en las fibras. En 1& pre-

gsente invencién, se puede emplear el mismo colorunte phre te-

fiido, licor de impregn,acién o pasta de estampacidn, empleundo

[ |

una técnica simple que proporcion2 una buena reproducibili-
ded. ' ' §

A continuacién se ejemplificen algunos de los tipos :
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de colorantes que son utilizados en el proceso de la iﬁven—
cién. En esta ejemplificacién, y al objeto de resumir, Se hace
referencia brevemente a las agrupaciones de Acidos dicarboxi-
licos. Deberd entenderse que en 14 presente invencidén se pue-
den utilizar los mismos colorantes en los cuamles las agrupi-
ciones de écidos dicarboxilicos estdn reemplazadas por cual-
quiere de las agrupaciones represent2das graficamente més
arriba,

COLORANTES AZOICOS

En los colorantes azéicos adecuados para emplearse

en el proceso de la invencién, las agrupaciones de dcidos di- |

carbox{licos pueden estar en el res{duc de un componente di~-
az6ico (A) un componente de copulacién (o final) (E), un com-
ponente medio (M) que significa Un componente que puede ser
copulado con un componente azdico diszotado & diazotarse a
continuacidn pare una posterior copulacién, o un componen te
(Z) que copula con dos moléculas de componente azéico diazo-
tado (idénticas o distintas).

De este modo, y adoptendo las representaciones con-
vencionales de los colorantes azéicos, empleando une flechs .

pare indicar "diazotado y copulado con", los colorerdtes ade-

cuados pare utilizerse en el proceso de 1la invencidn son, por i

ejemplo:

(a) HOOC

(v) Aoy B )
™ C00H

(o) HOOC
S > M y» B




N cool
(B) A 5 M s B
/N
HOOC  COOH
(£) A y 7 ¢ Al
7 %
HOOG 00H
(g) HOOC \ /eoon
HOOC \ooon

Los componentes diazéicos (A) pueden ser, por ejem~ !

plo, los de férmulas:

% gooH . _COOH

e \I COOH NHZ-E ﬂ \I

’ ) NN
~" > cooH

CH,,COOH

‘ COOH

" A0
~ COOH m/ COOH

en. donde X represent# los dtomos necesarios para completar un
anillo aromdtico heterociclico (sustituido o no).
Ejemplos especificos de tales componentes diazdi-
cos sons
dcidos 3 y 4-aminoftdlioo,
édcido aminohomoftdlico,
deido 3-amino-4~ciano-5-metilftdlico,
2~amino~5, 6~dicarboxibenzotiazol.

lLos siguientes semi-ésteres de dcido 4-awinoftélicor
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metilo, etilo, n-propilo, iso-propilo, n-butilo, (-hidroxi-

etilo, (v-metoxietilo, (5—efoxietilo, ciclohexilo y fenilo.
la semi-amida de doido 4-aminoftélico ¥ los siguieh-

tes derivados N-sustituidos de 18 semi-amida de &cido 4-amino--;

fHdlicos
metilo, n-butilo, iso-propllo, ciclohexilo, fenilo, tolilo,

!
i
|
¢
t
|
|
!
i
)
\
i
s
i
\

p-clorofenilo, dietilo, di-(?-hidroxietilo, metilfenilo.

|
.
Los componentes diazéicos A pueden también ser de .i
férmulas i
NH, - X - (Y), - CH - COOH ;

5™ COOH »

en 18 que X representa un resfduo arileno, n es cexo o 1 e Y |
es un dtomo o grupo de enlace, por ejemplo de fémula -0-,
5=, =50p~, =CO~, —CHp~, ~CONH-, -NHGO-, ~NHGO(CHp)pZ- (siendo|
m un entero de 1 a 6 y & un enlace directo, —S~, -S80,-, -NH-, ;

~N acil- 6 -N alquil-), -NH-, -N(COalquil)~-, =-N(COeril)=-,
~S0,NH~, -NHSOp=, ~CHpNH-, =CHpN(COalquil)- 6 ~CHpN(COaril)-. |
Ejemplos especificos de taleé componentes diazdicos |
son: |
dcido 4-aminofenilsuceinico . E
deido 4~aminofeniltigsucoinico i
dcido 3=~ y 4-aminobencencsulfonilsuccinico . !
deido 4—aminofenoxi§uccinico
deido 3-aminobenzollsucoeinico
dcido 3~ y 4-aminobenzoileminosuceinico
édcldo 4-aminofenilaminoocarbonilsuccinico
dcldo 4-aminoanilinosuccinico
deido N-acetil(4-~aminofenil)aminosuceinico
dcido 34mninobencenosulfonilaminoaucéinioo

deido 4-aminofenilaminosulfonilsucoin;oo



10

15

20

25

- 10 -

deido 4-aminobencilaminosuceinico

dcido N-benzoil( 4-aminobencil Yaminosucdeinico
dcido 4-aminobencilsuccinico

dcido 3~ y 4-aminofenilamino@cetiltiosucecinico
deido 3= y 4-eminofenilaminoacetilsuccinico.

Los giguientes s‘emi-éstereé de dcido 4-aminofenil=
suceinicos metilo, etilo, n-butilo, (S-hidroxietilo, [ —etoxi-
etilo, ciclohexilo, fenilo.

Ias semi-amidas de dcido 4-eminofenilsuccinico y
los siguientes derivados N-sustituidos de 1la semir—amida de -

" deido 4-aminofenilsuecinicos metilo, n-butilo, iso-propilo,

ciclohexilo, fenilo, tolilo, p-clorofenilo, metilfe_nilo.
’ Los componentes diazéidos (A) pueden también ser de
£6rmmla
. NHa-X-Y—CH—COOH
HO -~ CH - COOH
en 1a que X representa un residuo arileno, Y representa un
é.tomoro grupo de enlace de férmula -O0-, —S5-, -50p-, -NH-,
-Naejil-, ~Nalquil-. .
Ejemplos especificos de itales componentes diazdicos
sons’
deido o =(4-aminofenoxi) (> -hidroxisuceinico,
deido o ~(4~aminobenciloxi) -hidroxisuceinico,
deido X —=(4~aminoanilino)(® ~hidroxisuccinico,
deido ot ~( 4-@ninofeni1£io )=(3 =hidroxisuccinico,
dcido X —(4-eminofenilsulfonil)-(d-hidroxisuccinico.
Los componentes diazéicos (4) pueden también ser
de férmulas |

' - CI{ZCOOH

CHchOH

i

|
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en la que X reprosent2 un reasfduo arileno, n es cero 6 1, Y

representa un dtomo o grupo de enlace de férmula -0~, -5-,

~50p~, ~NH=, -NHCO=, ~NH=-, -N(COalquil)-, -N(COaril)-, -S0pNH-

~NHSOp=, =CHpNH=-, =CHpNR=, ~CH,N(COalquil)-, -CHpN(COaril)-,

-GONH"‘-

Ejemplos especificos de tales componentes diazbicos

sons

dcido 2-(3~aminofenil)glutdrioco

deido 2-(3-amino-4-metoxifenil)glutédrico

doido 2-(4-aminofenil)glutérico

dcido 2~(4~aminofenoxi)glutdrico

dcido 2~(4-~aminofenilémino)glutdrico

dcido 2~/N-(4-aminofenil)acetilaming/glutdrico

deido 2-(4~aminofeniltio)glutdrico A

deido 2-~(4-aminobencil)glutdrico

deoido 2-(3-8minobencenosulfonilamino)glutdrico.
Componentes de copulacidén (E)

(1) Pueden ser por ejemplo de fémulas

R
: A - N/
: \(X)n - (¥)y - 2

en la que A representa un radical arilo, teniendo por ejemplo

como sustituyentes -NHCOalquilo, ~-NHCOarilo, -Oelquilo, alqui-

lo, R representa hidrégeno o un radical alquilo o 8lquilo sus-

titudfdo, X representa un radical alquileno o alquilenc susti~

tuido, n es cexo 6 1, m es 1 6 es cero si n es cero, Y repre-

senta -0-, -S-, -S0-, -NH~, -N(alquil)-, ~CONH~-, -NHCO-, y &

representa une agrupacién de férmulas

~CH = COOH 6 ~SHp - CHp - COOH

|
CH, - COOH CHy — COOH

———— e S
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.~ COOH - CH - COCH -

é Ny P | !
/bj\ HO - CH - COOH |
000H

Ejemplos especificos de tales componentes de copu-
lacidén son: v
Negtil-Ne//3 =( ¢, [>~dicarboxietiltio ) etil/anilina
N-eti1-N-/{> ~( , (> ~dicarboxietiltio)etil/3-toluidina
Negtil-Ne/ =( ok, A ~dicarbo:cietiltio')eti;]3-acetilaminoanili:- i
na
N -e'til-N—[ (> =(x o (» =dicarboxietilsulfonil ) etiﬂanilina !
N—/{5=( >y (> ~dicarboxietilaminocarbonil)etil/anilina
4cido anilinosuceinico
doido o~anisidinosuccinico
dcido m-toluidinosuccinico
dcido m-acetilaminoanilinosuccinico
dcido o¢ —(N-metileniline)=A -hidroxisuceinico -
N-> —cianoetil-N-//=(o¢, (> ~dicarboxietiltio)etil/aniling
N—et11-N-/75 =( 3, 4~dicarboxibenzoilamino )etil/anilina

(2) Otros componentes de copultoién son los derivados

acilo obtenidos haciendo reaccionz2r une amina de fémuloa:

R4 7 1
R
NH2 ’

en 1a que Ry y Ry son grupos &lquilo o alquilo susti tuidos y

Ry puede representer adicion@lmente hidrd,geno', Yy By es hidrd-
geno, alquilo 6 alcoxi, con un compuesto de férmula: o
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.. CO
RGN
o1 xf{t— /]\ )
~ o
co co\ CHZ\
/ R
0
0\ /\’g / o1 x/&{ Z / %
o Co CO-0

‘oo i ) w e—

C1COCH, - (Y), - CH - 00~

|
| en donde ¥ - 3, CH,; n =0, 1.
CHZ‘“ CO/O 2
6 ClCOCH=C - CO \O
(3) Los componentes de copul&cién conoclidos que contie-

nen grupos hidroxilo o amino, por ejemplo pirazolonas, pirimi-
dina..:a, indol, 6;hidm:cipir~idonas, ecilacetamidas, naftoled y

naftilaminas, pueden convertirse en componentes de copulacién
del tipo requerido, mediante acilacién con derivados &propia-

dos de Acidos dicarboxilicos. Ae{ Ph - N"j&ise puede hacer

2
reaccionar con CJ.OCCHZS - ZH - co\oy CH3COCH2CONH—©.NH..
se puede hacer reeccionar con co
\
7 l Y
™ / '
C1.0C 0

Alternativamente, los componentes de copulacién que
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confienen un grupo 2cilo o halégeno reactivo, se pueden hscer

reaccionar con uno de los compuestos anteriomente indicados

como componentes diazéicos o con las bminas indicadas & conti-

nuBCién.
Asi, 0H3 " se puede hacer reaccionar con
l N CH201
HO f‘ 0
- 02H5
NH2—</)—(I3H -~ COOH
_ CHy~ COOH
ClOCON— N se puede hacer reaccionar con
| ' '
0 Me

HO(CH,) 8 - ?H - COOH v
CH, ~ COOH , i

¥y 2,4~big~-dietilamino-6~cloropirimidina se puede hacer reac-~

eionar con 4dcido tiosuceinico.

.

Ejemplos especificos de componentes de copulacién
heterociclicos son:
2-metil-5, 6-dicarboxiindol
doido 1-fenil-2-metilindolil-5~tiosuceinico
1-(3,4-dicarboxifenil)-3-metil-5-pirazolona,

OTRA PRODUCCION DE COLORANTES AZOICOS.
Los colorentes adecuados pare emplearse en la inven-

.cién se pueden preparer también & partir de tipos conocidos de

colorentes azbicos, por condensacién con un compuesto que con-

tiene une agrupacién.de dcido dicarboxflico.

Asgi, por ejemplo, pueden condensarse colorantes 8zdi-

v
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cos que contienen grupos hldrowilo, fwmino o alquilamino con un

agente acilmnto:que contiene unu agrupucién de deido dicarho- |
xilico, por ejemplo con snhidrido epoxisuccinico o uno de lou ;
agentes acilantes indicados en el subpdrrafo dnterdor (2) bajo
el encabezamiento "Componentes de copulacién®. i

Alternativamente, loa colorentes azbdicos que contie-

nen grupos haluro de carboxilo o grupos de "anhidridos mix‘cos",I
en 1los cuales un grupo &cido carboxilico pendiente es capoz de '
formar anhidridos con un &dcido simple, tal como Acido acético !
o dcido benzbico, se pueden condensar con las aminas indicadasf

anteriormente como componentes diazélcos (A) o con intermediaw-

- —— e

rios tales como:

COOH N
b ——{EE::I:: X __{E:::I:: COOH
COOH

COOH

en donde X representa OH, NHZ' NH alquilo,
X - ?H - COOH en donde X representa IO, HS, NH,, NH alquile
CH, - COOH :
X - CH - COOH X representa S-alquilo, S-arilo, NH alquilo,
Y ~CH - COOH NH arilo, NH acilo; Y representa HO
HO = 2
X -« CH - COOH X representa S, 0, 802, SOzNH,

CONH; Z representa alquileno,

|
CHy - COOH
arilo, aralquilo.

COLORANTES ANTRAQUINONICOS

Los colorentes antraguinénicos adecuados pare em-

plearse en la invencidén, se obtienen generalmente por conden—

sacién de compuestos antraquinénicos conocidos con compues-

tos gue contienen una agrupacién de dcido dicarboxilico,

Asi, por ejemplo, los compuestos antrequinénicos qu
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- de colorantes azbicos",
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consienen radicales hidroxilo o amino en grupbs pendientes, .
pueden ser aciledos por medio de los agentes acilantes indica-i
dos en el enterior subpdrrefo (2) bajo el encebezamiento .
"Componentes de copulacién". Ejemplos de tales compuestos an-
traquinénicos son: )
1dmuino-4—hidroxi-2-(4éhidroxifenoxi)antraquinona
1-hidroxi—4-(4-aminofenilamino )antraquinona
1-anino~4~(fenilamino ) -2-hidroximetil-antrequinona.

Se pueden emplear los mismos agentes acilantes pare
acilar antraquinonas que contienen grupos amino nucleares, por'
ejemplo todas aquellas antraquinonas que se indican en la Pu- |
tente Briténica No. 1.087.673 desde la linea 5 de la pégina 8 :
hasta la primere férmula de la pdgina 12. .

Alternativémente, se pueden condensar las antrequi- .
nonas que contienen grupos acilo reac%ivos, con las aminas in-
dicadas como componentes diazéicos (A) indicados anteriormen- é
te, 0 con los compuestos amino o hidroxilos indicados como in—%
termediarios en el pasaje anterior titulado "Otre producecién é
i

De este modo, por ejemplo, Se puede condensar clo- i
ruro de 1-emino-4-fenilemino-antraquinona-2-carboxile con éciws
do 4-eminoftdlico. ;

Segun otra,alternativé, se pueden condensar antra-

guinonas que contienen dtomos de haldgeno o grupos hidroxilo,

3
|
i
reactivos, con compuestos nucleofilicos gue contienen una agrgj

!

pacién de dcido dicarboxflico, por ejemplo con los componentesi

~ diazbicos (A) indicados anteriomrmente o con 1los compucstos am;%

no o hidroxilo indicados como intermedierios en el parrafo an-
terior de "otra produceidén de cplorantes azéicos,

Asi,- por ejemplo, se pueden condensar los uisuie':ben
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compuestos:

CHpCl  NHp
con —_— |
/J CH, - COOH

COOH
oon I\_mz "‘(__)(- COOH

y desulfonado 1

S50 3Na

0 ,
r/ ~ N *f] H ¢/ \\ -
™~ Mo~ con : 2, .,“l
— CHp, - COOH

METODOS DE APLICACION

Bn muchos de los siguientes ejemplos se hace refe-

rencia a los métodos de aplicacién A hasta F, que & continufi~

4
i
i

cidén se describen.

Método de Aplicacidén A

Une pieza de material textil tejido, de wlgodén, se
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impregne con une solucién acuosa de 1la sal disddica del ‘colo-
rante, y Se sec& el material. El género se pa2sa entonces a tra-
vés de un bhafio de dcido sulflrico diluido, se lava entonces :
hagta liberarlo de dcido minerel y se seca, Ll material es so-,
metido entonces a'cgccién a 2109C, durente 2 minutos, y el
tinte suelto se sapéra del género tratado por inmersién en un i
batio de carbonato sédico 0,1 N durente 10 minutos é 90¢C, Des-g

) [
pués de aclarer pare eliminar el 4lcali, el género tefiido se

+

lseca a.70¢C, El género tefiido asi obtenide muestra excelente

solidez al lavado,

Método de Aplicacién B

’ Una pieza de material textil tejido de al:odén se
estampa mediente apiicacién con rodillos con una dispersién
acuosa moliturada del colorante y se seca el materiul a 702C,
El material sé calienta entonces & 2009C duredte 2 fminutos y
se elimina el tinte superficial suelto del género' tratudo por
calentemiento en une solueidén al 0,2 % de carbonato sédico
que contiene 0,2 % de un detergente orgfinico sintético, du-
rante 5 - 10 minutos, a 709C, El estampado wsi obtenido mues- -
tre bdenas propiedades de solidez al calor.

Del mismo modo se estampa material textil que com-—

prende mezclas de algodén/poliéstqr. Se obtienen estampados de
buena solidez al mojédo.

Método de Aplicacidén C

i

|

!
 Une pieza de meterial textil mixto, tejido, de poli~{
éster/algodén 67:33, se impregna con una solucién acuosa del E

colorante en forme de su sal disédica y se seca el material. ;|
A continuacidén se pase a través de un bafio de &cido sulfirico '
diluido, se leva luego hasta libererlo de 4cido mineral y se

seca, El material se somete entonces a coceidn & 2100C duraut:
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2 minutos y el tinte suelto se elimina del género tretzdo por

inmersidén en un befio de carbonato sédico 0,1N durente 10 minu-

tos a 902C, Después de aclarer para eliminar el 4lcali, el gé-

i
nero tefiido se seca g 702C, El géhero se tifie en un color s6li-
|

do de excelente solidez &l lavado y al tretamiento térmico.

Método de Aplicacién D

Se prepare una pasté de estampacién segin la sisuien-
!

te receta:
Colorente como dispersién acuosa al 10 % | 18,6 g |
Agua | T,iml |
Ures 12,0 g f
Solucién de amoniaco, densidad 0,880 0,5 ml
Solucién 8l 9 % de espesante Indalca PA3 50 g
(6ter de goma de algarroba)
Tiocianato aménico ' : 3,38
Polietilenglicol (350) 8,5 g

100 g

la pagta ge aplica por estempacién & géneros de al-
éodén Y @& géneros mixtos de poliéster/algoddén. Después de se-
car, los estampados son fijados mediante un tretamiento con
aire caliente durente 2 minutos a 20092C. ILos eatampados se ;
aclaren entonces en'agua fria, se trafan durante 10 minutos B
1002C en una solucién que contiene 2 g/litro de ceniza de so-
sa ¥y 3 g/litro de dodecilbencenosulfonato de sodio, se aclare
de nuevo en agua fria y se seca.

Se obtienen estampados que muestran un buen nivel

de fijaecidén., Los estampedos tienen buenas propiedades de go-

lidez,
Altermetivamente, 1a'fijacién del colorante puede

realizarse por tratamiento con vapor de agua en vapor de ugua
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liéster/algodén, se aplica . une solucién de 0,1 partes del co-

| 2 minutos a 200 - 21092C, El material se itratd entonces duran-
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suporcﬂlentudé, urante 8 minuton, 2 1800C, en lwmr de em-—
plear el proceso de aire caliente antes descrito.

Asimismo, el polietiienglicol (350) empleado en la
receta antefior puede reemplazarée por una cantidad igual de

caprolactama, dietilenglicoldimetiléter, tiodiglicol o butiro- .

-lactona.

Método de Aplicacién B

Una pieza de material textil tejido de alzodbén o de
poliésﬁer/hléodén; se impregna con uﬁé solucién del colorante i
en acetona o acetona acuosa, Después de secar, el material se
cusce durante 2 minutos a 200 - 210¢C, El material se trata l
durente 10 minutos a 1000C en una solucién que contiene 2 g/lii
tro de ceniza de sosa y 3 g/litro de dodecilbencenosulfonato
de sodio, se aclare de nuevo en agua fria y se seca., Los géne-

ros tefiidos asi obtenidos muestran buenos niveles de fijacién

y tienen buenas propledades de solidez. ]

| Métods de Aplicaecién F - . %

A 10 g de material textil tejido de algodén o de po-

lorente en 25 partes de acetona fcuosa al 50 % que contiene

1 parte de une amina selececionade entre amoniaco, metilamina,

etilamina, dietilamina, trietilamina, etanolamina o trietanol-

amina. Después de secar, el material textil se cuece durante

te 10 minutos, a 1002C, en una solucién que contiene 2 g/litrcl

de ceniza de sosa y 3 g/litro de dodecilbencenosulfonato de

sodio, se aclare de nuevo en agua fria y se seca, Los géneros

obtenidos, tefiidos, muestren buenos niveles de fijacién y

tienen buenas propiedades de solidez.,
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15 EMPTOS
La inveneién se ilustre, pero no se limita, por 1os

siguientes ejemplos an log cuales todas lasg partes y porcento-

jes son en peso. L& preparacién de colorantes empleados en los |

ejemplos se describen en un apéndice que sigue & los mismos.
EJEMPLO 1
Se tifle una pieza de material textil tejido de algo-
dén empleando la sal dis6édica de 1-Fenil-3-metil—4(3,4~dicar—
boxifenilazo)-5-pirazolona (Colorente 1) segin el Método de
Aplicacidén A. El género tefiido en color amarillo brillante,

asi obtenido, muestre excelentes propiedades de solidez al la-,

vado. El tinte no es extraido por hervidos sucesivos de 10 mi-:

nutos en dimetilformemida, piridina y piridina acuosa,

EJEMPLO 2

Se estampa una picza de materigl textil tejido de al- .

godén con une dispersidén acuose molide de 1-fenil-3-metil-4-
(3,4~dicarboxifenilazo)-5-pirazolona (Colorante 1) segin el
Método de Aplicacidén B. El tefiido amarillo brillante asi ob-~
{enido muestra buenas propiedades de solidez.

Al mismo tiempo, se tifie un material textil que com-
prende mezclag de algodén/poliéster. Se obtienen estampados
emarillos de buena solidez al calor y al levado.

BJEMPLO 3

Con el Colorante 1, y segin el método de aplicacién C,
ge tifle una pieza de'género tejido de peliéster/algodbén 67:33.
El tefiido de tonalidad sélida amarillo brillante tiene exce-

lentes propledades de solidez al calor y al lavado.

EJEMPLO 4

Se disuelven 0,5 pértes de N—etil-Nn/g-{;x, (h=dicarbo ~|

xietiltio)etil—4~(4-nitrofenilazo)=-3~toluidina (Colorente 2)

|
|
|
|
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en 30 partes de agua por la adicidén de 2 partes de una solu~
elién de hidréxido sddico 2N, Se gﬂaden 0,5 partes de un agen-
te dispersante de aleohol cotiliéo/bxido de etileno smeguido

por 70 parteé de white spirit y se emulsiona 12 mezcla median~ |

te un agitador de alta velocidad. Una vez emulsionada finamen- i

“te, la mezcla ge acidifica por adicién de 0,46 partes de deido

|
l
|
|
maléico disueltas en 2 partes de agua. I8 emulsién asi obteni- {
da tiene un pH de 4,61. Ia emulsidn se utiliza pare estampar |
materiales textiles de algodén y pbliéster/algodén, los cuales}
son entonces secados y cocidos a 2002C durante 2 minutos, El :
tinte suelto se elimina de los gérieros por itratamiento en un l
bafio de carbonato sédico 0,5N, durante 5 « 10 minutos, a T702C, |

i

i

En el género de algoddén se obtiene una tonalided rojo parduz- °

| ca que tiene excelente solidez al lavado. En los géneros de |

i

poliéster y poliéster/Blgodén se obtienen tonalidades rojas que:
muestren excelentes propiedades de solidez 8l calor y al 1ava—§
do. ' :

Se obtienen resuliados similares cuando se afiaden i
a8 la emulsién, antes de la estampacién, 20 partes de una solu-
eién al 10 % de Manutex F (un alginato sédico). %

EJRVPLO 5

Una dispersién molida del colorente r1ojo que compren- -
de el anhidrido de N,N-dietil-4(3,4-dicarboxifenilazo)anilina
(Colorente 3) se impregna sobre un género tefiido de poliéster/
algodén el cugl se secs y se somete & coccién & 1902C duraente
2 minutos. E1 tinte superficial se elimina por calentamiento @&
702C en un bafio gue contiene 0,2 % de carbonato sbédico y 0,2 %!

de un detergente orgdnico sintético. Se obtiene una tonalidad
roja brillente que muestra buenas propiedades de solidez al

calor y al lavado,
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" tefiido de color naranje rojizo que muestre excelentes propie- :

te termiceamente en aire a 200¢C durente 2 minutos, se luva en.

-23 -

Cuando 1la dispersién anterior se aplica a género
de polidster a partir de un bato ncuoso, & 125¢C, durante me-— !
div hora, ve ohtlone un tottido smarillo del colorunte N,N~di-
etil~4(3,4~dié&rboxifenilaza)anilina'qpe demuestra que la hi-
drélisis del anhidrido se presenta bajo estes condiciones acug,

sag de tefiido,

EJEMPLO 6 _ |

En luger del colorente emplegdo en el ejemplo 2, se l
usa N,N-dietil—4~(3~carboxi—-4-carbometoxifenilazo)anilina '
(Colorente 4).

El estampado de color naranja rojizo asi obtenido,
sobre género de algodén, muestré buenas propledades de solides!
al lavado. E

Cuando el colorante se aplica a megclaa de poiiéa— f

ter/algodén, como se indice en el ejemplo 2, se obtiene un

l

dades de solidez al lavado.

EJEMPLO 7 '

Se disuelven 2 partes del colorante 1 en 29,7 partes?
de agua por le adicién de 0,8 partes de carbonato sbdico y .;
8 esta solucidén se afiaden, con buena agitacién, 50 partes de '
una solucién acuosa al 9 % de éter de goma de algarrobu, 2 pax)
tes de una solucién acuosa al 35 % de un condensado de #cido
nafteleno-2-sulfénico/fomaldehido y 10 partes de urea, se-
guldo por § partes de &cido citrico.

la pasta asi obtenida se aplica por estampuclén con

rodillo 2 un género de algodén mercerizado, se seca y se tra-

tonces con agus fria y se trata a ebullicién en un bafio que

contiene 0,2 % de carbonato sédico y 0,3 % de dodecilbenceno-
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sulfonato de sodio, durente 10 minutos, tras lo cual se
aclare y se seca. ' i
Se obtiene un estampudo vmirillo do buenu solidez & ;
los tretamientos en hiumedo. §
Si.en lugar de algodén mercerizado, 18 paste se apli+
ca a una mezcla de poliéster y algodbén, empledndose el mismo .
procedimiento, se obltienen estampados de solidez igualmenie
buena., -
BJEMPLO 8
Ia pasta de estampacidn del ejemplo 7 se aplica a
los mismos sustratos. los estampados se fijan por exposicién &
vapor de ague supercalentado, durante 8 minutos, a 180¢C, en l
lugar de la exposicién al aire caliente. Se obtienen resulta- §
dos igualmente buenos. E
EJEMPLO 9

Se prepare una paste de estampacién de la siguien-
H

te composicidn:

Colorunte 1 : ’ 2 partes
Agua 20,7 partes
Carbonato sddico 0,8 partes :
Urea . 20 partes s
Alginato sédico (solucién al 10%) 50 pértes

Agente dispersante aniénico que com-

prende un condensado de dcido nafta- A
leno-2-sulfénico/formaldehido 1 perte

Tiocianato aménico 4  partes

b e e

Ia pasta de estampacién se aplice por estampedo
con estarcido a un género de algodén, se seca con 8ire ca-
liente.a 702C, se trets con vapor de agua en vapor de asua
eupercalente.do' a 1802C durante 8 minutos, se- aclari y 3e tr-

ta & ebullicién en un bafio que contiene 0,2 % de carbonato ¢ '



10

15

-25 =

dico y 0,3 % de dodecilbencenosulfonato de sodic, se aclara y
e sSeca. .

Se obtiene un esotampado amirillo de buena solides en
himedo.

Alternativamente, la fijacién se realiza mediante un i
tratamlento en aire caliente & 200eC, durente 2 minutos, en
lugar de tretar con vepor de agua en vepor supercalentado. i

Se pueden emplear también géneros de algoddén/noli- i
éster en lugar del género de algodén. En todos los casos se .
producen tefiidos amarillos de buena golidez en hidmedo, :

En los ejemplos 10-30 se aplicen los colorentes indi«i
cados en la Tablé I a algodén y mezcla de polidster/Blgoddn
(67:33) mediante el método descrito en el ejemplo 9, Los colo-~!
rantes son tretados & continuacién, & ebullicién, en un bafio
que contiene 0,2 % de carbonato sédico y 0,3 % de dodecilbence-

nosulfonato de sodio, se aclaré y se seca,
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CHQAXIH

Me
CN
= ~_<z::>}»CONH—CH—COOH
S QT
o7 - |
Bt .

TABLA I
Eieg Colorante [Colorente | TONALIDAD SOBRE
{1 plo No. La FIBRA
Algodén : Poliéster
Algodén
10 | 5 Amarillo | Amarillo
Ph - N—oXN
o}\l)k e |
N:Nm<i:j>}—s-?ﬂ - GCOCH ;
CHZ— COOH '
11 Ph-N-~T 6 Amarillo! Amarillo
04)\\F/l\\Mé
N =N~<*>—C\ONHCH - COOH
— P .
CH2 i
N\ |
CHy- COOH |
12 7 Amarillo  Amerillo |

‘
‘
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TABLA I (Continusocién)

0 COH

Pz

7

0 NHi*__<f;;j>_.?H ~CO0H

CH,~COOH

Ejem Colo-~ | TONALIDAD SOBRE LA
nion COLORANTE reats | FIE
O ,
Algodén | Poliéster
Algoddn
13 |- «=N—N 8 Amarillo| Amarillo
0 "l\ e
N=N ~_<i::j>__?ﬁ -~ COOH
!
CHp~ COOH ;
i
14 9 Amerillo| Amarillo-
verdoso
: Me COOH l
§ 0 W oH
E Et é
.; ‘ i
| i
# i
‘ i
! : ;
P15 E 10 Violeta . Violeta
i H
! ! ‘
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TABLA I (Continuacién)
Ejem Colo—| TONALIDAD SOBRE
plo COLORANTE rente | LA FIBRA ,
No. | Algodén |Polidsten
iAlgodén
15 11 | Amarilld Amarillo
. rojizo ' rojizo
Ph-N__N g
MMG :
0 N
N=N _</\_ CHZM{?H ~ COOH §
— CHy~ COOH
17 . 12 | Rojo- | Rojo
Me ' parduzco
| Bt |
N02~®— N=N N ;
AN
. CH,CHCH,S~CH~COOH |
2HOHgS ; .
OH  CH,COOH
| ; |
| | s
l :
;’
18 | 13 . Amarillo| Amarillo!

= e pan

Ph « N—N

0 ‘ e
N= N—-—<—§—COOMG

COOH
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TABLA I (Continuacién)

Ejem Colo | TONALIDAD SOBRE LA
plo7y COLORANTE rente| FIBRA :
No.
Algodén | Polléster
Algodén
19 14 Amerillo| Amarillo
Ph o~ N—
5 e COOH
N= N —/ \ 00CH,CHy0E
20 15 | Marrén Marrén
narenjs |, narenja
NOz‘QN =N —@—NH(I}H ~ COOH |
CH,~ COOH
i
21 OMe 16 | Marrén | Marrén
ngrenja | narenja
N02—<:\>—~ N =N</:§—NHGH ~ COCH J ' nerend
— —_ I E
CHy=-COO0Me
' i
i |
OMe : |
Marrén :Marrén ,
22 NO, Q«NzN{_\}—M{-CH = coon |17 |nerenja 21ruau'f.=’.nja ;
— '<’:H2- COOH | |
]
23 - N0, 18 |Amerillo Amerillo
CN B\ |
qe SN0 " _COOH -
I
CH,CH,NHSO, COOH




- 30 -

TABLA I (Continuacién)
Eieg Colo | TONALIDAD SOBRE LA
blo COLORANTE rante| FIBRA
No No.
Algodén| Poliéster
algodén
COOH
24 Jp < 19 Rojo Rojo
N N——-</ \ —COOH
: OH
COOMe
COOH
25 20 Hojo Rojo
' N=N CooH
7 | \(a{
-
™ CON(CH,CH,0H)
26 OMe 21 Marrén Rojo
Co0H naranja parduzco
27 22 Rojo Rojo
Ph e N N
OMe . COOH
0 Me /
N=N N=H -—<_\>—COOH
CMe -
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condensado con dcido epoxisuccinico

TABLA I (Continuacién)
TONALIDAD SOBRE LA
Ejem Colo :
0 Algodén| Poliéster |
Algodén
28 23 | Azul- |Azul-
0 OH | rojizo | rojizo
Y
| I m,-<
o M _ >~msoz<_\/\coon
N\ -
29 24 Rojo joo
‘ sangre |sangre
,! (‘)\ JOH mate mate
(n\ L \ '
909 ;
| i
0 NH - CH - COOH ;
] i
HO -~ CH - COOH i
. NH2 0 OH D !
30 | ; 25 Azul ;Azul i
' ol J J\ marino marino !
7 i
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EJEMPLOS 31-50

Se aplican colorantes a los génerés indicados en
la Tabla II. En cada caso, se obtienen tefiidos de color amu-
rillo brillante que poseen buenas propiedades de solidez.
Cuando se utiliza el género de algodén, el tinte no es extral-
do mediénte hervores sucesivos de 10 minutos en dimetilformami-

da, piriding y piridina acuosa,.

TABLA IIX
Ejemplo| Colorante No. | Género Método de aplica- l
cién |
31 26 | Algodén TA !
32 27 " A :
33 28 " A §
34 29 o A %
35 30 " A »,
36 26 Megcla poliéster/algodén) B '
37 27 " ' B :
38 28 " B ;
39 29 " B ]
40 30 " B |
41 26 Algodén B %
42 27 " B i
43 28 " B ;
44 29 " B
45 30 " B ,
46 26 Poliéster/algodén C i
47 27 , " C
48 28 " ¢
49 20 " ¢
50 ’ 30 " c |
l

EJEMPLOS 51-78

Se aplicen los colorantes a los géneros textiles ue--
diante el Método de Aplicacién D, indicéndose los resultados

en la Tabla ITI.
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FURENTR

TABLA  IIT
Ejem - , Colo- | TONALIDAD SOBRE LA
plo COLORANTE NGl iy
No. Algodén i Toliéster
Algodén
51 28 Amerillo| Amarillo
Ph - N—N :
Me COOH §
0 «
N=N CON(Et),
52 Ph - N 29 Amarillo] Amarillo
0 OOH
N=N —< com< H )
, -
53 30 Amarillo| Amarillo
Ph - N— N i

0/\‘)\ Me _-COOH

N=N

—— CONHPh
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TABLA III (Continuacién)

GN\ AN =N }-com{ - CH-COOH
| =/ &
N GH,

™~ OH,~COOH

. Ejen Colo- | TONATIDAD SOBRE LA
- plo | rante FIBRA
¢ P COLORANTE .
0. Algodén | Foliéster
Algodén
54 5 Amerillo | Amarillo
- N—N
—@——s _ et - coox
CHZ- COOH |
!
55 6 Amerillo |Amarillo |
Ph - N—N |
OM Me §
N=N CONHCH - COOH !
& |
c<2 |
CH,~CO0H r
|
56 7 Amerillo | Anerillo |
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T
1

TADTA 11T  (Continumeién)
Ejen Colo- TONALIDAD SOBRE
b COLORANTE rante LA PIBRA
No.
Algodén | Poliéster
Algodén
57 8 Amarillo| Amarillo
Ph - I{I““““‘”N '
0 /\Hl\Me
N = N-O CH - COOH
[
| CHp— COOH
| ‘ .
L 58 9 Amarillo| Amarillo
COOH verdogo
II {1 COOH
E’b l
I
o
59 10 Violeta ! Violeta
|
BN i
7/ \\- ¢ - coon i
CHp~ COOH i ;
60 Ph—N———N 11 Amarillo| Amarillo
rojizo | rojizo
@- CHZNHCH ~ COOH |
CH2 - COOH ; |
. i
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TABLA III (Continuacién)

Colo~

. Ejem TONATIDAD SOBRE La
plo— COLORANTE rente| FIBRA
No.
Algodén | Folléster
Algodén
61 Me 12 Rojo Rojo
A Bt parduzco
< > yd
N02~/ \-N=N Q N .
— \CH'ZCLIGHQS—CH-COOH
1 |
OH CHy-COOH
1 Amerillo | Amarillo
63 P N 31 Amarillo | Amarillo
Me
N=DN
COOH COOH
64 13 Amarillo | amerillo
fe CO0H
7 N o
COOMe
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TABLA III (Continnacién)

Ejem Colo-~|{ TONALIDAD SOBRE
Pi(’" COLORANTE rente | TA FIBRA
No. '
Algodén | Poliéster
Algodén
65 . 14 | Amarillo| Amarillo !
Ph =N ?
N =N"‘®“COOCHZCHZOEt
66 15 Marrén | Marrén

ngrenja | naranja

N02©mN - N—©_ NiGH  ~ 000R
== CH, - COOH
H
|
f
67 OMe 16 Marrén | Marrén |
naranja | naranje |
: |
Noa—/ \>~N=N /" \\— mHCH - COOH g
N/ - , i

CH, ~ COCMe

, |

68 17 | Merrén | Merrén |

narenja | naranja

ONMe

CHp- COOH |
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TABLA III (Continuacién)

Ejem Colo— | TONALIDAD SOBRE
plot COLORANTE rante | LA FIBRA
No. ] :
Algodén | Foliéster
Algodén
- NO» ,
69 Me 18 Amarillo | Amarillo
CN. \ N=N
IR COOH
HO | OH
CHoCH,NHSO, COOH
70 19 Rojo Rojo
COOH
N=2NXN COOH
. OH
z | AN
AN RN
“CON(CH,CH,0H),,
71 21 Marrén Rojo
Ole naranja | parduzco
\ COOH
N'Hz N=N COOH

OMe
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PABLA ITI (Continuacién)
E.'em‘ Colo | TONALIDAD SOBRE
- [Colo
pflo i COLORANTE rante| IA FIBRA
| No. [')1godén | Poliéster
[ Algodén
73 |Ph - N—N 22 |Rojo Rojo
0 )\]/u\ Bo  OMfe COOH
N = NQ—-N = N—@—GOOH
OMe _
OH
T4 ? 23 |Azul Azl
(\ 1)% rojizo |rojizo
Py
- W[ \‘/ 900K
BN NS
o wm — \ —NHSOZ—(/ N, coou
N S
T N/
75 24 |Rojo san|Rojo san
gre mat®| gre mate
j)l OH
0 NH - CH - COOH
HO — CH - COOH
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TABLA III (Continuacién)

Ejem Colo- | TONALIDAD SOBRE LA
pio COLORANTE rante | FIBRA
Ko. Algodén | Poliéster
Algodén
_ 76 N, © OH 25 Azul Azul
i mexrino marino
|
OH O NH2
condensado con &cido epoxi-—
suceinico
77 Ph - N—N 26 Amarillo | Amarillo
. Me GOOH
0
N=0N CONHo
78 27 Amerillo | Amerillo
Fh -N—X i
COOH
Me
0
N=NXN .CONHMe
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LJEMFPLOS 79-105

Los colorantes se aplican & algodén y mezclas de

poliéster/algodén, tel y como se indica en la Tebla IV.

TABLA IV
| Eiem ; Colo-|Método| TONALTDAD SOBRE
plo— | COLORANTE ; rente|de TA FIBRA
No. [apli- :
Algodén [Poliéstern
caclén H& Mgodsn
79 32 E Azul Azul
NH, O© NH"‘<i::>>‘NH - ?H—GOOH
HO - CH-COOH
80 33 E Violets [Violeta
0 M COOH naté  irojizo
2
| NS ——~<{::§;—-COOH
/
I | .
0 OH
81 34 E, |Amarillo| Amerillo
F con " "
amonig| :
(¢]0]
Hmmmg—fi:j}—N=N
HOOC
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TABLA IV (Continuacién)

. , Colo-| Mé&todo NALIDAD SOBRE LA
ol COLORANTE rente| de T
No. zg&i' Algodén | Poliéster
oién - Algodén
82 oQ_ . 35 D Rojo Rojo
cEF” "N -Me - B azulado

NH

HOOC COOH

83 Me 36 D Rojo Rojo

B mate mete

CN .
F coni
=N trietil
00H .

HOO

84 37

Me CN 0
N-Fh
NaN -Q..MN JJ
Me

HOOC COOH Me

=Y

85 : 38 D Narenja |Naranja

B rojizo
P oon

— amoni
HOOO—~®—N=N / N\ | praee

\
) CHQPh
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TABLA IV (Continusoidn)

B 0lo~ | Método | PTONALIDAD SOBRE
pg_:& COLORANTE 0oa%s | G LA FIBRA
NO. 3P11"' .
ca~ Algodén |Poliéster
eién Algodén
86 | Gomo en el ejemplo 85 . 39 E Naranje Naxga;ja
R = isopropilo xojizo
87 | Como en el ejemplo 85 40 E Narenja Naﬁgga
R = ciclohexilo 0
1 E Naranja [Narsnja
88 | Como en el ejemplo 85 4 J rojizg
R = tolilo
2 D Rojo Rojo
89 OH comrn | ¥ E brillanté amg.ri-
P con llento
amonia- brillan-
ROO N=N Q eo te
&
R = Metilo
= D Rojo
90 | Gomo en el ejemplo 89 R = EtOCyH, 43 | 2 %origlante' amg. Si11en
to bri-
llante
91 | Gomo en el ejemplo 89 # 13 | Siante anapiien
& P ; to bhri-
R = p-propilo 1lante
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TABLA IV (Continuacién)

Ejem COLORANTE Colo-| Método TONALIDAD SOBRE
plo~ rente| de &pli] LA FIBRA
Yo cacidn |
. Algodén | Poliéster
Algodén
‘92 45 D Tiolete |Violeta
¢l B
F ocon
: amoniac
o, N = N- N(Et), onLaco
* . COOH
mcocazs@_ COOH
93 46 D Rojo Rojo
0 AH B amla—
do
9080
B
o  NHCOCH,s 0OH
94 oH 0 ﬁH 47 D Azul Azul
H E verdoso
| AN
CH COOH
NO, O . NH
2 .Q_“H \CHQCOOH
95 48 % Azul Azul
F con
trietil
amina
“‘*@ﬁ" - 0%
CHy~- COOH




TABLA IV (Gontinuaoi&n)
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* Coloren | Método ! BRE
3133‘4 Coloren | M6 g‘ggﬁlmn SOBRE LA
PO COLORANTE aplica

cién Algodén | Polléster
Algodén
g6 (HOOC s 49 E Rojo Rojo
>‘ wen (-, :
HOO N
97 1 F con | Amarillo| Amarillo
amonig
80
98 —_— 1 F eon | Amarillo| Amarillo
{ metil— -
emina
99 — 1 F con | Amarillo| Amarillo
trietil
apina
100 — 1 F oon |Amerillo| Amarillo
" etanol-
aming
101 — 13 P con |Amerillo| Amarillo
dietil
amina
102 27 P con | Amarillo| Amarillo
I trietll
amine
103 14 F con |Amerillo| Amarillo
— trietil .
amina
104 16 F.con Marrén Marrén
trietilinarenja | narenja
anina
105 50 F oon |Rojo Rojo
o amonis : sangre sangre
Nop - \)oNal— ) N(Me), eo
1 COOH
CONH COOH
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APENDICE A LOS EJEMPLOS

Preparacion de Colorantes

Colorante 1 :

Una solucién de la sel de diazonio, obtenlda diazo- %
tando 2,175 partes del hidrocloruro de &cido 4-aminoftédlico en -
écido clorhidrico 2N, se afiade s una solucién de 1,75 partes
de 1-fenjl-3-metil-5~pirazolona en 10 partes de agua y 30 par—- E'
tes de hidréxido sédico 2N a 02C. Una vez completa la copula-
cién, el colorante se precipits poriacidificacién ¢on 4ecido
clorhidrico, se filtra, se lava con agua y se seca a 50°C,
rendimiento 3,5 g. =t
Colorante 2

Une mezcla de 3,95 partes de N;etil-N-{ﬁ—cloroetil-
3=toluidina, 3,9 partes de Acido mercaptosuseinico, 2 partes
de hidréxido sédico y 40 partes de agus, sSe sgita y calienta
bajo reflujo durante 16 horas, durante cuyo tiempo la mezclg
de reaccién se mantiehe a pH alcalino por 1ls adicién de una
golucidn de hidréxido sb6dico. Después de enfriar, la mezcla de?
reaccidn se extracta tres veces con acetato de etilo ¥y la fase%
acuosa se evapora in vacuo hasta sequedad. El residuo asl ob- é
tenido consiste esencialmente en la sal disédica de N-etil-N-
{5(0(,ﬁ»-dicarboxietiltio)-3—toluidina y se disuelve en 100
pertes de écido clorhidrico 2N, copulédndose a 0¢C con la sal

diazbica obtenida por diazotacién de 2,76 partes de 4-nitro-

anilina en 50 partes de Acido clorhidrico 2N. Desrués de copu-
lar, se afiaden 20 partes de acetato sédico y el colorante se

filtra, se lava con agua ¥ se seca para dar 7 partes de Neetil
N—(%(cX,(%—diearboxietiltio)etil—4-(4—nitrofenilazo)—3~toluidi~§

na.
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| pare dar N,N-dietil-4(3-carboxi-4-carbometoxifenilazo)aniline
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Colorante 3 ) ‘1'~~vi1 ;o
| Una solucidén de la sal diazéica, preparada por diaqgl
taoién de 2,17 partes del hidroclorurolde éoido 4-aminoftélico é
en 20 partes de écido clorhidricg 2N, ée aflfade a una solucién g
de 1,64 partes de N,N-dietilanilina en 25 partes de &cido clor—:
hidrico 2N a 0-52C. Después de media hora, se afiade acetato ?
gédico paras precipltar completamente el colorante el cugl ge E
filtra y se purifica por disolueién en hidréxido sdédico dilufi- ,
do seguido por precipitacién con un dcido minersl dilufdo. Las i
2,2 partes de N,N-dietil-4(3,4-dicarboxifenilazo)enilina pro- i
porciona una solucién narsnja en acetons con 7\max 430. E1 {
4cido dicarboxilico se convierte al anhidrido por calentemiento
durante 1 hora bajo reflujo en enhidrido acético y posterior |
evgporacién in vacuo hasta sequedad de la solqcién obtenida. i
El anhidrido de N,N-dietil-4(3,4-dicarboxifenilazo)anilina asi ;
obtenido, proporciona una soluciédn roja en acetona con )\max
494, : - i
Colorante 4
Se disuelven 1,6 partes del anhicdrido de N,N-dietil-
4(3,4-dicarboxifenilazo)anilina, (colorante 3), en 25 partes
de metanol y la solucién se calienta bajo reflujo durante 2

horas bajo reflujo. La solucidén se evapora entonces in vacuc

que proporciona una solucién naranja en acetons con )\max 453,

Colorante 5

Se dimzota a 0-~52C, una solucién de la amina obteni—

da por reduccién de 1 paxrte de fcido 4~nitrofeniltiosuccinico,
como més abajo se describe, en &eido clorhidrico dilufdo. La

sal de diazonio se afiade a una solucién de 0,75 pertes de 1-fe-
nil-3-metil-5-pirazolona en 20 partes de hidréxido sédico 2N |
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¥y 10 partes de agua. Une vez completa la cqpulaoién, el colo-
rante se precipita por acidificacién coﬂ é&ido clorhidrico, se
filtra y se seca paré dar 1,03 pertes de i-fenil-3-metil—4-
/3( o, (3 -dicarbokietiltio)fenilazo/~5—pirazolona.

R intermediario empleado anteriormente se prepars
del siguiente modo: ‘

Una mezcla de 24,5 partes de anhidrido maléico, 10
partes de hidréxido sédico y 100 partes de agua, se calienta
e ebullicién, se enfgia ¥y la soludién ge afiade a una mezcla de
36,25 partes de 4-hifrotiofenol, 150 partes de etanol y 2,5
partes de piperidina. La mezcla Se agita entonces y se calien~

ta bajo reflujo durante 3 horas, se enffia, ge filtra y se

- geidifica el filtrado con 4dcido clorhidrico, se diluye con

250 partes de agua y 400 partes de hielo. El 4cido 4fnitro-
feniltiosuceinico precipitado se filtra, se lava con agua y
se sgece. Rendimiento, 38,3 partes, p.f. 166 - 1672C,

Se mezcla 1 parte del compuesto nitro asl ohtenido
con 25 partes de agua, 1 parte de polvo de hierro y 0,5 par-
tes de dcido clorhidrico y la mezcla se calienta bajo reflujo
Gurante 3 horas. Después de filtrar el lodo de hierro, este

Ultimo se lava bien con ague y se diluye entonces con una

' solueibén de hidréxido sédico, filtréndose de nuevo el fil-

trado para separar sales de hierro y ascidificéndose entonces

con écido clorhfdrico ¥y diazoténdose.

Colorante 6

La sal de diazonio obtenida mediante la diagotacién
de 5,32 partes de 4dcido N(4~aminobenzoil)glutérico en 20 par-
tes de agua y 75 partes de 4cido clorhidrico 2N, se afieade a

una solucién de 3,5 partes de 1-fenil-3-metil-5-pirazolons en

t

20 partes de agua ¥ 100 partes de hidréxido sédico 2N, mientrad
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se mantiene una réaceién alcalina mediante la adicién de més
hidréxido sbédico 2N. Después de la cépulacién; el colorante se
precipita por acidificacién, se filtra, se lava y se seca. El
rendimiento de 1-fenil-3—meti1—4(4-(x,X’-dicarboxipropilamino~§
carbonilfenilazo)~-5~pirazvlona es de 5,6 partes,
Colorante 7

En lugar de la 1-fenile3-metil-S-pirazolona empleads.

en el procedimiento del colorante 6, se utilizan 3,6 partes de

Neetil~3=ciano~4-metil-b-~-hidroxi~-2-piridona. Se obtienen 5,2
partes de N-etil-3~-ciano—4-metil-5(4-o¢,Y -dicarboxipropil-
aminocarbonilfenilazo)-6-hidroxi-2-piridone. {
Colorante 8

El compuesto de diazonio obtenido por diazmotacién
de 6,6 partes de 4cido 4-ominofenilsuccinico en 5 partes de !
éciao clorhidrico concentrado y 50 partes de égua, ge afiade a |
una solucién de 3,48 partes de 1~fenil-3-metil-5-pirazolons en
20 partes de agua y 40 partes de hidréxido sédico 2N, a 0-52¢,

1
i
!
H
t
i
'
¥
]

més solucidén de hidréxido sédico 2N, Después de 15 minutos, la

golucién se mcidifica y la 1-fenil-3-metil-4(o<,(d —~dicarboxi-
etilfenilazo)-5-pirazolona precipiteda, se filtra, se lava con ,
{

agua y se seca, Rendimiento 5,6 partes. !

Colorante 9

La solucidn diszbéica obtenida por diazotacién de
5,9 partes de hidrocloruro de &cido 4-aminoftélico en 20 par-
tes de agua y 40 partes de Acido clorhidrico 2N, se afiade a

una 3Jolucién de .3,6 partes de N-etil-3-ciano—4-metil-6-hidroxi-
2-piridona en 20 partes de agua, 5 partes de una solucién al |
32 % de hidréxido sédico y 10 partes de acetato sédico a O2C,

Después de 15 minutos, el colorante se precipita por la adi- ;
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clén de Acido clorhidrico y se aisla por filtracién. El pro-

ducto en bruto se disuelve en 400 partes de una solucién de

carbonato sédico N, se filtra y el filtrado se acidifica con _
gcido clorhidrico. La N—etil—B-ciano~4-metil—5—(3,4-dicarboxi-i
fenilazo)-6-hidroxi-2-piridone se filtra, se lava hasta ester

libre de 4cido y se seca. Rendimiento 6,4 partes.,

.
Colorante 10 R ' g
Ung, mezela de 1,2 partes de leucoquinizarina, 2 par-l
tes de fecido 4-aminofenilsuceinico, 20 partes de 2tanol, 10
partes de agua y 0,6 partes de dcido bérico, se agita y éaliegE
ta bajo reflujo durante 18 horas, se enfria, se filtra y el ;
filtrado se acidifica con 4cido clorhidrico. La 1~hidroxi-4- ;
(¢, i -dicarboxietil)anilina~antraguinona precipitada se fil-

tra, se lava con metanol scuoso &l 50 4 y se seca.

Golorante 11 A ;

Se diazotan en 4cido clorhidrico dilufdo, 2,38 par-
tes de dcido 4-aminobencilaminosuceinico, cuya preparacidén se

_describe a continuacién, y se copula eon 1,75 partes de 1-fe- |

nil-3-metil-5~pirazolons en una solucién diluide de hidréxido

tracién es 1—feni1-3~metil—4la(oé,(5-dioarboxietilaminometi—

leno)fenilazo/~5-pirazolona.
El 4cido 4-aminobencilaminosuceinioo puede prepa-
rarse como sigues

Se afigden simultanesmente, en 1 hora aproximaedamen-~

te, 153 partes de 4-pitrobencilamina y 38 partes de una solu-

cién sl 32 % de hidréxido sédico, a 500 partes de una soluciéni
acuosa al 24 % de bisulfito sédico y 446 partes de sgua, man- ;
tenida a 95 - 1002C y un pH de 4-5. Media hora después de com—i

{
pletarse las adiciones, la mezmcla se enfria a 0~59C y el &cido:
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4~aminometilenfenilaulfamico precipitadc se filtra, se lava con
acetona y se seca. Se aiiaden 19 partes del derivedo de Acido
sulfémico disueltas en 100 partes de ague a una soluclén de

14,6 partes de 4cido maléico en 40 partes de agua conteniendo

4 partes de hidréxido sédico y el conjunto se agita y calients

bajo reflujo durante 9 horas. Ia mezcla de reaccién se enfria,

se tamiza y el filtrado se selifica a un 20 ¢ y se neutraliza ;
con 4cido acético. El 4cido 4-aminobencilaminosuccinico preoi-l
pitado se filtras, se lava con acetona y se seca. -

>

Colorante 12

Una mezcla de 4,6 partes de N(lé-hidroxi-‘(—cloro;n~i
propil)-N—etil-3-toluidina, 3,9 partes de}éoido tiosueceinico, !
2 partes de hidréxido gédico y 20 pertes de agua, se agita y g
calienta a 952C durante 18 horas con adiocién periédica de hi~- i
dréxido sédico 2N para mantener un pH de 8. Después de enfriaré
a 209C, la mezcla de reaccién se extracta con 3 x 10 partes de.
acetato de etilo y se retlene la fase acuosa que contiene
N[\’(cx,(%—dicarboxietiltio)(3—hidroxi-n—propi;7~N-etil~3~to~
luidina. La solucién se enfrias a 0~52C y se afiade la sal di-
azbéica obtenida por diazotacién de 2,76 partes de 4-nitroani-
lina en 10 partes de 4cido clorhidrico congentrade y 50 partes
de agua, manteniéndose en todo momento una reaccién alcelina
por la adicién de hidréxido sédico 2N. Uns vez completa la co-—
pulacidén, la mezcla se acldifica con 4cido clorhidrico y el '
colorante slguitrenoso precipitado se aisla por decantacién.
El colorante se purifica por disolucidn en una soluciébn diluf-

da de carbonato sbédico, tamizado, ulterior adicién de acetato

s6dico y acidificacidén con Acido acético. La sal del colorante
se filtra, se trata entonces con &cido clorhidrico diluido

pare dar 2,1 partes de N/V'(¢X,( -dicarboxietiltio) b —hidroxi-
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n—pnbpi;7N-etilf4(4—nitrofenilazo)—3—toluidina.

Colorante 13

Una mezclarde 5,8 partes de cblorante 1 y 80 partes
de anhidrido acético, se calienta a ebullicién durante 2 ho-
ras mientras se permite que ocurra una ligera destilacidn.

Ta solucién resultante se enfria y el colorante de anhidrido
precipitado se filtra, se calienta con une fraccién de éter

de petréleo (p.e. 40-602C) y se seca. Rendimiento 4,2 partes.

Una mezcla de 1 parte de este colorante anhidrido y 75 partes -

de metanol, se calienta bajo reflujo durante 20 horas, se fil—:

tra entonces en caliente y el filtrado se evapora hasta seque

dad. Se obtienen 0,7 partes de 1-fenil-3-metil-4(3-carboxi-4- "

carbometoxifenilazo)~5~pirazolona.

. Colorante 14

Se calienta bajo reflujo, durante 2 horas, una mez-
cla de 1 parte del colorente anhidrido empleado para el colo-
rante 13 y 25 partes de (%—etoxietanol.'Después de evaporar a
un pequefio voltmen y enfriar a 209C, la solucién se diluye
con éter de petréleo (p.e. 40-602C) y el cclorante precipita-
do se filtra y se seca. Se obtienen 1,2 partes de 1-fenil-3-~
metil—4(3—carboxi—4—ﬂ»—etoxietoxicarbonilfenilazo)—5~pirazo~
lona.

Colorante 15

La sal diazbica obtenida por diazotacién de 1,38

partes de 4-nitroanilina en 25 partes de Acido clorhidrico 2N,

se afiade a2 una solucién de 2,1 partes de 4cido anilinosuceini-

co en 25 partes de 4cido clorhidrico 2N, a 02C, Una vez comple

ta la copulacién, se afiade acetato éédico pare precipitar el

colorante el cual se filtra, se disuelve en una solucién di-

1

luide de carbonato sédico, se tamiza y se precipita con Acido °
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mineral. ILa N-(o(,{3-dicarboxietil)Q~(4-nitrofenilazo)anilina \
asl obtenida funde a 142-1449C, i
Colorantes 16 y 17 ' ;

~ La sal diazéice obtenida por diazotacién de 1,38 5
partes de 4-nitroaniline en 5 pertes de Aeido clorhidrico_con—i
centrado y 5 partes de agua, se afinde a una solucién de 3 par-

tes de éagber de monometilo del &cido 2~anisidihosuccinico en

30 partes de acetona y 10 partes de agua, & 0-59C. Una vVez com—
plete la copulacién, el colorante se precipits por adicién de
acetato addico y dilucién con agua.bEl éoter monometilico de ‘
N( ¢y A ~dicarboxietil)4=(4~nitrofenilazo)2~anisidina (colofan-!
te 16) se filtra, se lava con agua y luego con &ter de petré- ;
leo (p.e, 40-602C) y se seca.

El componente de copulacién empleado en la prepara- §
cién del colorante anterior, puede obtenerse como sigue:

Uns solueién de 19,3 parfes de anhidrido maléicdo en

25 partes de metanol, se cglienta bajo reflujo durante medis

hora y se evapora entonces bajo presién reducida. El residuo

asl obtenido se enfria a 0-50C y se afinden, en 10 minutos, 40
partes de trietilamina, manteniendo le temperatura por debajo
de 1520, Se giiaden eﬁtonces 36 partes de 2-anisidina y la mez—
cla se calienta a 1002C durante 17 horas. Se destila la tri-
etilamina y el fesiduo se vierte en 1000 partes de agus, acldi-
ficéndose la mezela con dcido clorhidrico., El éster de mono-
metilo de #eido 2—anisidinoauqcinico precipitadec, se filtra,
se lava con agué ¥y se seca, p.f. 135 - 138¢C. ‘

El éster de monometilo de N(qx,ﬁ,—dicarboxietil)4(4—

nitrofenilazo)-2-anisidina puede hidrolizarse al &cido dicar—

boxflico (colorante 17) calentendo el colorante con hidréxido !
. i
sédico 2N,
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Colorante 18

Se afiaden 3,5 partes de 4cido 4-clorosulfonilftélico
a una solucién de 3 partes de N({S—aminoetil)-3—ciano-4-metil-

5~(2-nitrofenilazo)~-6-hidroxi-2-piridona en 100 partes de pi-

ridina, a 702C, y la mezcla se calientalentonces bajo reflujo
durante 195 minutos., La mezcla de reaccidn se filtra en calien— -
te y el precipitado se vierte en un exceso de 4cido clorhidri-
co diluido. La N/73 -(3,4~dicarboxifenilsulfonilamine)étil/3-
ciano=4-metil-5-(2-nitrofenilazo)6-hidroxi~2-piridona precipi- .
tada ge filtra, se lava con agua ¥y se seca a 700G,
La N(/? -aminoetil)3-ciano—4-metil-5-(2-nitrofenil-

azo)—6—hidroxi-2~piridona smpleada en la preparacién anterior, .

puede obtenerse del siguiente modo:

Une mezcla de 21,2 partes de cianocacedato de etilo,
104 partes de etilendiemina de 64 % de concentracién y 25,6
partes de acetoacetato de etilo, se egita a 802C durante 6 ho-

ras ¥ se evapora entonces bajo presién reducida pare separarla

etilendiamina en exceso. El resfduo se enfria a 20°C y se aci-
difica con 4cido clorhidrico concentrado y la N- g-eminoetil-
3~ciano-4-metil-6-hidroxi-2~-piridona precipitada se filtra, sez
lava con agua y se seca. é

La sal diazdica obtenida por diazotaqién de 13,8 par-

4cido sulfirico, se afiade a una solucién de 18,45 partes del
componente de copulacién de piridona, anterior, disueltas en

300 partes de agua, por la gdicién de hidréxido sédico, mente-

niéndose el pH en 4 ~ 6 y la temperatura entre 0-59C durante !
le copulacién, Una vez completa la copulacién, el producto se f
filtra, se laeva con egua y se seca para dar 31,8 partes de E

N-((> —aminoetil) 3~ciano-4-metil-5-(2-nitrofenilazo)6-hidroxi-2-"
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piridona.,

Golorgnte 19
La sal diazéica obtenida por éiazotaoién de 2,3 par- i

tes de 4cido 4-aminoftélico en 10 partes de 4cido clorhidrico |
2N y 20 partes de agus, se afinde a 2 partes de 3~carbometoxi-
2-naftol en 20 partes de hidréxido sédico 2N y 20 partes de |

agua, & 0-52C, Se afiaden acetona y suficiente hidréxido sédicol
2N pare mantener una reaccién aglcelins y mantener el coloranteI
en solucién. Una vez completa la copulacién, la mezcla de reacj
cién se acidifica con 4cido clorhidrico y el 1—(3,4-dicarboxi~;
fenilazo)~3~carbometoxi-2-naftol precipitado se filtra, se la-!
va con agua & 8e seca.

Colorante 20
Reemplazando el 3-carbometoxi-2-naftol en el proceso |

del colorante 19 por 2,75 partes de di- d-hidroxietilemida del
écido 2-hidroxi-3-naftéico, se obtienen 3 partes de 1-(3,4-di-
carboxifenilazo)-3-(N,N-di~-/> -hidroxiaminocarbonil)2-naftol.

Colorantes 21 y 22
La sal diazéica obtenida por diazotacién de 2,3 par-

tes de 4cido 4-aminoftédlico en 10 partes de dcido elorhidrico
2N y 20 partes de agua, se aflade a una solucién de 1,53 par-

tes de 2,5-dimetoxianilina en 20 partes de &cido clorhidrico
2N v 20 partes dé agué a 0~52C. Una vez complets la copula-
cibén, la solucién se diluye con agua y la 2,5-dimetoxi-4-(3,4-
dicarboxifenilazo)anilina (colorante 21) precipitads se [ilira|
se lava con agua y se sgeca.

El colorante se disuelve en 20 partes de #&cido clor-
hidrico 2N y 20 partes de agua y se diagzota a 0-52C, afiadién-

dose lag sal diazéica asi obtenlda a una solucién de 1,74 par- '

tes de 1-fenil-3-metil-5-pirazolona en 20 partes de hidréxido
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g6dico 2N y 20 partes de agua a 0~590,'aﬁéﬂiénﬂose més hi-
dréxido sédico 2N, segin sea necesario, para m%nténer uha
reaccidén alcalina, Tras completarse la copulacién, la mezela
ge acidifica y la 1-fenil-3-metil-4/4(3,4-dicarboxifenilazo)-
2,S-dimetoxifenilazg75-pirazolona (colorante 22) precipitada
se filtra, se lava con agua ¥y se purifica entonces mediante
disolucién en une solucién diluida de carbonato sédico, sepa-
racién del materiael insoluble y precipitacién con &dcido mine-
rel.

Colorante 23

Se afiade 1 parte de 4Acido 4-clorosulfonil-Tt4iico
a una solucién de 0,5 partes de 1-hidroxi-4-(4-eminoanilino)-
antragquinona (obtenida asimismo por reaccidn de leucoquiniza—-
rina con 4-fenilendiamina) en 25 partes de dioxano. Ia mezcla
ge calienta bajo reflujo durante 5 horas y media, se filtra
en caliente y el fiitrado se vierte en agua., El producto pre-

cipitedo se filtra, se disuelve en una solucién diluida de

carbonato sédico a 20°C, se tamiza y el filtrado se acidifica |

con 4cido mineral, para der 0,4 pertes de 1-hidroxi-d/4-(3,4-
dicarboxifenilsulfonilamino)anilino/antraquinona.

Colorante 24

Este se prepara siguiéndo el procedimiento descrito
a continuacién para el colorante 25, empleando 1,25 partes de
1-hidroxi-4-aminoantraquinona en lugar de 4,8-diaminoantra-
rufina.

Colorante 25

Se calienta bajo reflujo, durante 24 horas, una mez-

cla de 1,25 partes de 4,8-diaminoantrarrufine, 1,6 partes de

4dcido epoxisuceinico y 15 partes de 1,2-diclorobenceno., El di-

solvente se separa por destilamoidn con vapor de agua a partir
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de una solucién diluida de carbonato sédico. La mezcla se fil-;

tre entonces de la diaminoantrarrufiha sin carger y el filtra- |

do se acidifioa con 4cido minersl. El cbloranté p}ecipitado
consiste esencialmente en una mezcla de 4( Xy (> ~dicarboxi~/3 -
hidroxietilamino)8-aminoantrarrufina y 4,8-di( , 3 -dicarboxi-
A -hidroxietilamino )antrarrufina. '

Colorantes 26 a 29

Estos colorantes se preparan molturando con grava
una mezcla de 3,88 partes del anhidrido de 1—fenil§3-metil—4—
(3,4-dicarboxifenilazo)~5-pirazolona (colorante 1), 40 partes
de agua y 3 partes de golucién concentrads de amoniaco 6 2
partes de solucién al 40 % de metilamina, ¢ 1,5 partes de di-
etilamina 6 1,5 partes de ciclohexilamina. Después de 24 ho~
ras, la mezcla de reaccidén se acidifica con Acido clorhidrico
¥ el colorante precipitado se filtra, se lava con agua y se
seca.

Colorante 30
Eate colorante se prepara por reaccién de una solu-

cién de 3,88 partes de anhidrido de 1-fenil-3-metil-4(3,4-di-

carboxifenilazo)-5-pirazolona en 40 partes de tetrahidrofurano
con 3 partes de anilina a 209C durante 3 horas, eveporéndose
entonces el disolvente bajo presién reducida. El residuo se
tritura con &cido clorhidrico dilufdo, se filtra y se lava
hagte estar libre de 4cido con agua ¥y se seca para dgr el co-
lorante 30.

Colorante 31

Este colorante se prepara de forma andloga al colo-
rente 1, empleando 4cido 3J~aminoftélico en luger de Acido 4-

aminoft4lico.
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Colorante 32

Este colorante se prepars por reaccién de 4(4famino-

anilino)-5-eminocrisazina con &cido epoxisuceinico.

Colorante 33

Egte colorante se prepera por condensacién de écido
1=amino—-2-bromo=-4-hidroxisuccinico con Acido. 4-mercaptoftéli—
co. El éecido 4-mercaptoftédlico se prepara por reduceién de
écido 4-clorosulfonilftélico con zino en &cido sulfirico di-
luido. | A
Colorante 34

Se diazota el &eido 4-emino-homoftélico y se copula |

con 1-fenil-3-metil~4-pirazolona, E1l écido 4-aminohomoft&lico

se separa por nitracién de dcido homoftélico seguido por re-~

ducoién con estafio y éecido clorhidrico.

Estos colorantes se preﬁaran de¢l modo usual por di-
azotacibén de la amina adecuada y ulterior copulacién con el
componente copulante apropiado.

Colorante 35

Este colorante se prepara por condensacién de 3-me-

ti1-6-bromoantrapiridona con &eido 3-aminoftélico.

Colorante 37

Se diazota el Acido 3-amino-4-ciano-5-metilftilico

¥ se copula con m~toluidina y el producto se diazota y copula |

con 1—fenil~3;me%il—5—pirazolona.
Colorantes 38, 39, 40 y 41

Estos colorantes se preparan por reaccibén del anhi-
drido de 4(3, 4—dioarbox1fenilazo)—N—etil—N—bencilanilina con
la amina adecuada.

Colorantes 45 y 46
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Estos productos se preparan por acilacién de 3-amino-;

4(2-cloro-4-nitrofenilazo)N,N-dietilanilina y 1-amino-2-metoxi-

4~-aminoantraguinona con cloruro de cloroacetilo, seguido por
reacclidén de los productos con Acido 4-mercaptoftélic&.

Colorante 47

El1 producto de condensacién de 4,5-dinitrocrisazina

con p-fenilendiagmina, se aclle con anhidride triearbalilico.

Colorante 48

Se condensa 1-amino-2-sulfo-4-bromoaniraquinona con

4cido 4-aminofenilsuccinico y el producto es desulfonado por

redueccién con hidrosulfito sédico.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
ési como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse
congtar que las disposiciones anteriormente indicedas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su pfincipio fundamental. También se hace constar que el in-
vento corresponde a dos solicitudes de patente presentadas en
Inglaterra con los nos. y fechas siguientes: 19.580/73 de 25
de abril de 1.973 y 48.080/73 de 16 de octubre de 1.973, aco-
giéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Conve~
nios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento por lo que se solicita Patente de
Invencién por 20 affos en Bapafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA
TENIR PIBRAS TEXTILES; caracterizéndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para tefiir fibras textiles, carac-

terizado porque comprende aplicar a las mismas un colorante no

sulfonado que contiene una agrupaeién de anhidrido dicarboxili-

]
t
i

co elclico, o una agrupacién de dcido dicarboxilico tal que pug

da presentarse la formacién del anhidrido efclico por pérdide
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de agua, o un semi-éster o semi-amida de dicha‘;grubacién de
édcido dicarboxilico, estando presente cualquier grupo &cido
carboiilico de dicho colorente en formas del Acido libre o en
forma de una sal con amoniaco o una amina vol&til; y celentar
la fibra textil hasta que tiene lugar la flijacién del coloran~
te,

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-—

terizado porque dicho colorante contiene una agrupac;én:

3
< COOH S <COUAH
CONR4Ry CONR4Ry

en donde R, es hidrégeno o un grupo dlquilo o alquilo sustitul

do de 1 & 5 4tomos de carbono o un grupo arilo, Ry, es hidrége-

no o un grupo alquilo o alquilo sustituido de 1 a 5 &tomos de

' carbono ¥ A represente uns molécula de amoniaco o una amina

volatil, partioularmente una amina alifética o cicloalifética.
3.- Procedimiento segﬁn la reivindicacién 1 6 2,
caracterizado porque dicho colorante contiene una agrupacién
dicarboxilica que tiene los dos grupos CO en posiciones adyér
centes sobre un anillo aromético carbociclico.
4.- Procedimiento segdn la reivindicacién 3, carac-
terizado porqu; dichos dos grupos CO estén en posiciones orto

gobre un anillo bencénico.

5.- Procedimiento segin la reivindicacién 1 6 2, ca~’

racterizado porque dicho coloranfe contiene una agrupacién
dicarboxilice estando los dos grupos CO de la misma en posi-
ciones formadoras de:anhidrido sobre una cadena alquilica,

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 5, carac-
terizado porque los dos grupos CO estén en las posiciones 1,2
gobre unea cadena alquilica. |

7.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 6 2, ca-

i
!

i
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0 mediante una técnica de estampacibn, y a continuacién se

racterizado porque dicho coloraente contiene una agrﬁpacién
dicarboxilica que tiene uno de los grupos CO sobre un anillo
carboeiclico aromético y el otro en una posicién formadora de
anhidrido sobre una cadena lateral.

8.~ Procedimiento segin oualquiers de las reivindi-

caciones anteriores, caracterizado porque el colorante se apli-

ca & lg fibra textil en forma de una sal soluble en agua y.a
continuacién se libera el colorante en forma del &cido libre

por medio de 4cido mineral u orgénico o de une sustancia que

genere un acido tras el calentamiento.

9.~ Procedimiento segin cuslguiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque el colorante se aplg!

1

ca a la fibra textil a partir de un licor acuoso o no acuoso

cuece o se trﬁta con vapor de ajzud & une temperatura superior
8 1259C, '

10.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 9, carac-
terizado porque el colorante se gplica en forma de una sal con
amoniaco o una amina voléatil. ,

11.- Procedimiento segin la reivindicacién 9 6 10,
caracterizado porque la temperatura es de 180 a 2102C,

12.- Procedimiento segiin cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porque el coloranie es
de la serie azéica.

13.= Procedimiénto segin cualgquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 11, 6aracterizado porque el colorante es de la

gerie antraquinénioca.

14.~ Procedimiento para tefilr fibras textiles, tal

¥y como queda sustancialmente descrito en la presente Memoria.
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Bsta Memoria conste de 62 hojes eserd tin

por una sola carf.
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