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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORANTES DISAZOICOS.

&Fatécilante: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad elemana, residen-
te en Le'verkusen-Bayemerk, Repfiblica Pederal Alema

na,

El objeto de la invencidén es un procedimiento para
preparar colorentes disazbicos que, en forma del écido 11~

‘ore, corresponden a la fémula general:
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donde XK significa el resto de un componente de copulacién,

Los componéntes de copulacién KH pueden pertenecer
a la serie bencénica, naftalénica o heteroeiclica.

Como componentes de copulacidén KH tienen preferen-
c¢la los &cidos hidroxinaftalensulfénicos, egpecialmente los
&cidos hidroxinaftalenmonosulfénicos, tales como el 4cido
2~hidroxinaftalen-8-sulfénico, 1-hidroxinaftalen-3-sulféni-
co, 1-hidroxinaftalen-4-sulfénico, 1-hidroxinaftalen-5~sul-
fénico y 2-amino-8~hidroxinaftalen-6-sulfénico.

Los nuevos 'colorantes ge obtisnen por copulacién,
en uno de los ladoé, de 4,4'-diamine-2,2'-dimetildifenilo
tetrazotado con feido 2-hidroxinaltalen-S-sulfénico en medio
alcalino y reaccién de la etapa intermedia con un componente
de copulacién KH.

La segunda copulncién se puede efectusr tanto sl-
calinamente, asi como Lambién en Torma Acide al emplear fci-~
dos aminonaftenosulfénicos como componente de copulacién Kil.

Los nuevos colorantes de Tférmula (I) son ﬁdeéuados
pare teflir materiales fibrosos naturales y sintéticos, espe-
cialmente nitrogenados, por cjemplo poliamidas, tales como
Poli- E;-caprolactama o productos de condensacién de #4cido
adipico y hexametilendiamina y lan:i.

Log tefidos de los colorantes (T) sobre poliamidg
tienen por lo general buena solidez o la luz y buenas a-muy

buenas gsolideces al azua, al lavado § al sudor.
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Los colorantes (I) se pueden emplear en forma de los.
4cidos 1libres o de las sales sédicas o aménicas.
EJEMPLO 1 ,-

21,2 g de 4,4'-diamino-2,2'-dimetildifenilo sc agi-
tan con 300 cc de agua y se tetrazota con 34 cc de 4cido clor-
hfdrico (192B&) y 13,8 g de nitrito sbdico e 0 - 52C. Bl ex~
ceso en nitrito se elimina con 4cido amidosulfénico. El pH se
ajusta con 35 - 40 ce de solucién de sosa al 20 % a 4 -~ 4,5.

Este mezcla de tetrazotacibén se agreza, en el plazo
de 30 minutos, e una soluciém de 24,2 g de fcido 2-hidroxi-
naftalen-8-gulfénico y 26 g de sosa y 700 ¢c de agua a 0 - 59C.
Después de unas 2 - 3 horas, ha terminado la copulacién del
medio lado. La etapa intermedia ha sido ampliamente elimina=-
da.

La mezcla de reaccidén se agrege a une zolucidén acuo~
sa de 23,5 g de 4cido 1-hidroxinaftalén-4-sulfénico y 35 g de
sosa en 500 cc de agua. La temperatura asciende alrededor de
102C, el pll a 8,5, Después de 16 horas se.calienta a 8002C y

gse filtra.
El colorante asi obtenido tifie la poliamida en tona=-

muestran una buena solidez al asgus y muy buena solidez al la-

vado. ~
Empleando en 1ﬁgar de,éc;&q 1~hidroxinaftalen-4-

sulfénico la misma cantidad de &cido 1=hidroxinaftalen-3-sul~

fénico o 4cido 1-hiGroxinaftalen~5-sulfénico se obtiénen, por

el mismo procedimiento, colorantes que en tonalidad y en su
solidez son muy parecidos al colorante obtenido con el Acido |

1=-hidroxinaftalen~4~sulfénico.
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BJEMPLO 2

&l producto intermedio obtenido segin el ojemplo 1,
apartalos primero y segundo, se ajusta con 40 cc de #eido
clorhidrico (192B4) a un pH de 2,5.

25,1 g de Acido 2-amino-8-hidroxinaftalen-6-sullé-
nico ée disuélven hagta neutralidad. Esfa soiucidn se agfega

2 una nezcla de 25 cc de 4dcido elorhidrico (19,52 Bé), sgua

¥y hielo, precipiténdose el Acido 2-amino-8-hidroxinaftalen~6-

gulfénico en granos finos. El pH asciende g 2,5 -3, la tem-
peratura a 0 - 52C,

Se agrega entonces el producto intermedio, acidifi-
cado, y se vierten a continuacién 150 cc¢ de solucién de ace~
tato sb6dico al 20 ¢ de 602C. De esta manera se ajusta la meg-

¢la de copulacién a un pH de 4,5 y una temperatura de 182C.

Después de 16 — 24 horas ha terminado la copulacién. Se calien

ta entonces a 802C, se mezcla con 70 cc de lejfia sédica a
409 Bé (pH 10,5) y el colorante se precipita mediante adicién
de cloruro sédico.

El colorznte tific la lsna y 1a polismida en tonali-
dades rojas tirasndo a amarillo. Lés tefiidos sobre polimmida
miegtran una buena solidez a la luz y muy buena solidez al
agua, 3l laVadg y 21 sudor. Asimismo es muy huéna lé solidez
a log dizolventes y la solidez a la termofijacibén. ¥l colo-
rante es adecuado para la obtencién de tonalidades de color

ogcuras.

EJEMPLO 3

21,2 g.de 4,4'~diamino-2,2'-dimetildifenilo tetra-
zotado se introducen, en el plazo de media hora; en una o~
lucién acuosa de 49,3 o de Acido 2-hidroxinaftalen-f-sul{6-

nico y 60 g de sosa a 0 - 95¢C y un pH de 8,5. La copulacidn
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estd terminads después de 12 - 16 horas. Para sislar ¢l co~
lorante sé celienta a 802C y se filtra a esta temperatursa.

El colorante tifie la poliemida de color naranja
tirando a rojo y es adecuado para la obtenciéﬁ de tonalidaides
de color oscuras. .

'La golidez al agun, al lavado y &l sudor es muy

buena, agi como la solidez a los disolventes y = la termofi-

jacién,

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
g8l como la manera de realizarse en la préactica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
gu principio fundamental., También se hace constar que el in-
vento corresponde a una solicitud de patente presentada en

Alemanis con el nmero y fecha siguiente: P 23 51 293.8 de
12 de octubre de 1.973; acogiéndose por lo tanto a los bene-

ficios que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referido invento por

lo que se solicita Fatente de Invencién por 20 efios en Es-

- pafia, sobre: PROCEbIMIENTO PARA PREPARAR COTLORANTES DISAZCIC03;

caracterizéndose por lo siguiente;
1.~ Procedimiento para preparar colorsntes disa-

zolcos, que en forma del 4cido libre, corresponden a la fér—

mula

' CH,
o - > ]
‘ N N—-«—< _}-\—» \/ _>~ N=N-K
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"donde K significa el resto de un componente de copulacidn;
caracterizado porque 4,4'~diamino-2,2'-dimetildifenilo tetra-
zotalo se copula, en medio alecalino, en uno de los lados, con
4ecido 2-hidroxinaftalen-8-sulfénico y a continuacién la eta-
Pa intermedia se deja reaccionar, en medlo alcalino o éci-

do, con un gegundo componente de copulncién,

2.~ I'rocedimiento pura preparar colorantes disa«

zoicos, tal y como gueda sustancialmente deserito en la [re-—

sente lMemoria,
Esta Memoria consta de 6 hojés escritas a mAyuina
POYr una sola cara.
¥adrid, ﬂ t @W. 1974

BAYER AKTIENGESELLSCHAFY,

) ERUEZ ACEBO Y WODET
Frmadoz L. Goots: Fornkndes /

/4%11,45125“ »
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