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mEmESTEEERRE
El objeto de la invencidén es un procedi
niento pars preparar colorantes azolecos qua, en forma

del &cido libre, corresponden a la fémula * -

" "POOR
QUALITY




10 -

15

20

25

g %

se entiende especialmente cloro.

-8 Xy R, significen hidrégeno, Ry significa. un grupo nltro

donde X significa hidrégeno 6 un grupo Scido sﬁlfébico, Ry
gignifica hidrégeno, slquilo, halbgeno, nitro o alcoxi, R2
significe hidrégeno, glquilo o halbgeno, R3 significa alqgi—
lo y R, significa hidrdgeno, alquilb o alcoxi, asi como sﬁi
obtencién y empleo para teiiir cuer& y poliamidas sintébicés.
Los restos de alquilo y slcoxi shteriormente
mencionados muestran preferentemente 1 a 4 étoﬁos de carbo-

\
no; tienen preferencis metilo ¢ bién metoxi, Bajo "haldégeno"

Colorantes segln la presente invenclén espeu
cielmente preferentes son aquellos de férmula I donde '
1) X significa un grupo écldo sulfénico, Ry Rz, 1ndepen-

dientes entre si significan hidrégeno, metllo o cloro y
R;'y R, significan metilo, § '.{

¥ B3 ¥ R, significan metilo, ‘ ) ‘;.AN
Los nuevos colorantes se pueden obtener dlazo-

tando colorsntes aminoszoicos de férmula

X 1 R3
NgN NH2

don@é Ry 8 RA y X tienen los significsdos arribs indicados

¥ copulando en forma fcida con #eido e-aminofs-hidroxipafta-

lin~6;sulf6nico (v8ecido J "), vi
Los colorantes aminoszoicos de férmula II se

obtlenen en forma en si conocida, dlazotando amlnas de férmula
& R ’

NH, .



10

20

25

30 -

plo: &cido 5~ammnobencenosulf6nlco, écldo Q-amlnobencenosul-

no=3,5~dimetil~-bencenosulibnico, écldo 2—em1no-5-cloroben¢e-

. nosulfénico, &cido 2-am1no-5—n1trobencenosulfénlco, écldo._

" trosnilina, 4-nitroanilina, 2-cloroanilina, &cido 5~8mino+2-

Ametilbencenoéulfénioo, bcido 5—amino—2—clorobencenoanlfénic§,

fiir cuero,

y copulendo con aminas de férmuls |
ORB

NH ,
2 Iv

R4 ‘ 7 B : |

N . . . . |

(o correspondientes. &cidos tu&N-Metbnéulfénicos) Y en caso
dado disociando el resto sulfonilmetilo, o '

Amings de fbrmula III adecuadas son, por eaemﬁ '

fénico, Scido 2-am1no-5-metmlbencenosulf6n1co, §cido 2-ami=

4—am1no-2,5-d1clorobencenosulf6nlco, a-nltro-anilingl's-nl-

& cido 3-gmino~4-metoxibencenosulfénico, 4-clorocanilina.

. Aminas de férmula IV adecuadas como couponen;
tes de copulaciba son, por eaemplo' 2~metox1-5—metllanllina,
2,5~-dimetoxisnilina, 2,5—dieto;1an111na y 2-metox1an;11ng,
en caso dado en forme de sus cidos () ~N-metansulfénicos,

Los colorantes son especialmente adecuados pa-
ra tefdiir poliamidas tales como poli—&_-capmlactamg 6 pro-
ductos de condensa§i6n de écido adipico y hexsmetilendismina,

A

Los colorantes son ademfs adecusdos para te-

Los tefiidos se destacan por buena solidéz al -

agua, al lavado y al sudor, asi como por buena solidez a la

luz, Los colorantes se pueden emplear en forma del aéido
libre o de sus sales, en especial de las sales slcalinas (pqq

ferentemente las sales de dosio o-de litio) 6 de las ssles
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'por filtracidn,

ambnicas. .

Ejemplo 1
20,1 g de &cido 2-smino-3,5-dimetilbencenosul<’

fénico se disuelven en 300 cc de agua de ?0° y se mezcla con
6,9 g de nitrito sbdico, Bsta solucibn se vierte a una mez-
cla de 28 cc de &cido clorhidrico de l9°Bé 100 c¢c de agua
y 170 g de hielo, Se sigue agitsndo durente 1 bora a 20 Gs

El exceso de nitrito se destruye en la forma usual con écldo

’amxdosulfénxco. En le solucidn de sal dlazénlca asi obtenlda

se gotea una solucibn de 15 g de 2-metoxi-Sw-metilanilins en
une mezcla de 100 c¢c de agua y 15,4 cc de jcido clorhidrico

l9° Bé, manteniendose la temperatura entre 20 y 25°G medigh=

" te adicibn de hielo, Yespubs se agregs lentamente una solue |

cibn scuosa de 43 g de acetato sbdico cristalizado hasta al-
canzar el pH de 4,5, La mezcla de reaccibn se 51gue agltando
durante 16 horas. Vespuébs se acidlfzca con 28 cc de” écxdo

-~

clorhidrico (pH 1,5) y el colorante amlnoazolco se separa %

La torts de filtracién hfmeda se disuelve en |
una mezcla de 270 cc de sgua (40°C) y 10 cc de ;éjia sédicg.
e 40°Bé, se mezcla con 2,5 g de cerbdén A y se clariﬁiog.’Lgb
solucién clarificada se mwzcla con 6,9 g de nitrito sédico-
y se sgrega 8 una mezcla de 300 ce de agua, 35 cc de éci&o
clorhidrico 19° B& y 170 g de hielo. Vespués se agita duraﬁf
te 3 horas (temperatura 5°C) y el exceso en nitritp se des=

truye con &dcido emidosulfénico,

& e Y

En esta solucidn de sal diazbnica se vlerte*

una solucién acuosa de &cido 2-amino-8-hidroxinaftalin-6-sul<

fénico (pH 6,5). Después se ajusta 1s mezcla de copulacibn
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mediante adicién de unos 150 cc,de‘leuci6£ de acétato sbdi-
co al 20 %Va un pH de 4,5. Se sigue agitsndo durante 16 ho-
res a 5 - 10°, ' |
Para aislar el colorante sefcalieﬁta a 80°C,
se mezcla con 30 cé de 1ejia sédica 40°Bé_§ 200 g de sal co-
atn. El colorsute asi obtenido tifie las fibras de poliamida

de color violeta,

Ejeumplo 2
17,3 g de 8cidd 4lemindbencencshlténico gse did

azotan en la forma usual con 6,9 g deAnitfito gbdico y se

copula &cido con 14,1 g dé 2-metoxi-S-metilanilina, La mes-

_¢la de copulacién se calientaldespués de sgitar durante 16
"horas a 50°C, se acidifica con cido clorhidrico 19° B§ y

‘el colorante aminoazoico eristalizado se éepara por filtra-

cibn,

La torta de filtracién himeda deleoibrante
sminoazoico se disuelve en uns mezcla de 250 cc de.;sna y
11 co de lejia sédica a 80°C y se diazota en la forma usual
con 7,2 g de nitrito sbdico. - | _

25,1 g de &cido 2-amino-8-hidroxinaftalin-6-
sulfénico se disuelven en 300 cc de agua y 25 c¢c de solu=-
cibén de sosa (al 20 ¥). Este solucibén se vierte a uns mezcla
de 1QO cc de agus, 100 g de hie;o y 15 cc de 4cido clorhfi-
drico 19° BS cbn lo que se precipita el &cido '2-amino~-8-hi-
droxinaftalin-6-gulfénico finamente repartido.

En ests mezcla se vierte ls solucién de §al

didzénice del colorante sminomonoazoido en el plazo de una

hora, Deépués se ajusté a5= 10°C con unos 150 cc de solu-

cibén de acetato gbdico al 2V % a un pH de 4,5. Despuds de
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agitar durante 16 horas se ajusts mediapte lentq adicibn de
unos 40 g de bicarbonato sbdico 2 un pH de 5,5 a 6 y se Siw
gue agitando dursnte otras 2 hores,

Para aisler el colorante se caliente a 80°¢,
se mezcla con 30 cc de lejia sklica 40° BS y 200 g de sal,
El colorante filtrsdo y secado tifte las fibrss de poliamida

de color azul tirando a rojo.

Ejemplos 3 3 29

Si se procede similar como en los dos e¢jeu—
plos anteriorés, pero como componente diazoico se.emplean sin
embarzo los colorantes aminoazoicos mencionados en la tabla
a continuacibén se obtienen después de la copulacién 4cida
con &cido § ssimismo valiosos cclorantes disazoicos que
tifien las fibras sintéticas de polismida en las tonalidades

de color indicadas,

Tabla

NQ Colorante aminogzoico Tonalidad de color

OCH :
3 QN“NQ azul tirando a rojo
HO3S
- CH3

b HOBS-Q-mN NH, azul

OCH3

OCHy '
5 CH3 N= jg::f;NHz violeta szulado
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c1 OCH;
O5H Hy
0 N N=N NH,
3
SOH OCHy
c1 N=N- NH,
CH;
H03s 'Voca3

azul tirando a verde

azul tirando s verde

azul tirsndo a verde

. i

azul

~azul oscuro

tfazgl'tirando gerde

. violeta azulado *i -

azul oscuro tirando

a rojo
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CHy
0,N N=N- NH,
CHy
c1 OCHy
N=N NH,
HO,S OCHy

CHB-D—-N-.&—— NH, .

HO,S OCH,

3
Cl@—“—‘-“@“mz

SO H OCH3

, S
CH3Q»N=N NH,

CH OCH5

HO.S

3 H3
oC 3

HO.S ) OCH

3 3
m@nzm{_}mz

OCH3

azul oscuro tirando
a verds

azul oscuro tirando

8 rojoo

azul tirando 4 rojo

azil tirendo a rojo

violeta azulado

azul

azul tirando a verde
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27

28

N‘“ﬁ;::géNﬂa
HO, CHy .
' 0C,Hs
2H5
s e e
0C,Hs
HO4S . OC Hg
Cl@-ﬂ=N¢mxz
0C ot
c1 0C,H5
HO4S N=N NH,
c1 OC,Hs

azul tirsndo a rojo

"azul

azul

azul tirando a verde

4

verde agulado

" azul tirando a ‘verde

azul tirando s verde

azul tirando a verde
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OCH3

29 Cl—%(::)*N=N NH, azul tirsndo s verde

OCH

Ejemplos de tefiido

O,; g del colgrante del ejemplo 1 sp disuel-
ven en caliente en 100 cc de sgua, A la solucibn se le agre- |
gan 5 cc de solucibn sl 10 % de acetsto ambmnico y con agua
8e diluye a un volumen de 500 cc,

A esta solucién se le Agrégan 10 g de tajido
de poliamidas, el bafio de tefiido se hace hervir en el plazo
de 20 minutos, se agregsn 4 cc -de &cido acético al 10 % y
se mantiene dursnte uns hora a texzperdtura de ebuilicién. :
Después se enjusga y se seca 8 70 - 80°¢.

100 g de cuero de grano sl cromo recien éui—
tico y neutralizado se batsnan en una flota de 250 cc de agug

de 65°C vy 1 g del colorante obtenido segln el ejemplo 19
dursnte 30 minutos en ls tina dé tefiido, en el mismo bsiio se
trata con 2 g de licor graso 8 base de aceite de pescado sul-
fonado durante otros 30 minutos y el cuero se seca en la for-
ma usual y se apresta. Se obtiéne un cuero teflido en forma
muy iguslada de tonaslidad azul. |

~-NOT A~

Descrita suficientemente la naturalezae del in
vento, as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indiocadas

son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
teren su principio fundsmental. Tambidn se hace constar que
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el invento corresponde a una Solicitud de Patente, presenta-

da en Alemania, con fecha 9 de noviembre de 1.974, baje el ni

mero P 24 53 209.0; acogiéndose por lo tanto a los benefiocios

que conceden los Convenios Internacionales égrviéor, siendo
lo que oonétituye la esencia del reférido 1n§ento y por lo
que se solicita Patente de Invencién bor 20 afios en Egpafia,
sobre: PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORANTES DISAZOICOS; |
racterizdndose por lo siguiente: ) |
18,- Proced}miento ﬁafé preparar colorantes
disgzoicos, que en forma dél dcido libre ooérespondep a la

£érmula

donde X significa hidrégeno o un grupo dcido éulfénicoy, h1
significa hidrégeno, alquilo, haldgeno, nitro o alcoxi, Rp
significa hidrégeno, alquilo o halégeno, Ry significs alqui-
loy R4 significa hidrégan, alquilo o alcoxi; caracterizado

porque colorantes aminoazoicos de £érmula

donde R1 a R4 ¥ X tlenen el significado arriba indicadn, se

diazotan y en forma Scida se copulan con dcido 2-amino-8-hiw |
droxinaftalin-6-sulfénico (“doido ¥ "). . »
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28,~ Procedimiento para preparar colorantes
disazoicos, tal ¥ como quéda sustancialmente descrito on la
presente Memoria.
Esta Memoria consta de 1.2 hojas, escritas s
méquina por una sola cara.
Madrid =7 I8 17
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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