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‘D = el resto de un componente diazéico
R1 = H, alquilo
B, = SO,H, SO,NHR,, SO,NR,R,, COOR,, CONHR,, CONR,R,, ON, OH,

El objeto de la presente invencidén son coloran-

tes reactivos de férmula

halégeno, alquilo, aleoxi, alguilcarbonilamino, ursido,
donde R3 = alqdilo
n =1, 26 3.

Los restos alquilo y alcoxi, as{ como los res-
tos ureido pueden, en caso dado estar sustituidos. Restos al-
quilo y alébxi preferentes son aquellos con 1-4 4tomos de car-
bono. Restos R1 preferentes son hidrégeno, asi como CH3 N 02H5.
Ejemplos de los restos Ra son fluor, cloro, brome, ademés los
grupos:

SOBH, SO0,NH,, SOZNHCHB, SOZN(CH3)2, S0,NHO,Hg S0, NH=CH,y=CHy OH
SozN(CH3)CH2-CH20H, 50,~NH~CH,~CHy-0504H,

COO0H, COOCH3, COOCsz, CONH,, CONHCH,, CON(CH3)2, CONHC,Hz, CN,
CHy, CoHg, OqHy, C,Hy, CHy-SO4H, CH,OH, CH,~COOH,

OCH,, 0C,Hs, 0-C,H,~OH, 0-CH,~CH,~0CH;, 0-CH,~CH,=0C,Hs i
NH—COCH3, NH—CO-CHZOH, NH&CO—CHZCl, NH-CO—CH2—503H,
NH—CO-NHQ, NH¥CO-NH-CH2~CH20H, NH-CO-NHCH3, NH-CON(CH3)2.

Restos R3 preferentes son CH., CZHS’ 02H40H.‘

Colorantes preferentes demtro del marco de la
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férmula (I) gon aquellos de férmula

NLNH :
OH mz’”*x"‘gx

DwN=X H
o,z

ROy S

(R )n (11)

asi como aquellos de férmula

n"*n H
J\N,\N@— (8 )y , (111)
D-le
OSH

ademds, aquellos de férmula

xLxH

IV
So,E o KA (%2 )n )
@HO’SO,H
¥y aquellos de férmula
F
NSy E
wr oo m,kﬂﬁ}mz),, (v)

finalmente aquellos de férmula

so,g . O NH NE-X (V1)
o,

SO R

donde X = 3-sulfofenilo, 4-metilfenilo, 3-~hidroxifenilo

y aquellos de férmula
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donde Y = 4-sulfofenilo, 4-acetilaminofenilo, 3-hidroxifenilo.

También tienen preferencia los colorantes de

férmulas (II) - (V) con el sustituyente:-—fEEE;;_(SOBH)
n
en el grupo "?'.

Ry

Los colorantes de férmula (I) se obtienen con-

densando los 4cidos 1-amino=8-hidroxinaftalin-disulfénicos de

férmla
OH
. (VIII)
0;H 80,H
primeramente con fluoruro ciamirico a compuestos de férmula
P
N4y
SO;H So,E

¥ estos, entonces, con aminas aromdticas de férmula

H~N-R
1
R

(x)
1

donde R y R1 tienen el significado arriba indicado, a compues—

tosg de férmula
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(X1)

donde R y R, tienen el significado indicado, y los productos
intermedios reactivos de férmula (XI) se copulan a continua~

cidn con aminas diazotadas de férmula general

D - NH, (XI1)

Una variante para la obtencién de los compuestos
de férmula (XI) consiste en la reaccién de fluoruro ciandrieo
con lag aminas aromdticas de férmula (X) a componentes reace

tivos de férmula
F

“)1 (XIII
Ay g .

R i
R

y su condensacidn con los deidos aminohidroxinaftalindisul-
fénicos de férmula (VIII).

Otras variantes para la obtencién de los colo-
rantes de férmula (I) consisten en copular los productos ine
termedios (IX) primeramente con sales diazdénicas a colorantes

difluortriazinilazdicos de férmula

b
N
PR
OH NH N N\F
DeNaN (XIV)
0y SO,

y condensar esgtos compuestos (XIV) a continuacién con las
aninas (X) o condensar los colorantes azbicos de férmula
OH JE, ]
DeNu}i (XV)

SO4E SOy




10

15

20

25

30

‘Acido 1-amino-8-hidroxi-naftalin-3,5-disulfénico

bien con los componentes reactivos de férmula (XIII) o tam=~
bién escalonadamente con fluoruro ciandrico a los compuestos
(XIV) y a continuacién con las aminas aromdticas (X) a los
colorantes (I).

Ejemplos de los compuestos de férmula (VIII) son
Acido 1-amino=-3-hidroxi-naftaline-3,6-disulfénico

Acido 1-amino~-8-hidroxi-naftalin-4,6-disulfdénico

Acido 1-aminoQB-hidroxi—naftalin-z,4-disu1f6nico

Aminas aromiticas de férmula ( X), adecuadas
para la condensacién con los productos intermedios (IX) o bien
(XIV) son, por ejemplo:
1-amino=3- § ~4-metilbenceno, 1-amino=3,4= § =3,5=-dimetilben-
ceno, 1-amino=3- & -4-etilbenceno, 1-amino-3- § -4-metoxiben-
ceno, 1-amino-4-etoxibenceno, 1-amino~3i- 6 —4-(2-hidroxietoxi)-
benceno, ﬁ—amino-3-< 6 —4-(2-metoxietoxi)-benceno, 1-amino-3=-
é§ ~4-clorobenceno, decido 3- 6 4-amino-fenilmetansulfénico,
4decido 3-aminobencenosulfénico, 4eido 4-aminobencenosulfénico,
deido S-aminobenceno-1,3-disulfénico, dcido 4-aminobenceno-1,2«
disulfénico, dcido 4-amino-5-metilbenceno-1,2-disulfénico, 3-
§ 4-azminobenceno-sulfonamida, 3- 6 4-aminobencenosulfonetila~
mida, 3= 6 4~-amino~bencenosuldimetilamida, 3~ 6 4-aminobenceno-
sulfon~(2-hidroxietil)-amida, 4cido 5-aminobenceno-1,3-dicar-
boxilico, dcido 3= § 4-aminobenzdico, 3776 4-aminobenzamida,
3= § 4-aminobenzoato de metilo, 6 de -etilo, 3~ 6 4-aminoben-
zonitrilo, 3-amino-(N-fenilsulfonil)-bencenosulfonamida, 3~ 6 |
4-aminofenol, &cido 5-amino-2-hidroxibencenosulfdénico, dcido
4-amino-2-hidroxibenceﬁosulfénico, 4cido 5~-amino-2-etoxibence-

nosulfénico, 1-acetilamino-3- 6 -4-aminobenceno, 1-amino-3- ¢

-4~(hidroxi~acetil)=-aminobenceno, 1-amino=i4-(sulfoacetil)-
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aminobenceno, 3- 6 4-aminofenildrea, N-(3-aminofenil)-N'=-(2-
hidroxietil)-drea, dcido 3- 6 4-aminofeniloximfdico, 1-metila-
mino=3- 4§ ~4-metilbenceno, l-etilamino-4-clorobenceno, 1-eti-
lamino-3- § —4-metilbenceno, 1-(2-hidroxietil)-amino~3-metilben
ceno, deido 3= 6 4-metilaminobenzéico, deido 4-metilaminoben-
z6ico, 4cido 4-metilaminobencenosulfénico,

Acido 2-aminonaftalin-i~-sulfénico, dcido 4-aminonaftalin-i-
sulfénico, 4cido S-aminonaftalin-ti-sulfénico, dcido 6~-aminonaf-
talin-1~-gulfénico, deido 7—aminonaftalin~1—sulfénico, deido 8-
aminonaftalin-i~sulfénico, decido 1-aminonaftalin-2-sulfénico,
dcido 4-eminonaftalin-2-sulfénico, dcido 5-aminonaftalin-2-sul-
fénico, 4dcido 6-aminonaftalin-2-sulfénico, dcido T-aminonafta-
lin-2-sulfénico, 4ecido 7-metilaminonaftalin-2-sulfdénico, 4cido
7-etilaminonaftalin-2-sulfénico, 4dcido 7-butilaminonaftalin-2-
sulfénico, 4cido 7-isobutilaminonaftalin-2-sulfénico, deido
8—aminonaftalin-2-sulfénico, dcido 4-aminonaftalin-1,3-disul-
fénico, deido 5-aminonaftalin-1,3-disulfénico, dcido 6-amino-
naftalin-1,3-disulfénico, 4eido T-aminonaftalin-1,3-disulféni-
co, 4decido 8-aminonaftalin-1,3-disulfénico, decido 2-aminonafta-
1in-1,5~disulfénico, dcido 3~-aminonaftalin-1,5-disulfénico,
deido 4-aminonaftalin-1,5-disulfdénico, deido 4~aminonafitalin-
1,6-disulfénico, deido 8-aminonaftalin-1,6-disulfénico, 4eido
4-aminonaftalin-1,7-disulfénico, deido 3-aminonaftalin-2,6-di-
sulfénico, 4cido 4-aminonaftalin-2,6-disulfdénico, deido 3~
aminonaftalin-2,7-disulfénico, dcido 4-aminonaftalin-2,7-disul-
fénico, dcido 6-aminonaftalin-1,3,5-trisulfénico, 4cido T-amind-
naftalin-1,3,5=-trisulfénico,4cido 8-aminonaftalin-1,3,5-trisul-
fénico, deido 4-aminonaftaline1,3,6-trisulfénico, dcido 7-ami-

nonaftalin-1,3,6-trisulfénico, 4cido 8~aminonaftalin-1,3,6-

trisulfénico, deido 4-aminonaftalin-1,3,7-trisulfénico.
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Como aminas diazotables de férmula (XII) sean
mencionadas, como ejemplo:
dcido 2-aminobencenosulfénico, dcido 3-aminobencenosulfénico,
4-aminobencenosulfénico, dcido 2-aminobenceno-1,4-disulfénico,
dcido 4~-aminobenceno-1,3-disulfénico, 4eido 6-amino=5-metil-
benceno-1, 3=disulfénico, 4cido 2-amino-5-metilbenceno=-sulféni-

co, deido 2-amino-5-metoxibencenosulfénico, dcido 2-amino-4-

‘clorobenceno~sulfénico, deido 2-amino=-5=-clorobencenosulfénico,

dcido 2-amino-S5-acetilamino-bencenosulfénico, dcido 2-amino~-d-
acetilaminobencenosulfénico, dcido 3-amino-4-metoxibencenosul-
fénico, deido 3-amino~4-metilbencenosulfénico, deido 2-amino-
3,5-dimetilbencenosulfénico, dcido 4-amino-5-metilbenceno-1,2-
disulfénico, dcido 2-amino~-4-sulfobenzbico, 4cido 2-amino-5-
sulfobenzéico, deido 2-amino-benzdico, 4cido 4-aminobenzdico,
l=amino=2e=, =3- § -4-metilbenceno, 1-aminobenceno, 1-amino-2-,
-3-4 -4-metoxibenceno, 1—ahino~2-trif1uormetilbenceno, dcido
2-aminonaftalin-1-sulfénico, 4cido 2-amino-naftalin-1,5-disul-
fénico, 4cido 2-amino-naftalin-1,7-disulfénico, dcido 3-amino~
naftalin-1,5~-disulfénico, 4cida 3-amino-naftalin-2,6-disulfd-
nico, 4ecido 2-amino-naftaline-3,6-disulfénico, deido T-amino- .
naftalin-1,3-disulfénico, 6-amino-naftalin-1,3-disulfénico,
dcido 4-amino~naftalin-i-sulfénico, dcido S-amino-naftalin-1i-

sulfénico, dcido 6-amino-naftalin-1-sulfénico, 4cido 1-amino-

naftalin=~2,7-disulfénico, dcido 4-amino-naftalin-1,3-disulféni-

co, 4cido 6-amino-naftalin-t1,3,5-trisulfénico, dcido 7-amino-
naftalin-1,3,6-trisulfénico, dcido 4-amino-naftalin-1,3,6~tri~
sulféniéo, 4cido 4-aminofenil-metansulfénico, 1-amino-3- 6
-4-(sulfoacetil)-aminobenceno, 1-amino-2-clorobenceno,

Ia reaccién de los compuestos (VIII) & bien (XV)

con fluoruro cianmirico se efectua en medio acuoso & temperatu~
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rag de =10 hasta +10°, preferentemente 0° hasta +5° en pre-
sencia de agentes de condensacidn alcalinos, tales como solu-.
ciones de hidréxido alcalino, carbonato alcalino, hidrégenocar-
bonato alecalino, fosfato alcalino o hidrdgenofosfato alcalino
a valores pH de 2-7, preferentemente, sin embargo 3-5,

La ulterior condensacién de los compuestos (IX)

o bien (XIV) con las aminas de férmula (X) se efectua en medio
acuoso a temperaturas de -10° hasta +40°, preferentemente en
la zona de 0° hasta +20° y a valores vH de 4-8. Bajo estas
condiciones se puede realizar también la condensacién de los
compuestos (VIII) o (XV) con los componentes reactivos (XIII)
en medio acuoso o acuogso=-orgdnico.

Una variante del procedimiento especialmente ven-
tajosa y econémica consiste en efectuar todas las etapas del
procedimiento consecutivamente sin aislar los productos inter-
medios,

Los nuevos colorantes son productos extraordina-
riamente valiosos que son adecuados para los mds distintos
fines de aplicacién. Tienen un Interes especial para tefir
materiales textiles conteniendo grupos hidroxilo y conteniendo
nitrégeno, especizlmente para materiales textiles de celulosa
nativa y regenerada en tonslidades rojas., Gracias al sustitu-
yente de fluor reactivo en el anillo triazinico, los productos
gon extraordinariamente bien adecuados como colorantes reace
tivos para tefiir materiales de celulosa segin las técnicas de
tefiido dadas a conocer para esto, especialmente también para
tefiir estos materiales por el procedimiento de agotamiento a
partir de flota larga.

TLas férmulas indicadas son los dcidos libres. Pa-

ra telir se emplean por lo general sus sales, especialmente las
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sales alcalinas (por ejemplo las sales de Na, K, Li,) pero
también las sales aménicas. Los colorantes se aislan por lo
general también en forma de las sales.

En las indicaciones de temperatura se trata de
%.

EJENPLO 1.-

127,6 g de 4cido. 1=amino=8-hidroxinaftalin-3,6-
.disulfénico se disuelven en 1600 cc de agua a un pH de 5,5,
Después de enfriar a 0°-5° se gotean en el transcursoc de 30
minutos 34,2 cc de fluoruro cianirico y el pH de la solucidn
se mantiene en 4,0-4,5 mediante solucidn de sosa al 20%. Ter-
minada la reaccidn se agrega gota a gota una solucidn neutra-
lizada de 69,5 g de dcido 4-aminobencenosulfénico en 300 cc
de agua y a 0-5° ge mantiene el pH en 4,8-5,0. Se sigue agi-
tando bajo estas condiciones aproximadamente durante una hora
hagta terminar la condensacidén y ya no se consuma mds solucién
de sosa.

89.2 g de 4cido 2-aminonaftalin-i-sulfdnico se
disuelven en 1000 cc de agua a un pH de 7. La solucidén se en-
fria a 0-5°, se agregan 80 cc de dcido clorhfdrico concentra-
do y se gotean 100 cc de solucidn 4-n de nitrito sdédico. Se
agita durante media hora a 0~5° y el exceso en nitrito en caso
dado aun existente se destruye con solucidén de dcido amidosul-

fénico. Ia solucidén de sal diazénica se agrega lentamente a

la solucién del componente de copulacién reactivo arriba prepa-
rado y la copulacidén se realiza 2 un pH de 7,5-8,0 y 0-10°, Se

deja subir la temperatura a 20°, el pH se ajusta a 5,0 con

i
|
!
|
4eido clorhidrico al 10% y el colorante se sala con 400 g de ;
eloruro sédico. Se separa por succidn, se lava con solucidn E
) i

l

al 20% de cloruro sddico y se seca a 40° en vacio.
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Fl ecolorante corresponde, en forma del dcido li-

bre, a la férmula

F
. AN SO, H
SO,E  0F mz*n"\m»@

50,8 3

50 é de madeja de algodén se tifien en un litro de flota de te~
fiido que contiene 1,5 g del colorante de arriba calentando en
el transcurso de 30 minutos a 40°, agregando en varias porcio-
nes 50 g de sulfato sédico, agregando a continvacién 20 g de
sosa y tratando durante 60 minutos a esta temperatura.

Después de enjuagar, saponificar ~-hirviendo y
secar se obtiene un tefiido rojo, tirando a azul, muy sélido
al mojado, con buena estabilidad a la luz.
EJENPL) 2,~

63,8 g de dcido 1=-amino=8-hidroxinaftaline3,6-
digulfénico se disuelven en 800 cc de agua 2 un pH de 5,5 y
la solucidn se enfria a 0-5°, En el transcurso de 15 minutos
se gotean 18,2 cc de fluoruro ciandrico y durante ésto se man-
tiene el pH en la solucidn, con solucién de sosa, en 4,0-4,5.
Se sigue agitando bajo las mismas condiciones durante media
hora y después se gotea una solucién que se ha preparado por
disolucidn de 34,6 g de dcido 3-aminobencenosulfénico en 150cc
de agua a un pH de 6,0, El pH se ajusta a 5,5 y la temperatura
se sigue manteniendo entre 0 y 5°, Después de aproximadamente
una hora ha terminado la condensacidén,

38,1 g de dcido 2-aminobencenosulfénico se disuel
ven a un pH de 6,5 en 400 cc de agua. Despuds de agregar 40 cc

de dcido clorhidrico concentrado y enfriar a 0-5° se diazota

mediante goteado de 55 cc de solucidn 4-n de nitrito sddico.
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Cuando la diaxotacién ha terminado después de
media-una hora se retira el nitrito en exceso con solucién
de 4cido amidosulfénico.

El compuesto diazdico asl obtenido se gotea en-
tonces a 0-10° a1 componente de copulacién arriba obtenido y

el pH se mantiene entre 7,0 y 7,5 con solucién de sosa. Ter-

minada la copulacién se deja subir la temperatura a 20°, el

pH se ajusta con 4dcido clorhidrico al 10% a 6,0 y el colorante
que e precipita en agujas pequefias se sala con 200 g de clo-

ruro sédico. El precipitado se sigue agitando durante una ho-

~ ra, se separa por succidén y la torta del colorante se lava con

700 cc de solucidn al 15% de cloruro sédico. Después de secar

en vacio a 40° se obtiene el colorante de férmula

X
Ny
5055 o NH)lNd‘NH/[:j\SO,H
@ao,s* SO, H

que tifie el algoddn, segin el procedimiento de tefdido descri-
$0 en el ejemplo 1, en tonalidades rojas tirando algo a azul,
sblidas al mojado.

EJEMPLO 3,=

12,8 g de dcido f-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven en 200 cc de agua a un pH de 5,8.
Después de enfriar la solucidn a 0-5°, se gotean en el trans-
curso de 10 minutos 3,8 g de fluoruro ciandrico manteniendose

el pH de la solucién entre 4,0 y 4,5 mediante goteado de so-

lucidn de sosa al 20%, Se sigue agitando adn durante 15 minutos

y después se agregan 4,3 g de m-toluidina. El pH se mantiene
entonces en 5,5=6,0, Terminada la condensa¢ién del componente

difluortriazinflico con la m-toluidina se vierte a 0-5° una

11
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suspensién de sal diazénica que se obtuvo de 7,0 g de 4cido
2.aminobencenosulfénico en 100 c¢c y 20 cc de 4cido clorhidrico
concentrado con 20 cc de solucién 2-n de nitrito sédico andlo-
go al ejemplo 2,

La copulacién se efectua a un pH de 7,0-7,5 ¥
0-10°, PFinalmente se deja subir la temperatura a 20°, el pH
gse ajusta a 6,0, el colorante preeipitado se sigue salando
con 100 g de cloruro sédico, la suspensidn se sigué agitando
adn durante dos horas. Después de separar por succidn, lavar
la torta de filtrado con 400 cc de solucidn al 15% y finalmen-

te con 200 cc de solucidn al 10% de cloruro sédico se obtiene

un colorante de férmula

N7“N
S,H  on Nn’%r*zm@\cgs

@;:z 50,8

que se seca a 40° en vacio.

El colorante tifie los materiales de celulosa se-
gin el procedimiento de tefiido indicado en el ejemplo 1 en to-
nalidades rojas tirando algo a2 azul sblidas a la luz y muy sé -
lidas al mojado.

EJEMPLO 4.«

12,8 g de dcido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven en 200 cc de agua a un pH de 5,8 y
después de enfriar a 0-5° se condensa con 3,8 cc de fluoruro
ciandrico goteado a un pH de 4,0-4,5. Después de seguir agi-
tando durante un cuarto de hora se agregan 4,4 g de 3~-aminofe-
nol y a continuacién se mantiene el pH en 5,5-6,0. La tempe—

ratura se deja subir en una hora a 20° ¥y la reaccién se comple-
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8,9 g de 4dcido 2-aminonaftalin-1-sulfénico se
disuelven en 150 cc de agua a un pH de 7, se agregan 20 cc de
dcido clorhfdrico concentrado y se enfria a 0—50. A continua-

cidn se gotean 20 cc de solucibén 2-n de nitrito sédico. Des-~

puds de seguir agitando durante una hora se destruye el nitrito

en exceso .con solucién de deido amidosulfénico.

Después de volver a enfriar la solucidn arriba
obtenida del componente de copulacidn se vierten az ésta el
compuesto diazénico a 0-10° ¥y la copulacién se mantiene 2 un
pH de 7,5-8,0., A continuacién se calienta el preparado a 20°,
se ajusta con 4dcido clorhidrico 2 un pH de 5,0 y se separa
por succidén. La torta de filtrado se lava con solucidn al 10%
de cloruro sédico hasta que la salida esté casi incolora. EL

colorante, que corresponde a la férmula

»
A
sosg . . QH l=3iNjLNH ):
:
50,8 0, H '

se seca en vacio a 40°.

Este tifie el algoddén, en flota larga, en tona-
lidadés rojas, tirando a azul con excelentes solideces al mo-
jado.

EJEMPLO 5.-
12,8 g de dcido 1-amino~8~hidroxinaftalin-3,6-

disulfénico se disuelven a un pH de 5,8 ¥y, como deserito en

el ejemplo 3, se hace reaccionar con 3,8 c¢ de fluoruro ciand-

rico., A la solucidn obtenida se le agregan 6,0 g de 4-amino-
acetanilida, el pH se aiusta a 5,5-6,0 y se deja que la tempe-

o
ratura suba lentamente de O~50 & 207

13
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Terminada la condensacién se enfria de nuevo el

preparado a 0-5° y se vierte una suspensidén del compuesto dia-
zénico que se ha obtenido por diaxotacién de 8,9 g de deido
2-aminonaftalin~i-sulfénico como en el ejemplo 4, Se efectua
la copulaeién a un pH de 7,5-8,0 y 0-10°, el pH de la suspen-
sién eristalina ge ajusta entonces a 5,0, el colorante ge si-
gue ‘salando con 50 g de cloruro sédico, se separa por succiédn,
se lava coﬁ cloruro sédico al 15% hasta que el agua de lavado
esté casi incolora y se seca a 40°,

El colorante obtenido corresponde a la férmula

X

30 H iH NHI ANINH-@-NB-GO-CH
N=N 3
HOsS Oe SO0y

Este tifie el aogodén, por ejemplo, seglin el procedimiento de -
agotamiento, tal y como se describe en el ejemplo 1, en tona=-
lidades rojas, tirando a azul con muy buenas solideces al mo-
jado.

EJEMPLO 6.~

63,8 g de decido 1-amino-8-hidroxi-3,6-disulfénica
se disuelven en 800 cc de agua a un pH de 5,5 con lejfa sdédica
¥ la solucién se enfria a 0-5°. A esto se gotean en el trans-
curso de unos 15 minutos en forma igualada 58,2 cc de fluoruro
ciandrico y mediante goteado de solucién de sosa al 20% se
mantiene el pH en 4,0-4,5, Simultdneamente se cuida mediante
intensa refrigeracidn de Que la temperatura no sobrepase mds
5°, Terminada la adicidn se sigue agitando durante unos 15 mi-
nutos y despuds se gotea, en el transcurso de otros 15 minutos,
una solucidn de 21,4 g de p-toluidina en 50 cc de acétona._Se

mantiene el pH en 5,5-6,0, se deja subir la temperatura en el
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transcurso de unas des horas a 20° vy se termina la condensa-
cién.

38,1 g de dcido 2-aminobencenosulfénico se dia-
zotan en 400 cc de agua y 40 cc de dcido clorhidrico concentra<
5 do como en el ejemplo 2 con 55 cc de solucién 4-n de nitrito
sédico. La suspensidn de sal diazénica obtenida se agrega a
0~10° en el transcursoide unos 15 minutos en forma igualada
al componente de copulacién arriba obtenido y el pH se man-
tiene para la copulacién con solucién al 20% de sosa en 7,0~ !
10 7,5. Terminada la copulacién se deja subir latemperatura a

20%, el pH se ajusta con 4cido clorhidrico a 5,0 y el coloran—
te se gigue salando con 50 g de cloruro sédico. El colorante
. se separa por succidén, se lava con solucién al 10% de cloruro

sédico hasta que el li{quido de lavado esté ligeramente tefiido

15 ¥ se seca en vacioc a 50°, Este corresponde a la férmula

?
Ny CH
0sE o m*"\u"\m@ ’

HI:’::O, 4

y tifie el algodén segin el procedimiento de tefiido del ejemplo
1 en tonalidades rojas tirando algo a azul con buenas solide-
ces a la luz y al mojado.

20 EJEMPLO 7.

12,8 g de 4cido 1-amino-8-hidroxinaftalin-~3,6-

disulfénico se condensan en 200 cc de agua, como descrito en

el ejemplo 3, con 3,8 cc de fluoruro ciandrico a un pH de 4,0~
4,5 ¥ 0-5°. A 1a solucién obtenida se agregan 7,0 g de dcido %
. 25 A-aminobencenosulfdénico y en la mezcla de reaccién se mantiene%
|

un pH de 5,5-6,0, Se agita durante una hora a 0-5%, A continuaw

cién se vierte una suspensién de sal diazénica que se obtuvo
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de 7,0 g de 4cido 2-aminobencenosulfénico en 100 cc de agua y
20 cc de decido clorhfidrico concentrado con 20 cc de solucién
2-n de nitrito sédico a 0-5°, ¥y para la copulacidn se mantiene
el pH entre 7,0 y 7,5 ¥y la temperatura entre O y 10°, Al final
se eleva la temperatura en el transcurso de una hora a 20°,
Mediante adicidn de 100 g de cloruro sdédico se sala el co-
lorante una vez terminada la copulacién, se separa por suceidén
y se lava con golucidn al 20% de cloruro sédico hasta que el
1{quido de lavado esté casi incoloro. El colorante, que en

forma del deido libre corresponde a la férmula

F .
A

So,g OH '{N\im St

=N
@303530,11
se seca en vacio a 40°,

Egte tifle el algoddén segin el procedimiento de
tefiido del ejemplo 1 en tonalidades rojas tirande algo a azul
con excelentes solideces al mojado y buena solidez a la luz.
BJEMPLO 8.-

12,8 g de dcido 1~-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven en 200 cc de agua y, como en el ejem—
plo 3, se condensa con 3,8 cc de fluoruro cianirico a un pH
de 4,0-4,5 y 0-5°, Después se agregan 6,0 g de 4-aminoaceta-
nilida y el pH de la mezc¢la de reaccidén se mantiene con solu-
cidn al 20% de sosa entre 5,5 y 6,0. En el transcurso de dos
horas se deja subir la temperatura a 20° y entonces se enfria
de nuevo a menos de +10°,

7,0 g de &cido 2-aminobencensoulfénico se disuel-
ven a 0-5° en 100 ce de agua bajo neutralizacién y, después

de agregar 20 ce de 4cido clorhfdrico concentrado se diazota
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‘te se separan por succiln y se lavan con solucidn al 10% de

17

con 20 ec de solucién 2-n de nitrito sédico. Degpués de des-
truir un eventual exceso de nitrito se agrega la suspensidn
de sal diazénica lentamente a la solucién arriba obtenida del
componente de copulacién y el pH se mantiene entre 7,0 y 7,4.
La temperatura se deja subir en el transcurso de algunas ho-
ras a 20° y terminada la copulacidén se sala el colorante con

100 g de cloruro sédico. Las agujas precipitadas del coloran-

cloruro sddico. El colorante se seca en vacio a 50°. Este co=

rresponde a la férmula

ér"*

y tifle el algoddn segin el procedimiento de teriido del e jemplo

NH-COCH3

1 en tonalidades rojas tirando algo a azul con excelentes so-
lideces a la luz y al mojado,
EJEMPLO 9,

12,8 g de 4cido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven en 200 cc de agua a un pH de 5,8 y,
como descrito en el ejemplo 3, se hace reaccionar con 3,8 cc
de fluoruro ciandrico a 0-5° y un pH de 4,0-4,5, Terminada la
reaccifn se gotea una solucién de 4,9 g de p-anisidina en 15 cc
de acetona y el pH de la mezcla de reaccidén se mantiene en 5,5-

6,0

7,0g de 4cido 2-aminobencenosulfénico se disuelvén
a un pH de 6 en 100 cc de agua. La solucidén se mezcla con 20 cé
de 4cido clorhidrico concentrado, se enfria a 0~5° y se diazota
mediante goteado de 20 cc de solucidén 2-n de nitrito sédico.

Se agita hasta terminar la diazotacidén y el eventual exceso de
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nitrito se destruye con 4cido amidosulfénico,

La suspensién de la sal diazénica se vierte en~
tonces lentamente al componente de copulacién preparado mds
arriba y la copulacidén se realiza a 0-10° y un pH de 7,0-7,5.
Finalmente se deja subir la temperatura a 20°, el pH se ajusta
con dcido elorhidrico al 10% a 6,0 y se sala con 200 g de clo-
ruro sédico el colorante precipitado durante la copulaeién.
Después de geguir agitando durante una hora se separan por

suceidn las agujas del colorante, que corresponde a la férmula

X

1 i @ocH,
SOy H O” NH“N““NH
s OCL

se lava con 700 cc de solucidn al 15% y 200 cc de solucién al

SOy H

10% de cloruro sédico y se seca a 40° en vacio.

El colorante suministra sobre algodén, segin el
procedimiento del ejemplo 1, tefiidos rojos tirando algo a azul
que tienen excelentes solideces al mojado y buena solidez a
la luz.

EJEMPLO 10,=-

12,8 g de dcido 1-amino~8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven a un pH de 5,5 en 200 cc de agua y
segin el ejemplo 6 se condensan con 3,8 cc de fluoruro ciami-
rico 2 0-5° y un pH de 4,0-4,5. A la solucién del producto
de condensacién se agregen 4,4g de 3-aminofenol y el pH se
ajusta a 5,5-6,0, lManteniendo este pH con ayuda de solucidn de |
gsosa al 20% se deja subir la temperatura en el transcurso de
algunas horas & 20°, y, terminada la reaccién, se vuelve a en-

friar a menos de +10°. -

7,0 g de dcido 2-aminobencenosulfénico se disuel-
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ven a 0-5° y un pH de 7 en 150 cc de agua y, después de agre-
gar 20 cc de 4dcido clorhidrico concentrado se diazota con

20 cc de solucidn 2-n de nitrito sédico. Terminada la diazZo=-

tacién y destruccién del nitrito en exceso con dcido amidosule

fénico se vierte la suspensién de la sal dimzénica igualada-
mente al componente de copulacién reactivo arriba preparado

y el pH se mantiene, para la copulacidn, en 7,0-7,5. Terminada
la copulacidén se calienta el preparado a 20°, se ajusta con
decido clorhidrico a un pH Qe 5,0 y el colorante parcialmente
precipitado se sigue salando con 50 g de cloruro sédico. Se
separa por succibn, se lava con solucidén al 10% de cloruro sé-

dico y se seca en vacio a 50°,

En forma dd 4cido libre corresponde a la férmula

wog

SO,H  oF NHJLNA‘NH’@on

b

BEste tifle el algoddén, a partir de flota larga, con muy buenas

SOy K

solidezces a la luz y al mojado en tonalidades rojas tirando
algo a azul,

EJEMPLO 11.~

16,0 g de dcido 1-amino-8~hidroxinaftalin-4,6-
disuifdnico gse disuelven en 200 c¢ de agua a un pH de 6,0. Se
enfria a 0-5° ¥ con”écid§ clorhidrico concentrado se ajusta el
pH a 3,5. 4,7 cc de fluoruro cianirico se gotean en el trans-
curso de 10 minutos y el pH se mentiene com solucidén de sosa
al 20% entre 3,5 y 4,0. Se agita a 07-5o y un pH de 4,0 durante
15 minutos y se agregan entoﬂces 8,7 g 4cido 3~-aminobenceno-—
sulfénico. Mediante ajuste del pH a 5,5-6,0 se termina la con-

densacidn entre el compuesto difluortriazinilico y el deido

19
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3J-aminobencenosulfénico,

11,2 g de dcido 2-aminonaftalin-1-sulfénico se
disuelven en 170 cc de agua a un pH de 7. Después de enfriar
a 0~5° ¥ agregar 20 cc de 4cido clorhfdrico concentrado se go-
tean 25 ce de solucidén 2-n de nitrito sédico, se agita afn du-
rante una hora a 0-5° ¥ el nitrito en exceso se destruye con .
dcido amidosulfénico.

La solucién de sal diazénica se agrega lenta-
mente a 0-10% al componente de copulacién arriba obtenido. El
pH se mantiene con solucién de sosa al 20% entre 7,5 y 8,0y
la temperatura se deja subir en el transcurso de una hora a
20°, E1 preparado se ajusta con 4eido clorhidrico a un pH de
6,0, el colorante se sala con 150 g de cloruro sdédico, se se~-
para por succién, se lava con solucién al 15% de cloruro sédi-

co y se seca en vacio a 50°, Este corresponde a la férmula

F
Ny
S0sE  om NH'LNJ‘NH’@SO -
N=N 3
o,s.
0y H

y tifle el algoddn segin el procedimiento de tefiido del ejemplo
1 en tonalidades rojas tirando a azul de buenas solideces a
la luz y muy buenas solideces al mojado.

EJEMPLO 12,-

12,8 g de 4cido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6~
disulfénico se disuelven en 200 c¢c de agua a un pH de 5,5 ¥y
a 0-5° se condensa con 3,8 cc de fluoruro ciandrico goteado,
manteniendose durante la condensacién el pH en la mezela de
condensacién entre 4,0 y 4,5 mediante adicidén de solucidn de
sosa al 20%, Terminada la reaccién se gotea una golucidén de

4,7 g de p-~toluidina en 20 cc de acetona, Se mantiene ahora el
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pH entre 5,5 y 6,0, y en el transcurso de dos horas se deja
subir la temperaturs lentamente a 20° termindndose la concen-
tracién entre el compuesto difluortriazinilico y la p-tolui-
dina. Se vuelve a enfriar de nuevo a 0-10°,

12,1 g de 4cido 2~-aminonaftalin-~1,5-disulfénico
se disuelven a un pH de 6,0 en 150 ¢c de agua, se enfria a
0-5°, la solucidn se mezcla con 20 cc de 4cido clorhidrico
concentrado y se diazota mediante goteado de 20 c¢c de solucién
2-n de nitrito sédico. Después de seguir agitando durante una
hora & 0-5° gse destruye el nitrito en exceso con 4cido amido-
sulfénico,

El compuesto diazénico se agrega lentamente a la
suspensidn del componente de copulacién arriba preparado y el
PH se mantiene en la solucién de copulacién entre 7,0 y 7,5
con solucién de soss al 20%. Terminada la copulacidn se deja
subir la temperatura a 20°, el pH se ajusta con dcido c¢lorhi-
drico a 5,0 y el colorante se sala lentamente con 100 g de clo-
ruro sédico. El colorante se separa por succi§n, se lava con
golucidn al 15% de cloruro sédico y se seca en vacio a 50°,

Este corresponde a la férmula

J: .
S0,H om ;le;1NE,[::rCH3

HO,S SOy H

y tifle el algodén, en flota larga, en tonalidades rojas tiran—
do a azul con buenas solideces a la luz y muy buenas solide-
ces al mojado.

EJEMPLO 13-

Sustituyendo en el ejemplo 11 el &dcido 3-amiﬁobeg
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cenosulfénico por 8,7 g de 4cido 4-aminopencenosulfénico y

procediendo en todas las etapas de reaceign como allf descrie-

toy se obtiene un colorante de férmulg

que en sus propiedades coloristicas es muy parecido al colo-
rante del ejemplo 11. )
EJENPLO 14,

12,8 g de 4cido 1-amino-8-hidroxinaftalin~3,6-
disulfénico se hacen reaccionar bajo las condiciones indica-
das en el ejemplo 12, primeramente con 3,8 cc de fluoruro cia-
nirico y el producto intermedio formamdo se condensa a conti-

‘nuacién con 4,7 g de p~-toluidina.

10,1 g de dcido 2-aminobenceno-1,4-disulfénico -
se disuelven en 130 cc de &gua a un pH de 6, Se agregan 15cc
de 4eido clorhfdrico concentrado y a 0-5° se gotean 20 co de
solueidn 2-n de nitrito sédico. Se sigue agitando ain durante
una hora y el eventualexceso de nitrito se destruye con deido
amidosulfénico.,

El compuesto diazénico as{ obtenido se vierte a
0-10° al componente de copulacién reactivo de arriba y el pH
se mantiene para la copulacién entre 7,0 y 7,5. Despuéds de
agregar el componente diazdico se sigue agitando ain durante
aproximadamente una hora. Se deja subir la temperatura a 20°
y el pH se ajusta a 5,0. El colorante se sala con 150 g de
eloruro sédico, se separa por succién, se lava con solucién

al 15% de cloruro sédico y se seca a 50° en vacio, Este coe

rregponde a la férmula
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so;x OH Naj*f:ﬂm @ “
o]

S
S0y K 0 H

y tifie el algoddén en tonalidades rojas tirando algo a azul

con muy buenas éolideces a2 la luz y al mojado.

Otros colorantes de f£érmula general

D-N-NF'EQ é1 (I)
O H SO, B

se sintetizan segin los métodos descritos en los ejemplos an-
teriores por condensacién de los 4cidos 1-amino~-8~hidroxinaf-

talindisulfénicos mencionados en la tabla 1, fluoruro ciandri-

H
co y las minas aromdticas R1KH;§:37(H¢)n y copulacién
B

a continuacién de los compdnentes de copulacidn reactivos for-
mados con las aminas D-NH2 diazotadas,
TABLA 1.-

n? Componente Acido 1-amino- Amina aromitica
diazéico 8-hidroxinafta—

H
D -NH, lindisulfénico R,~NH<¢Ey(H%)n
' H

15 Acido 2~ Acido 1-amino-8- 3-aminoacetanilida
amino-ben- hidroxinaftalin-
cenosulfé- 3,6-disulfénico

nico
16 " t {=amino=bencenosulfonamideg
17 n " 1-amino-3-metilbenceno
1 8 " "

Acido S5-amino-2-etoxibeneeno
sulfénico -
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TABLA 1,~ (Continuacién).

n? Componente Acido 1-amino-8-
diazéico  hidroxinaftalin-
D -~ NH2 disulfénico

24

Amina aromdtica

" (Re )n
-NH
R, ;@

19 Acido 2 Acido 1-amino-8-

amine~ben~ hidroxinaftalin-
cenosulfé- 3,6-disulfénico

1-amino~3~-metoxihenceno

nico
20 " n Acido 4-aminofenilmetansulfénico
21T - 0w hd Acido S;amino-z-hidroxibenceno—
sulfénico
22 " " Acido 4~amino-2-hidroxibencence~
sulfénico
23 " " Acido 4-aminobenzéico
24 Acido 2~ n 1=amino~4~metilbenceno
aminonaf-
talinei-
sulfdénico
25 " " J-aminoacetanilida
26 " " Acido S5-amino-2-etoxibenceno-
gulfénico
27 " " 1-amino-3-~hidroxiacetilamino~-
benceno
28 " " Acido 2-amino-4-sulfobenzdico
29 Acido 2- " 4-amino=-benzoato de etilo
aminoben-
ceno-1,4-
disulféni-
co
30 " " J-aminofenol

31 ”" | "

1-amino=-4-metoxibenceno
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TABLA 1.~ (Continuacidn).

n¢ Componente Acido 1-amino-8- Amina aromdtica
diazéico hidroxinaftalin-

disulfénico
D - NH, R, -m;bf(ﬂz In
H

25

32 Acido 4- -Acido 1-amino=8~ 3-aminofenilirea
aminoben- hidroxinaftalin-
ceno=1,3- 3,6=~disulfénico
disulfé-
nico

33 " " 1-amino~4-metilbenceno

34 " " 3J-aminobencenosulfamida

35 A4dcido 2= " Acido 4-aminobenzdico
amino-4-
acetila-
minobence~
nosulféni-
co

36 n " Acido 3-aminobencenosul.fénico

37 " " {=-amino-4-metilbenceno

38 Acido 2= " Acido 4-aminobencenosulfénico
amino~5-
cloroben-
cenosule
fénico

39 Acido 2~ " Acido 3-aminobencenosulfénico
aminowS~-
sulfoben~
zdico

40 Acido 2~ " Acido 3-metilaminobencenosulfd-
aminoben~ nico
cenosul- :
fénico

41 " " Acido 3~aminofeniloxamidico

42 " " 1=-amino-4-(2-hidroxietoxi)=
benceno




TABLA 1,- (Continuacién)

n? Componente Acido 1-amino-8- Amina aromdtica
diazdico hidroxinaftaline

disulfénico B
D, R -NH-@ (B2 )n
H

43 Acido 2- Acigo 1-amino-8- Acido 3-aminobencenosulfénico
amino=5- hidroxinaftalin-~
metoxiben- 3,6-disulfénico

cenosulf -
nico
44 » . jAeido 1-amino-8- 1-amino-3,4-dimetilbenceno
hidroxinaftalin- :
4,6=-disulfénico
45 Acido 2 " 1=-anino=4-metilbenceno
aminoben-
cenosulfb-
nico
46 " " 1-amino=3-metilbenceno
a7 " " Acido 3-aminobencenosulfénico
48 " " 4-aminobenzoato de metilo
49 " " Acido 4-aminobencenosulfénico
50 " " 4~aminofenildrea
51 " " 4-aminoacetanilida
52 " " 1-amino-4-metoxibenceno
53 " " 1-amino-4-clorobenceno
54 " " 3—-aminobenzonitrilo
55 " "  4~aminobenzamida
56 Acido 2w " 4-aminobencenosulfonamida
aminonaf-
talin-1=-

sulfénico -




10

15

20

25

30

TABLA 1.~ (Continuacién

N2 Componente Acido 1-amino-8-
diazdico hidroxinaftalin-
disulfénico

Amina aromitica

‘ H
R, -NH-@I(RQ)II
H

27

57 Acido 2~ Acido 1-amino=8=
aminonafe hidroxinaftalin-
talin~l= 4,6=disulfénico
sulfénico

3~aminobencenosulfon~{2-hi-
droxietil)-amida

58 " " 1=-amino-4-metoxietoxibenceno
59 " " 3-aminobencenosulfonamida
60 " n Jeamino~N-(fenilsulfonil)-
benceno-sulfonamida
61 " " 1-amino~3~-metoxibenceno
62 w " I—amino-4—(2-hidroxietoxi)~
benceno
63- " " 1-aminc~3-metilbenceno
64 " " 1~-aminobencencosulfondimetil-
emida
65 Acido 2~ " 1~amino=3-metilbenceno
aminoben=-
. ceno=1,4-
disulfénico
66 Acido 4= " {=amino-4-metilbencenoc
aminoben-
ceno-1,3-
disulfénico
67 Acido 2= " 1=amino-4-metoxibenceno
aminonafta=
lin=1,5=4i-
sulfénico
68 " " 1-amino-4-metilbenceno :
i
i
69 " Acido 1-amino=-8- {-amino-3-metilbenceno
hidroxinaftalin-
3,6=-disulfénico
70 " " 1=amino-3,4~dimetilbenceno
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TABLA 1.~ (Continuacién)

28

|

N2 Componente Acido 1-amino-~-8- Amina aromdtica
diazéico hidroxinaftalin- ¥ )
- disulfénico R, -NH _@, (&),
2
H
71 Acido 2- Acido 1-amino=8« Acide 3-aminobencenosulfénico
aminonafta-~ hidroxinaftaline
lin-1,5~di- 3,6=disulfénico
sulfénico
72 " " 1-aminow-4=etoxibenceno
73 " . " 4=gminohencenosulfonmetilami-~
da
T4 " " 1-metilamino-3-metilbenceno
75 " " Acido 4-metilaminobenzéico
76 " " 3-aminoacetanilida
7 " " 1-amino-4~metoxibenceno
78 " " Acido S—amiﬁo-a-etoxibendeno-
sulfénico
79 Acido 2w " Acido S5-amino-2-metilbenceno-
aminQeje sulfénico
cloroben~-
cenosulfé-
nico
80 Acido 2~ n Acido 3-metilamino-4-metilben-
aminoben~ cenosulfénico
cenosulfd-
nico
81 Acido 5~ " Acido 3-aminobencenosulfénico
acetilami=-
no=2-amine
bencenosul-
fénico
82 Acido 4~ Acido 1~amino-8~ Acido 3-aminobencenosulfénico

acetilamino-hidroxinaftalin-
2~aminoben~ 4,6-disulfénico
cenosulfs-

nieco
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PABLA 1.~ (Continuacidn).

29

sulfénico

Ne Componente Acido 1-amino-8- Amina aromdtica
diazéico hidroxinaftalin- H
disulfénico .- R. -NH (Rz )n
D - NH2 1
H
83 Acido 2=~ Acido 1-amino~8~ 1-amino-4-metilbenceno
aminoben~ hidroxinaftaline
ceno-1,4~ 4,6=disulfénico
disulfénico
84 Acido 2-. " 1-amino=3,4~dimetilbenceno
aminoben-
ceno="1=
sulfénico
85 " " 1=amino=~3~clorobenceno
86 n " Acido 3-aminofenilmetansul-
fénico
87 " " Acido 3-amino-5,6-dimetilben=-
cenosulfénico
88 " Acido 1-amino~8- Acido 5-amino-2-metilbencenc-
hidroxinaftalin- sulfénico
3,6=disulfénico
89 " Acido 1-amino-8~ 3-aminofenol
hidroxinaftalin-
3,5=-disulfénico
g0 " " Acido 3—aminobencenosulf6gico
91 " " 1-amino-4-metilbenceno
92 " " 4~aminoacetanilida
93 Acido 2~ " 1-amino-3-metilbenceno
- aminoben-—
ceno-1,4-
disulfénico
94 Acido 2- " Acido 4-aminobencenosulf6nico§
aminonafta-
lin-1-sul-
fénico
i
95 Acido 2- " 1-amino-4-metilb '
aminonafta~ o-4~metilbenceno )
lin-1,5-di-
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PABILA 1.~ (Continuacidn).
W

Componente
diazdico

Ne

Acido 1-amino=8-
hidroxinaftalin-
disulfénico

Amina aromdtica

H
. (B2 )n
R -lm-{y
1 H

30

am———

96 Acido 2~
aminonaf-
talin-1,5=
‘disulféni-
co

Acido 1-amino-8-
hidroxinaftalin-
3,5=-disulfdénico

1-amino~-4=-metoxibenceno

Acido 4~
aninoben-
ceno-1,3-
disulféni-
co

97

1-amino-4~-metilbenceno

{-amino=3~hidroxiacetilamino-
benceno

Acido 2-..
amino=—-4-
acetilami~
nobenceno-
sulfénico

99

Acido 4-aminobencenosulfénico

p——

100 "

Acido 1-amino-8- "
hidroxinaftaline-

3,6-disulfdénico

=S
101 Acido 3-
aminonaf -
disulfdénico

Acido 3-aminobencenosulfénico

am———

102 "

1=amino-4-metilbenceno

p——=

103 Acido 4-
aminoben-
cenosulfé-
nico

Acido 4-aminobencenosulféni-
co

Acido 3=
aminobhen-
cenosul-
fénico

104

"

Acido 3-aminobencenosulfénico

105 Acido 4-
aminohen~
cenosulfé-

nico

"
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TABLA

1.~ (Continuacién).

N2 Componente
diazéico

Acido 1-amino=8-
hidroxinaftalin-
disulfénico

Amina aromdtica

R, -NHEQ (R )n
] B

3

106 Acido 6-
anino~5-
metil=ben-
ceno=1, 3~
disulfénico

Acido 1-amino-8-
hidroxinaftaline
3,6=-disulfénico

Acido 3-aminobencenosulfénice

107 Acido 2-
amingm=H-
metilben-
cenosulfé-
nico

Acido 3J-aminobencenosulfdénico

108 Acido 2~
amino=4-—
cloroben-~
cenosulfé-

- nico

Acido 4-aminobencenosulfdnico

109 Acido 2~
amino=3,5-~
dimetilben-
cenosulfé-
nico

110 Acido 2=~
aminoben-
zéico

——

"

Acido 3-aminobencenosulfénico

111 Acido 2-
aminonafta
lin“1 [] 7"' .
disulfénico

"

1~amino~4~metilbenceno

112 Acido 2~
aminonaf-
‘balin-3 y 6"‘

. disulfénico

Acido 3-aminobencenosulfdénico

113 Acido 4-
aminonaf-
talin-1=-

- sulfénico

"

Acido 4-aminobencenosulfénico

114 Acido 4=
aminonaf-
disulfénico

{=amino~-4-metoxibenceno
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TABIA 1.~ (Continuacidn)

N2 Componente Acido 1-amino-8~ Amina aromdtica
diazdico  hidroxinaftalin-

- > H
D - NH, disulfénico Rf~NH*;:3V(R’)“
H

115 Acido 7- Acido 1-amino-8- 1-amino-4-metilbenceno
aminonaf- hidroxinaftalin-
talin-1,3, 3,6~disulfénico
6-trisul-
fénico

116 Anilina . " Acido S5-aminobenceno-1,3-
disulfénico

117 1-amino=d- " Acido 3-aminobencenosulfénico
(sulfoace~
til)-amino-
benceno

118 Acido 3-~ Acido 1-amino-8- 3-aminofenol
aminonafta hidroxinaftalin-
lin=-2,6~ 4,6-disulfénico
disulfénico

119 Acido 2- Acido 1-amino-8- Acido 3~aminobencenosulfdénico
aminoben- hidroxi2,4-di-
cenosul- sulfénico
fénico

120 " " {~amino=~4-metilbenceno

121 Acido 2~ " Acido 4-aminobencenosulfdnico
aminonaf~-
talin=1-
sulfénico

EJEMPLO 122,~

12,8 g de 4cido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven en 200 cc de agua a un pH de 5,8 y
la solucién se enfria a 0-5°. En el transcurso de 10 minutos
se gotean igualadamente 3,8 cc de fluoruro ciamirico y el pH
se mantiene en la solucién entre 4,0 y 4,5 econ solucién de
sosa al 20%. Terminada la condensacién se agregan 7,0 g de 4ci+
do 3~aminobencenosulfénico al preparado y el pH se mantiene

entre 5,5 y 6,0. 8,9 g de dcido 2-aminonaftalin-1-sulfénico
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se disuelven en 150 cc de agua a un pH de 7, la solucidn se

enfria a 0-5° ¥ se mezcla con 20 cc de dcido clorhidrico con-
centrado. Se efectua la diazotacién mediante goteado de 20cc
de solucién 2-n de nitrito sédico. La suspensidén de sal dia-
zénica formada se agita atn durante una hora 2 0-5° y el ni-

trito eventualmente en exceso se destruye con deido amidosul-

La suspensién de la sal diazdénica as{ obtenida
se vierte lentamente a 0-10° 2 la solucidn del componente de
copulacidn arriba obtenida menteniendose el pH de 1la solucidn
de copulacién entre 7,5 y 8,0. Se deja subir la temperatura a
continuacidén en el transcurso de dos horas a 20°, el preparado
se ajusta con deido elorhidrico a un pH de 6,5, el colorante
precipitado se .separa por succién y se lava con solucién al

5% de cloruro sédico.

El colorante, que corresponde a la férmula

i)
S0y E

E:SN so:m

se seca a 50° en vacio, Este tife el algoddén a partir de fleota
larga en tonalidades rojas tirando a azul con buena solidez
& la luz y muy buenas solideces al mojado,

EJEMPLO 123 .-

12,8 g de 4cido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se condensan como en el ejemplo 122 con 3,8 cc de
fluoruro ciandrico. Terminada la reaccidén se agregan a 0-5°

4,3 g de m~toluidina y el pH se mantiene entonces entre 5,5

y 6,0 con solucidén de sosa al 20%., La temperatura se deja subixy

en el transcurso de dos horas a 200y se sigue agitando durante
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media hora a 20°, A continuacién se enfria el preparado a 0°-59,
Se vierte entonces una suspensidén de sal diazénica preparada
de 8,9 g de 4cido 2-aminonaftalin-i-sulfdénico en la forma desw
crita en el ejemplo 122 y el pH se mantiene en la mezcla de
copulacién entre 7,5 y 8,0, Terminada la copulacidén se ca~
lienta a 20°, el pH se ajusta con dcido clorhfdrico a 6,0 y
el colorante precipitado en forma cristalina se separa por
succién. Este se lava con solucidn al 10% de cloruro sédico
y se seca a 50° en vacio. '

Este corresponde a la férmula

oy
%H  ox NH’"\N’*NHQ\CH
Seire RN

5051

y tifle el algoddén, a partir de flota larga, en tonalidades
rojas tirando a azul que se destacan por buenas solideces al
mojado,.

EJEMPLO 124.—~

8,0 g de dcido 3J-aminobencenosulfénico se suspen=
den en 70 ¢c de agua., la suspensidn se ajusta con lejia sfdica
e un pH de 3,5 y se enfria a 0-5°, Bajo buena agitacién se
gotean 4,2 cc de fluoruro ciamirico en el transcurso de 15minu-
tos y el pH se mantiene entre 3,2 y 3,5 con solucién al 20%
de sosa., Después de seguir agitando durante 15 minutos ha ter-
minado la reaccidén y se ha formado una solucién clara, La so=
lucidn se ajusta a un pH de 5,5, a 0-5° se gotea entonces una |
golucidn de 12,8 g de dcido 1-amino=-8-hidroxinaftalin-3,6-di-
sulfénico en 200 cc de agua, que se ha ajustado a un pH de

5,5, vy el pH se sigue manteniendo entre 5,5 y 5,8 con solugién

al 20% de sosa,
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Cuando después de algunas horas ha terminado la
condensacidén se agrega lentamente una suspensién de sal diazé-
nica que se ha preparado de 7,0 g de dcido 2-aminobencenosul-~
fénico en 100 ce de agua ¥ 20 cc de dcido clorhidrico concen-
trado con 20 cc de solucidn 2-n de nitrito sbdico, y el pH de

la mezcla de reaccién se rantiene entre 7,0 y 7,5 con solucién

La temperatura se mantiene a 0-10° y después de
2 horas se sube lentamente a 20°. El pH se ajusta a 6,0, el
colorante se precipita por salado con 100 g de cloruro sdédico,
la suspensidén se sigue agitando alin durante 2 horas. El colo-

rante, que corresponde a la férmula

LKL
°s§ OH Nﬂ‘é‘ﬁm SOy H
d) ""“0

HO,S

sSe separa por succidn, se lava con solucidn al 15% de cloruro

S0y E

sédico y se seca en vacio a 50°. Este tifie el algodén en to-
nalidades rojas tirando algo a azul.

EJEMPLO 125,-

Empleando en el ejempla 124, en lugar del 4cido
2~-aminobencenosulfénico diazotado una suspensidn de sal diazd-
nica que se obtuvo de 8,9 g de 4cido 2-aminonaftalin-i-sulféni-
co en 150 cc de agua y 20 cc de dcido clorhidrico coricentrado
por diazotacién con 20 cc de solucién 2-n de nitrito sédico, ¥
procediendo por lo demds en todas las etapas de reaccidén en i

forma andloga, se obtiene un colorante de férmula

7
S\
SO;E O NEZNANETM s,

S0y K
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que tifie el algodén en tonalidades rojas mis fuertemente ti-

rando a azul que el colorante del ejemplo 124,

EJEMPLO 126.=-

15,1 g de 4cido 2~(2'-sulfofenilazo)-8-amino-1-
hidroxinaftaline3,6-disulfénico se disuelven en forma de su
sal trisédica en 300 cc de agua. El pH de la soluciédn seajus-
ta a 4,5 y se enfria a 0-5% A continuacién se gotean bajo bue-
na agitacién 3,1 cc de fluoruro ciamirico., E1 pH se mantiene
entre 4,0 y 4,5 y después del goteado ée sigue agitando duran-
te -30 minutos.

3,8 g de p-toluidina se disuelven en 10 cc de
acetona y se gotea al colorante difluortriazinilazéico. E1l pH
se mantiene con solucién de sosa entre 5,5 y 6,0 y después de
dos horas se deja subir la temperatura lentamente a 20°%, Ter-
minada la condensacidn se sala el colorante con 40 g de cloru-—
ro sédico, se separa por succidén y se lava con solucién al 10%

de cloruro sédico. Corresponde a la férmula

’tN OCB,
?03 g . iH Nﬂjlrf’klm
y tifie el algoddén, a partir de flota larga, en tonalidades
rojas tirando algo a azul.

EJEMPLO 127.~
12,8 g de d4cido 1-amino-8-~hidroxinaftaline-3,6~

disulfénico se condensan en la forma descrita en el ejemplo 7
primeramente con 3,8 cec de fluoruro ciandrico y el producto
intermedio obtenido con 7,0 g de 4cido 4-aminobencenosulfénico.

9,6 g de decido 2-amino-4-acetilaminobencenosulfénico se disuel-

ven en 150 cc de agua a un pH de 6. Después de enfriar la solu-
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cibn a 0-5° se agregan 20 cc de dcido clorhidrico concentrado
y entonces se gotean 20 cc de soluecidn 2-n de nitrito sédico.
Después del goﬁeado_se sigue agitando ain durante una hora y
el exceso eventualmente existente en nitrito se destruye con
dcido amidosulfénico.

Se vierte el compuesto diazdico en la solucidn

arriba preparada del componente de copulacién manteniendose un

pH de 7,0~7,5 mediante adicién de solucién de sosa., Hacia
finales de la copulacidén se deja subir la temperatura lenta-

mente & 20°, el pH se ajusta con dcido clorhidrico a 5,5 y el

-colorante se sala con 100 g de cloruro sédico. Este se separa

por succién, se lava con solucién al 20% de cloruro sdédico y

se seca a 50° en vacio, Este corresponde a la férmula

so,g - OR NH)LNJ‘HH
qmj/ aN*
Hy C=C0- '
y tifie el algoddén, a partir de flota larga, a 40°, en tonali-
dades de color rojas tirando a azul sélidas a la luz y al mo-

jado.
EJEMPLO 128.=

34,1 g de deido 1-amino=-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven en 400 cc de agua a un pH de 5,5.
Después de enfriar la solucién a 0-5° se gotean en el trans-
curgo de 10 minutos 9,2 ce de fluoruro ciandrico y durante
esto se mantiene el pH entre 4,0 y 4,5 con solucién al 20% de
soaa. Se sigue agitando bajo las mismas condiciones durante
media hora y se introducen después 38,0 g de la sal disddica

del 4cido 3-aminonaftalin-i,5-disulfénico. El pH se ajusta-a

5,5 ¥ la tempratura se sigue manteniendo entre 0-5°, Después
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de aproximadamente una hora ha terminado la condensacién.

18,4 g de 4cido 2-aminobencenosulfénico se di-
suelven a un pH de 6,5 en 200 cc de agua. La solucién se en-
fria a 0-5°, se agregan 30 ce de deido clorhfdrico concentrado
y se gotean 54 cc de solucidn 2-n de nitrito sédico. Se sigue
agitando durante 3=1 hora a 0-5° y el exceso en nitrite
eveﬁtualmente atin existente se destruye con solucién de deido
amidosulfénico.

La suspensidén obtenida del compuesto diazdico
ge gotea a 0-10° a1 componente de copulacidn reactivo arriba
preparado y el pH se mantiene en 7,0-7,5 con solucidn de sosa
al 20%., Terminada la copulacién se eleva la temperatura a 20°,
el pH se ajusta con Acido clorhfdrieo al 10% a 6,5 y el colo-
rante se sala lentamente con 200 g de cloruro sédico., Después
de seguir agitando la suspensién durante media hora se separa
por succién, el colorante se lava con solucién de cloruro sé-
dico al 15% y se seca en vacio g 40°, Este corresponde en formﬂ

del dcido libre a la férmula

50 g de madeja de algoddén se tiflen en un litro de flota de
tefiido que contiene 1,5 g del colorante de arriba calentando
en el transcurso de 30 minutos a 40°, agregando 50 g de sul-
fato sédico en varias porciones, agregando a continuacién 20 g
de sosa y tratando durante 60 minutos a esta temperatura. Des-
pués de enjuagar, saponificar hirviendo y secar se obiiene un

tefiido rojo, tirando a azul, muy sélido a la humedad, con buena

golidez a la luz.
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EJEMPLO 129.-

34,1 g de deido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se disuelven en 400 cc de agua a un pH de 5,5. Desq
pués de enfriar la solucién a 0-5° se gotean en el transcurso
de 10 minutos 9,2 cc de fluoruro ciandrico manteniendose el pH
en la solucidén entre 4,0 y 4,5 mediante goteado de solucién
de sosa al 20%, A este pH se sigue agitando a 0-5° durante
media hora y después se le agregan a la solucién 24,5 g de
dcido S-aminonaftalin-2-sulfénico. ELl pH de la solucién se
mantiene . en 5,5-6,0 con solucién de sosa y la temperatura se
eleva en el transcurso de dos horas lentamente a 20°., Termina-
da la concentracién se enfria de nuevo a 0-10° ¥y ‘& la suspen-

sién se le agrega un compuesto diazdico que se ha obienido en

nosulfénico en 200 cc de agua y 30 cc de dcido clorhidrico
concentrado con 54 cc de solucidn 2-n de nitrito sédico.

La copulacidén se ajusta a un pH de 7,0~7,5 y
Se mantiene en estos limites con ulterior solucién de sosa al
20%. La temperatura puede subir en el transcurso de 3 horas a
20°, Terminada la copulacidn se ajusta el pH a 6,5 y el colo-
rante ya precipitado se sigue salandolentamente con 100 g de
cloruro sbédico. Se ‘separa por succibn, el colorante se lava con
solucién de cloruro sédico al 7% y se seca a 40° en vacio. En

forma del Acido libre corresponde a la férmula

§0sH OH W NH @ ‘
©/no,so,x % F

Tifiendo algodén segin el procedimiento del ejemplo 1 se obtie-

nen con este colorante asimismo tefiidos rojos, tirando a azul,
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sdlidos al mojado y a a luz,

EJEMPLO 130,-
Empleando en el ejemplo 2, en lugar del dcido

S-aminonaftalin-2-sulfénico, 24,5 g de decido S-aminonaftalin-
1-sulfénico y procedimndo en todas las etapas del procedimien-

to en forma andloga se obtiene un colorante de férmula

§o,a iu lm SN-\NF S0s 1
N=
R0y S @e SOy H
que tifle el algoddn, a partir de flota larga, segin el pro-

cedimiento de tefiido del ejemplo 1, en tonmalidad roja tirando

a azul.

EJEMPLO 131.-~

34,1 g de 4cido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,61~
disulfénico se disuelven en 400 cc de agua a un pH de 5,5,
En la forma indicada en el ejemplo 1 se hace reaccionar a 0—5°
con 9,2 cc de fluoruro ciandrico. Terminada la reaccién se le
agregan a la solucidén 33,4 g de dcido 5-aminonaftalin-1,3-
disulfénico y el pH se mantiene en 5,5 consolucién de sosa al
20%, La temperatura se deja subir en el transcurso de 2 horas
a 20°, Después de este periodo de tiempo ha terminado la con-
densacién del componente difluortriazinilico con el 4ecido
aminonaftalindisulfénico. Se enfria de nuevo & 0-10° y la so-
lucién se mezecla lentamente con la suspensién de una sal dia-
zénica que se ha obtenido como en el ejemplo 1 de 18,4 g de
deido 2-amincbencencsulfénico en 200 cc de agua y 30 cc de dci-
do clorhidrico concentrado con 54 cc de solucidén 2-n de nitri-

to gbddico, Durante la introduccidén del compuesto diazénico -se

mantiene la mezcla de copulacidn en un valor pH de 7,0-7,5 con
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- EJEMPLO 132.-

41
sosa al 20%. A xontinuacidén, y continuando el control del pH,
se eleva la temperatura en eliranscurso de 3 horas a 20°, Ter-
minada la copulacidén se ajusta el pH a 6,5, el colorante se
sala con 200 g de cloruro sédico y la suspensidén se sigue agi-
tando durante dos horas. El colorante se separa por succién,
se le lava con solucién al 20% de cloruro sédico y se cubre

dos veces con solucidn al 15% de cloruro sédico, Después de

i

04 NH b
é/nz S OO S04 H so,g

que tifie el algoddn, a partir de flota larga, en tonalidades

rojas ' tirando a azul, sélida al mojado y a la luz.

34,1 g de deido 1-amino=-8~hidroxinaftalin-3,6-~
disulfénico se hacen reaccionar en la forma indicada en el
ejemplo 1 primeramente a 0-5° ¥y un pH de 4,0-4,5 con 9,2 ce
de fluoruro ciandrico y la solucidn obtenida del compuesto
difluortriazinflico formado se mezcla a continuacidn con 33,4g
de deido T-aminonaftalinel,3-disulfénico. EL pH se mantiene
con solucién de sosa al 20% en 5,5-6,0.

23,8 g de 4cido 2-aminonaftalin-i-sulfénico se
disuelven en 280 cc de agua a un pH de 7. La solucidn se en-
fria a 0—50, se agregan 30 cc de 4cido clorhidrico concentrado
¥y en el transcurso de una hora se gotean 54 cc de solucién 2-n .
de nitrito sédico., Después de seguir agitando durante media l
hora se elimina el exceso de nitrito con solucién de dcido
amidosulféhico.

Se vierte ahora lentamente el compuesto diazénico
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a la solucién del componente de copulacidn arriba preparado
manteniendose el pH en 7,5~8,0 con solucidn de sosa al 20%.
Se deja subir la temperatura en el transcurso de dos horas a
20°, terminada la copulacién se ajusta el pH a 6,0 y el colo-
rante se sala con 210 g de cloruro sédico. Después de seguir
agitando durante varias horas el colorante Se separa por suc-
cién, se lava con solucidén al 20% de cloruro sédico y se seca
en vacio a 40°, Este corresponde, en forma del 4cido libre,

a la férmula

OaHN=N OR N’B/éﬁ %1
@O xo,s* s0,8 S0, H
y tifie el algodén, & partir de flota larga, en tonalidades ro-
jas, claramente tirando a azul, sélidas al mojado y a la luz.
EJEMPLO 133.-

34,1 g de 4dcido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-

disulfénico se condensan andlogo al ejemplo 1 a 0-5° y un pH
de 4,0-4,5 con 9,2 cc de fluoruro ciandrico. A la solucidén ob-
tenida se agregan 24,5 g de 4dcido 6-aminonaftalin-2-sulfénico
y el pH se mantiene entonces entre 5,5 y 6,0 con solucién de
soga al 20%. lLa temperatura se eleva en el transcurso de 3
horas a 20° y 1a solucién obtenida se enfria por debajo de 10°.
32, 4 g de 4cido 2-aminonaftalin-1,5-disulfénico
se disuelven a un pH de 6,0 en 300 cc de agua. Esta solucién
se enfria a 0-5°, se mezcla con 30 cc de deido clorhidrico coh-
centrado y a continuacidén se diazota con 54 cc de solucidn 2-n
de nitrito sdédico. Después de seguir agitando durante una hora

se retira el nitrito en exceso con dcido amidosulfénico. .

La solucién de sal diazdénica se agrega ahora len-



10

15

20

25

‘de eloruro sédico y se seca en vacio a 40°, Este corresponde

'EJEMPLO 134.-

43
tamente &l componente de copulacidén arriba preparado y el pH
en la mezcla de copulacidn se mantiene en 7,0-7,5 con sclucidn
de sosa al 20%, Terminada la copulacién se deja subir la tem-
peratura a 20°, el pH se ajusta con 4cido clorhidrico diluide
a 6,0 y el colorante se sala con 220 g de cloruro sédico. Des-
pués de seguir agitando la suspensidén durante 2-3 horas se

separa el colorante por succidén, se lava con solucidén al 15%

a la férmla

A
OsH OF N l NHOSE
1§E‘£’:&:§:ﬁiﬂi§isosa

y tifie el algodén, a partir de flota larga, en tonalidades

rojas, bastante tirando a azul, sélidas al mojado.

34,1 g de dcido 1-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfénico se condensan, como descrito en el ejemplo 1, a
0-5° y un pH de 4,0-4,5 con 9,2 cc de fluoruro ciandrico. A
la solucién obtenida se le agregan 24,5 g de dcido 4-aminonaf-
talin~-1-sulfénico y el pH se mantiene entonces entre 5,5 y 6,7
con solucidén de sosa al 20%. Se deja subir lentamente la tem-
peratura .a 20° en el transcurso de 3 horas y se termina en-

0
tonces la condensacidén y se vuelve a enfriar a - menos de 10 .

27,1 g de dcido 2-aminobenceno-1~disulfdénico se disuelven en

i

1200 cc de agua a un pH de 6. Ia solucidén se enfria a 0-5° ¥ |
: |

i

se mezcla con 30 ce de deido elorhidrico concentrado, Se vier-
ten entonces 54 cc de solucidn 2-n de nitrito sédico en el

transcurso de una hora y se sigue agitando ain durante una ho-

ra. Después se destruye un eventual exceso de nitrito con dci-
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do amidosulfénico.

El compuesto diazdico obtenido se agrega & 0-10°
a2 la solucién del componente de copulacidén arriba obtenido y
en la mezcla de reaccién se mantiene el pH en 7,0-7,5 con so-
lucidén de sosa. Después de agregar la solucién de sal diazéni-
ca se agita ain durante una hora con este pH, se deja subir
la temperatura a 20° y el pH se ajusta con dcido clorhidrico
diluido & 6,0, El colorante se sala con 200 g de cloruro sédi-
co, se separa por succién y se lava con solucidn al 154 de ¢lo-
ruro sédico. Después de secar en vacio a 40° se obtiene un pro-
ducto que tifie el algoddén, en flota larga, en tonalidades ro-

jag tirando a azul, y al que se le adjudica al férmula .

EJEMPLO 135,
34,1 g de deido t-amino-8-hidroxinaftalin-4,6-

disulfénico se disuelven a un pH de 6,0 en 400 cc de agua, Des<
pués de enfriar a 0-5° se ajusta el pH con dcido clorhidrico
a 3,5. Se gotean entonces en el transcurso de 10 minubtos 9,2 cq
de fluoruro ciandrico y el pH se mantiene con solucidn de sosa
al 20% entre 3,5 y 4,0, Se sigue agitando a¥n durante 15 mi-
nutos bajo las condiciones indicadas y a la solucién obteni-
da se le agregan 24,5 g de dcido 6-aminonaftalin-1-sulfénico.
Ajustando y manteniendo un pH de 5,5-6,0 se realiza la condenw
sacibn entre el compuesto difluortriazinilico y el 4cido amino-
naftalinsulfénicq'dejando subir la temperatura en el trans-

curso de 3 horas de O-5° a 20°, -

18,4 g de 4cido 2-aminobencenosulfénico se di-
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ga ahora lentamente al componente de copulacidén arriba prepa~
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suelven a un pH de 6,5 en 200 cc de agua. Después de agregar
30 cc de 4eido clorhidrico concentrado y enfriar a 0-5° se
diazota con 54 cc de soluci&n 2-n de nitrito sédico y el ex-
ceso de nitrifto se destruye con solucidén de dcido amidosulfé-
nico.

La suspensidén de sal diazénica obtenida se agre-

rado, el pH se mantiene en 7,5-8,0 con solucidén de sosa al
20%, ¥y la temperatura por debajo de 10°, Se sigue agitando du-
rante una hora y despuéds se deja subir lz temperatura en el
transcurso de otra hora a 20°, Terminada la copulacién se ajus-
ta el pH a 6,0 con dcide clorhidrico diluido y el colorante
se safia con 180 g de cloruro sdédico, Se separa por succién,
se le lava con solucién al 15% de cloruro sédico y se seca a
40° en vacio. En forma del 4eido libre corresponde-éste a la

férmla

y tifie el algodén, a partir de flota larga, en tonalidades
rojas tirando a azul, sélidas al mojado.
' En forma andloga se pueden sintetizar los colo-

rantes de férmila

HO; S SO H n = 1-3
si los dcidos aminohidroxinaftalindisulfdénicos mencionados en
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la tabla III, columna 2, se condensan con fluoruro cianirico,
los productos intermedios obtenidos se hacen reaccionar con
los dcidos aminonaftalinsulfénicos mencionados en la tercera

columna y, a continuacién, se copula con lag aminas Du-NH2 dia-

zotadas mencionadas en la cuvarta columna.
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Ejemplo Acido 1-amino-8- D - NH,
ne hidroxinaftalin- Hﬁl@_(so,n)n
disulfénico
136 Acido 1~amino-8- Acido 6-aminonaftalin- Acido 2-amino-
hidroxinaftalin- 1-sulfénico bencenosulféni-
3,6-disulfénico co

137 " Acido T7-aminonaftalin- "
l=sulfénico

138 " Acido 8-aminonaftalin- "
1-sulfénico

139 " Acido 6-aminonaftalin- "
2-sulfénico

140 " Acido T=-metilaminonaf- "
talin~2-gulfénico

141 " Acido T=etilaminonafe "
talin-2-sulfénico

142 " Acido S~aminonaftaline n
2-sulfénico

143 " Acido T-aminonaftalin- "
1, 3=-disulfénico

144 " Acido 6~zminonaftalin- "
1,3=disulfénico

145 " Acido 4-aminonaftalin- "
2,6=-disulfénico

146 " Acido T7~aminonaftalin- "
1,3,5=trisulfénico"

147 Acido 1-amino-8- Acido 6-aminonaftaline v

hidroxinaftalin-
4,6-disulfénico

2~gulfénico
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TABLA 3.~ (Continuacidn)
Ejemplo Acido 1-amino-8- ‘ D - NH,
ne hidroxinaftalin- Hglf§§55¥(5° 3%
disulfénico 3
148 Acido 1-amino-8- Acido 5-aminonaftalin- Acido 2-amino-
hidroxinaftalin- 1-sulfénico bencenosulfé-
4,6=disulfénico nico
5
149 " Acido T-aminonaftalin- "
1, 3=-disulfénico
150 " Acido 5-aminonaftalin- Acido 2-amino- |
1,3=disulfénico E%ggg%ln—1—sul7
151 " Acido S-aminonaftalin- Acide 2-amino-
10 1=-sulfénico benceno-1,4-
disulfénico
152 " Acido 6-aminonaftalin- Acido 2~amino-~
1= sulfénico naftalin-1,5-
disulfénico
153 " Acido 3~aminonaftalin~ Acido 2wamino-
1,5-disulfénico naftalin-1-sul-
fénico
15
154 " Acido T-aminonaftalin- Acido 2-amino-
1,3~disulfénico 4-acetilben-
cenosulfénico
155 " Acido T~aminonaftalin- Acido 2-amino-
1,3,5=trisulfénico 5-metoxi-bence~
— nosulfénico
156 Acido 1-amino-8- Acido T-aminonaftalin- Acido 2-amino-
20 hidroxinaftalin- .1,3-disulfénico bencenosulféni-
- 2,4~-disulfénico co
157 " Acido 6-aminonaftalin~ Acido 2-amino-
2-sulfénico - bencenosulféni
co |
158 " Acido 3-aminonaftalin- Acido 2-amino-
1,5=-disulfénico naftalinel-sul=
— fénico !
25 :
159 Acido 1~-amino=8-~ Acido 4~aminonaftalin- n |
[ hidroxinaftalin- 2,7-disulfénico i
— 3, 6-disulfdnico X
160 " Acido T-aminonaftalin- n i
— 1,3,5=trisulfénico -
|
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TABLA 3.~ (Continuacidn)
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Ejemplo Acido 1-amino=8- B D - NH2

ne hidroxinaftalin-
disulfénico Hﬁ(sos 1),

161 Acido 1-amino-8= - Acido 6-aminonaftalin~ Acido 2-aminJ
hidroxinaftalin- . 1=sulfénico naftalinsul-
3,6-disulfénico fénico

162 . " Acido 6-aminonaftalin- "

¥ 2-sulfénico
163 " Acido 7-metilaminonaf- "
: talin=2-sulfénico
164 " Acido T=butilaminonaf~ Acido 4—-amino=-
talin-2«sulfénico bencenge=1, 3=
disulfénico
165 " Acido S5-aminonaftaline Acido 2-amino-
1,3=disulfénico 5-acetil-ami-
nobencenosul-
fénico

166 " Acido S-aminonaftalin- Acido 3-amino-

t-gulfénico naftalin-1,5=-
disulfdnico

167 " Acido 3-aminonaftalin- Acido 2-amino-

1,5-disulfénico 5-cloro=bence-
nosulfénico

168 Acido 1-amino-8~ Acido 5-aminonaftalin- Acldo 2-amino-

hidroxineftalin- 1,3-disulfdénico naftalin-i-
3,5-disulfénico sulfdénico

169 " Acido 8-aminonaftalin~ Acido 2-amino-

2-sulfénico bencenosulf Ge
nieco

170 " Acido 6~aminonaftaline Acido 2-amino~

1,3=disulfénico 4-clorobence=

: nosulfénico
171 " Acido 6-aminonaftalin- Acido2-amino-
1=sulfénico 5-metil-bence-|

nosulfénico

172 Acido 1-amino=-8- Acido 7-isobutilamino~ Acido 2-amino-|
hidroxinaftalin- naftalin-2-sulfénico bencenosulfé-
3,6=disulfénico nico
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EJEMPLO 173.—

‘un pH de 5,0 y en la solucién obtenida se vierte una solucidn

" trado con 54 cc de solucién 2-n de nitrito sédico se agrega

.férmula

37,3 g de 4cido 3-aminonaftalin-2,7-disulfénico
se disuelven & un pH de 7 en 300 cc de agua. Se ajusta a un
pH de 5,0, se enfria a 0-5°, en el transcurso de Bminutos,
se gotean entonces 11,0 cc de fluoruro ciandrico, El pH se
mantiene entre 5,0 y 5,5 con solucién de sosa ai 20%. Después

del goteado se sigue agitando adn durante 20 minutos a 0-5°_y

ajustada a un pH de 5 de 34,1 g de dcido 1-amino-8-~hidroxinaf-
talin=3,6-disulfénico en 400 cc de agua. El pH se mantiene
en 5,5-6,0 con solucidn de sosa al 20% y se termina la conden-
sacién entre el 4eido disluortriazinilaminonaftalinsulfénico y
el dcido aminohidroxinaftalindisulfénico cotinuando la agita-
¢ién durante varias horas.

Una suspensién de sal diazénica, que se ha ob=-
tenido segin el ejemplo 1 de 18,4 g de dcido 2-aminobencenosul-

fénico en 200 cc de agua y 30 cc de dcido clorhidrico concen-—

entonces a la solucidén del componente de copulacién arriba pre-
parado & O-10°, y el pH en la mezcla de reaccibén se mantiene
entre 7,0 y 7,5 con solucién de sosa al 20%, En el transcurso
de dos horas se deja subir la temperatura lentamente a 20° Y,
terminada la copulacidén, se ajusta el pH a 6,5.

Mediante adicién de 270 g de cloruro sédico se

sala el colorante. Después de breve agitacién ulterior se se- |
i
para por succidén, se lava con solucién al 15% de cloruro sédi-.
c0 ¥y se seca en vacio a 40°,

Este corresponde, en forma del dcido libre a la




10

15

20

y tifie el algodén, a partir de flota larga, en tonalidades

rojas tirando a azul, sélidas al mojado y a la luz.

En formaméloga se pueden sintetizar los colo-

rantes de férmula

I G- (so,m),
D"N=% R l
s

HOy Oy K

si en lugaf del deido 3-aminonaftalin-2,7-disulfdénico se con=-

densan los dcidos aminonaftalinsulfénicos mencionados en la

columa 2 de latabla 4, de férmula

I (s0,m),

(n = 1-3)

con fluoruro ciandrico, los dcidos difluortriazinilaminonafta-

lingulfénicos formados se condensan con el grupo amino de 4dciw-

dos 1-amino~8-hidroxinaftalindisulfénicos (columna 3) y los

productos copulables obtenidos se copulan con las aminas.D-NH2

diazotadas ‘de lacolumna 4,
TABLA 4'-

Acido 1-amino~8-hi-

Ejemplo
hi@_( SO H)n dgoxinaftalindi sul-
fénico

D - NH

50

174 Acido 2~aminonaf- Acido 1~amino-8-=hi-
talin-1-gulfénico droxinaftalin-3,6-
disulfénico

Acido 2-amino-
bencenosulfdénico
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TABLA 4.~ (Continuacién)

51

Ejemplo ‘ Acido 1-amino=8=hi~ D = NH,
ng—-@_(so H), droxinaftal:.nd:.sul—
fénico
175 Acido 2-aminonaf- Acido 1-amino-8-hi- Acido 2~amino-
talin-1,5-disulfé-droxinaftalin-~3,6- bencenosulféni-
_nico disulfénico co
176 Acido 2-aminonaf- on "
talin-1,7-disul-
fénico
177 Acido 4-aminonaf- " "
talin-1, 3-disul-
fénico
178 Acido 1-aminonaf- " " l
talin-2-sulfénico
179 Acido 6~aminonaf- " "
talin~2-sulfénico
180 Acido 4-aminonaf- " "
talin-1-sulfénico
181 Acido 4~aminonaf< # Acido 2-amino~
talin-2-sulfénico benceno-1,4-
- disulfénico
182 Acido 3~aminonaf- " Acido 2-amino-
talin-1-sulfénico bencenosulféni-
co
183 Acido T-aminonafe " n
talin-2~sulfénico
184 Acido 2-aminonaf- " Acido 2-amino-
talin-1-sulfénico naftalin-1-sul-
fénico
185 Acido 2-aminonaf- " "
' talin-1,5-disul~
fénico
i
186 Acido T-aminonaf- " " :
talin-1,3,6-tri~ |
sulfénico !
187 Acido 2-aminonaf- Acido 1-aminomSe Acido 2—amino-%
talin-1,5=~disul- hidroxinaftalin- naftalin=l=sule-
fénico 4,6-3isulfénico fénico !
188 Acido 3-aminonaf- " "

taline1,5=-disulf b=
nico
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TABLA 4.- (Continuacidn)

Acido 1-amino=8-

52

D~ NH

Ejemplo . pel aine- 2
A idroxinaftalin-

ne D3NS0y Gisulfénico

189 Acido 2-aminonaf- Acido 1-amino-8- Acido 2-aminoben-
talin-1-sulfénico hidroxinaftalin- cenosulfénico

4,6-disulfénico

190 Acido 3-aminonaf- " "
talin-2,7-disul-
fénico

101 Acido 3-aminonafe " - "
talin-2,6-disul-
fénico

EJEMPLO 192,-

25,0 g de 4cido 2-(2'=-sulfofenilazo)=8-amino=1i-
hidroxinaftalin-3,6-disulfénico se disuelven, en forma de su
gal trisédica, en 500 cc de asgua., El pH de la solucién se ajus-
ta & 4,5 y se enfria a 0-5%. Se gotean entonces 5,0 ce de
fluoruro ciandrico en el transeurso de 10 minutos y el pH se
mantiene con solucidn de sosa al 20% entre 4,0 y 4,5, Conti-
nuando la agitacién durante 10 minutos se termina la reaccién.

A continuacidn se agregan 13,1 g de 4cido 7~
aminonaftalin-1-sulfénico a la solucién y el pH se ajusfa a
5,5-6,0, Se sigue agitando entonces a 0-5° y un pH de 5,5-6,0
hasta que en un cromatograms no se pueda demostrar ningin co-
lorante difluortriazinilazoico mds, Seguidamente se calienta -
el preparado a 20°, E1 colorante se sala con 180 g de cloruro
sédico, se separa por succidn y se lava con solucidn al 15% de
cloruro sédico. Este se seca a 40° en vacio.

El colorante tifie el algodén, a partir de flota
larga, segdh el procedimiento de teflido del ejemplo 1, en to=-

nalidades rojas tirando a azul de buena solidez al mojado y a




la luz.

En forma del dcido libre corresponde éste a la

S ;f‘ T

Descrita suficientemente la naturaleza del in-

férmula

vento, as{ como la manera de realizarlo en la prdctica, debe
hacerse constar gue las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no

alteren su principio fundamental.
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FFIVINDICACIONEE

1.~ Procédimiento para la obtencidén de coloran-

tea reactivos de férmula

1
1105_8 08
donde
H .
R,) .
R = 2n o
H
D = resto de un componente diazdico
R1= hidrégeno, alquilo
R, = SO3H, SO, NHR,, SOZNR1R3, COCR,, CONHR1 CONR1R3, CN, 0H,

halégeno, alquilo, alcoxi, ureido.
donde R3 = alquilo
n=1,24¢63 7
caracterizado porque aminas diazotadas de férmula D-NHZ, don-—
de D tiene el significado arriba indicado, se copulan con com-

ponentes de copulacién de férmula

. Hfi'lg;n
0,2

BO5 3

donde R y R, tienen el significado arriba indicado. ) 1

2.~ Procedimiento para la obtencidén de coloran=-
tes reactivos, tal vy como gueda sustancialmente descrito en

la presente Memoria.
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