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El objeto de la presente invencion son colorantes

de formula

Rt WX \an N-D'
D-} { Hs i
By Bzx‘;Rs :
(1)
donde
D significa antragquinonilo, en caso dado sustituido,

W significa un miembro puente,

Rl-R3 significan H, Cl-Cu-alquilo. en caso dado sustituido,
x es 006 1,
D' significa el resto de un colorante azdico.

Colorantes (I) preferentes son aquellos con grupoes
que los hacen hidrosolubles, especialmente grupos sulfo, mostrando
los colorantes preferentemente 1-6 grupos sulfo, siendo preferen=
tementé D y D' los que contienen grupos sulfo.

Sustituyentes preferentes para D son sulfo, amino,
alquilamino, arilamino, hidroxi.

Como miembros puente W adecuados son de mencionar,
por ejemplo:

-arileno~, -alquileno-, ~cicloalquileno-, ~CO-arileno-, -Soz-arileno-,
-SOZ-&lquileno-, ~C0-alquileno-, donde los restos mencionades pueden
estar ulteriormente sustituidos.

Restos Rl-R3 adecuados son, ademds de hidrdgeno, es-
pecialmente metilo, etilo, hidroxietilo, carboxietilo, sulfoetilo,
sulfatoetilo.

Un resto Rl-R preferente es hidrdgeno.

3

Restos antraquindénicos preferentes son aquellos de

féormula I donde
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D significa

donde
Rh " significa amino, en caso dado sustituido,
R5 es un sustituyente,
m estd por 0, 1 6 2,
r esta por 0 & 1,

especialmente aquellos donde

D significa

donde

R'h significa H, Cl-C#-alquilo. especialmente Cz-Cu-alquilo»

ramificado,

R'5 significa halbgeno, especialmente C1, Er; CH, sulfo, Cl-Cu-
alcoxi, acilamino,

m estd por 0, 1 6 2,

r estd por 0 & 1, preferentemente por O, cuando R'u estd por

Cl-C L}-alquilo .

Restos preferentes

-N-/ w-N \-
| ( i (1v)
Rl Ra X

son los siguilentes:
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(Q)
na-(& P
( nz )q-n-
(so3

(zv a)

donde
Q significa Cl h—alquilo, Cl-Ch—alcoxi. carboxi, haldgeno,
especialmente C1 y Br,
P estd por O, 1, 2, 3,
q estd por 0, 1, 2,

n estd por O, 1, 2,

donde

Q, RZ’ Py q ‘tienen el significado arriba indicado.
Colorantes preferentes de esta dltima serie son

aquellos donde p estd por O, q estd por O y R, significa H.

Restos adecuados

[ (v)

son especialmente los restos de colorantes mono- 0 poliazdicos con-
teniendo grupos sulfo, en caso dado conteniendc metal con un grupo
-NH(R,).

(3)

Ejemplos preferentes de los colorantes de férmula
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I . (V a)
R

en que se basan los restos (V), son aquellos de las siguientes fér-

mulas:

1.

donde

[’A-N:N-g_}-lim

R

(vI)

significa el resto de un componente diazdico heterociclico

6 carbociclico, preferentemente de la serie benceno, naftale-
no & triazol y

significa el resto de un aomponente de copulacidn hetero-
eiclico, carbogiclico & CH-dcido, especialmente el resto

de un fenol, en caso dado ulteriormente sustituido, nafteno,
anilina, naftilamina, 5-aminopirazol, 5~pirazolona, piridona,
aminopiridina, acetoacetarilido, indol & pirimidina y

tienen el significado arriba indicado y

estd enlazado bién con el componente diazdico A & bién con
el componente de copulacidn B, y ésto preferentemente 2 un
dtomo de carbono de un anillo aromético~carbociclico aromi-
tico-heterociclico.

Colorantes especialmente valiosos de ésta serie son

aquellos que contienen grupos hidrosolubleé, tales como grupos Acido

sulfénico 6 grupos carboxi. Los colorantes azdicos pueden estar li=-

bres de metal 6 presentarse como complejos de metal teniendo prefe-
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rencia los complejos de cobre, cromo y cobalto.

Los grupos formadores de complejos de metal, pre- g
ferentemente los grupos hidroxi, carboxi y amino, se encuentran en
la posicidn orto con respecto al grupo azdico.

Los componentes diazdicos A y los componentes de co-
pulacidn B pueden estar sustituidos, por ejemplo, por los siguientes
sustituyentes:

Sulfo, nitro, haldgeno, tal como fluor, cloro y bromo, Cl-Ck-alﬁuilo,
en caso dado sustituido por cloro, Cl—CA-alcoxi, hidroxi & ciano,
Cl-Ch-alcoxi, en caso dado sustituido por Cl-Ch-alcoxi, hidroxi o
ciano, Cl~Ch-alquilmercapto, Cl-Cu-alquilsulfonilo, fenilo 6 naftilo,
en caso dado sustituido por sulfo, amino, Cl-Cu-alquilo. Cl'ch'
alcoxi, nitro & haldgeno, trifluormetilo, amino, hidroxi, Cl-Ch-
alquilcarbonilamino, Cl-C&-alquilsulfonilamino, benzoilamino & benceno-
sulfonilamino, en caso dado sustituido por sulfo, Cl-cu-alquilo,
Cl-Cb-alcoxi, nitro & haldgeno, fenil-Cl-Ch-alquilo, en caso dado
sustituido por el niicleo fenilo por sulfo, Cl-Cq-alquilo, Cl-Ch-
alcoxi, nitro & haldgeno, fenilazo 0 naftilazo, en caso dado sus-
tituido en el nicleo fenilo 6 bién naftaleno por hidroxi, amino,
sulfo, Cl-Cu-alquilo, C,-C,-alcoxi, nitro 4 haldgeno, C,-C,~alquil-
carboniloxi, benzoiloxl, en caso dado sustituido por Cl—Cu-alquilo,
Cl-Ch-alcoxi, nitro 6 halédgeno, aminocarbonilo, mono- 6 di-Cl-Ch-
alquilamino, ureido, éarboxi. ciano, carbonamida 6 sulfonamida, en
caso dado sustituida en el nitrégeno por Cl-Cu-alquilo, fenilo 6
bencilo, donde el alquilo puede estar ulteriormente sustituido por
sulfo 6 sulfato y el fenilo y el bencllo por sulfo, Cl—Ck-alquilo.
Cl-Ch-alcoxi, haldgeno & nitro o Ci-ch-alquilsulfonilaminosulfonilo

4 fenilsulfonilaminosulfonilo, en caso dado sustituido en el nileleo

fenilo por metilo, metoxi, cloro & nitro.
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donde

(vir)

significa un resto fenilo & naftilo, que puede estar suc-
tituido por sulfo, carboxi, nitro, c¢cloro, Cl-Cq-alquilo.
Cl-Cu-alcoxi, fenilo 6 naftilo, en caso dado sustituidoe por
sulfo, amino & Cl-cu—alquilo, amino, acetilamino, bencilo,
en caso dado sustituido por amino, sulfo 6 Cl-Ck-alquilo.
fenilazo 0 naftilazo, en caso dado sustituido por amino,
Cl-Cu~alquilo, sulfo, Cl-Cu-alcoxi 4 hidroxi 6 trifluor-
metilo,

significa H, hidroxi, alcoxi, en caso dado sustituido per
hidroxi & Cl-cu~alcoxi, 6 amino, en caso dado sustituido
por Cl-Cu-alquilo, fenilo 6 bencilo, donde el alquilo puede
estar ulteriormente sustituido por ciago, hidroxi & Cl-ck'
alcoxi y el fenilo y bencilo por metilo, metoxi, cloro, nitro

6 sulfo,

Rg R7 Y Rg independientes entre si, significan hidrégeno, Cy~Cy-

alquilo, Cl-Ch~alcoxi, amino, Cl-Cu-alquilcarbonil-
amino, fenilo, en caso dado sustituido por Cl-Cu-

alquilo, amino, hidroxi & sulfo.

l

A, -N=N

-
.

(VIII)
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donde

RS' Al‘ R6' R7, R8 y 2 tienen el significado arriba indiecado.

l+'
By
& -B=ECY L
2./ 0 By
0
(1x
(1%) )
donde
RB' Al tienen los significados arriba indicados,
Z, significa amino & hidroxi,
R9 significa Cl-Cu-alquilo, preferentemente metilo & carboxi y
Rlo significa fenilo 6 naftilo, en caso dado sustituido por
¢loro, Cl~04-alquilo, sulfo, 01-04—alcoxi b amino.
5.
EN—L,—N=N4;:%-OH
3, g0/ ¥
(x)
donde

RB' Al tienen el significado anteriormente indicado.

60-CE,
A, -N_n-cu-co-mx R7 kg

(XI)
donde

R3. Al‘ R6' R7 Yy RS tienen el significado anteriormente indicado.
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7. R,
1
HT{-L,-N:H ’\ R12
. By BHO ¥ 0
i
(X1I)
donde
Rll significa Cl-Ch-alquilo. arilo, carboxi, hidroxi,
Rys significa ciano, carboxi, sulfo, sulfo-Cl-Cu-alquilo 6
aminocarbonilo,
Rl3 significa hidrdgeno, Cl-Ck-alquilo, arilo & aralquilo y
RB’ A1 tienen el significado anteriormente indicado.
8,
B
EN-.LI-NzN O\ R12
- By Byy-ERNNKE-R,,
(XI11)
donde
RB’ R12 y A1 tienen el significado anteriormente indicado,
Ry significa C,-C,-alquilo % amino y
R15 significa hidrogeno o Cl-Cu-alqullo.

hasta (XIII) son aquellos donde A

férmula

Colorantes preferentes dentro de las foérmulas (VIII)

1 significa el resto de una amina de

By
A
T Ry,

(XTV)
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donde
R16 significa hidrégeno, sulfo, hidroxi, carboxi & amino,
R17 signifiea hidrégeno, cloro, nitro, aminosulfonilo, Cl'ch'

alquilo, Cl-Cu-alcoxi, amino, sulfo, hidroxi &6 fenilazo &
naftilazo, en caso dado sustituido en el nicleo fenilo &
nafteno por hidroxi, sulfo & amino y

R18 signifieca, hidrédgeno, c¢loro, nitro, Cl-Cu-alquilo ) Cl-Cq-
alcoxi,

y de las formulas

§E,
311-“§£:[:§F;316 B17'£;§§§§g-81‘
- By By . ww%'.ﬂ%’

- o - - - &

(xv) (XvI)

donde
R16' R17 y ng tienen el significado anteriormente indicado y
ng significa hidrdégeno, cloro, nitro, aminosulfonilo,
Cl-Cu-alquilo, Cl—Cu-alcoxi. amino, sulfo, hidroxi
fenilazo & naftilazo en caso dado sustituido en el
nicleo fenilo & nafteno por hidroxi, sulfo & amino.
También en los colorantes (VI) hasta (XIII) estd
el grupo -NHRs-, slempre que no se indique otra cosa, enlazado
con el componente diazdico 6 el componente de copulacién y ésto pre-
ferentemente a un dtomo de carbono de un anillo aromitico-carbocicli-
co 6 aromdtico-heterocicliceo.

La obtencidn de los nuevos colorantes se puede lo=

grar de distinta manera.

a. Condensacidn de los compuestos de férmula
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W

gon fluoruro cianfirico a compuestos de férmula

o P
.
D—H-( _g?r,J§N)\? , (XVIII)
B\ B/x
y reaccidén a continuacidn de (XVIII) con (V a).

b. Condensacidn de (V a) con fluoruro cianiirico a cclo-

rantes de férmula

F
NN (XIX)

1
_, D'-g:\‘&"\x'
y reaccidén a continuaciodn de (XVII).

Ce Condensacion de fluoruro cianiirico con componentes

de copulacidén de férmula
K- NE - R (xx)

a compuestos de foérmula

e :
Y . (XXT)
;K-N’QND\F

!
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donde K significa el resto de un componente de copulacidn, y conden~-
sacidén a continwacidn con (XVII) y copulacidn con un componente
diazdico
D" - NH (XXI1)

donde D" significa un resto aromdtico-carbociclico 6 aromiatico-hetero-
ciclico, en secuencia arbitraria.

Compuestos (XVII) adecuados son, por ejemplo:
1.
Acido=l-amino-4=(3'-aminofenilamino)-antraquinon-2,4'-disulfdénico,
dcido l-amino=k-(4'~aminofenilamino)-antraguinon=2,3'-disulfdnico,
deido l-amino-b-(l4'-aminofenilamino)-antraquinon-2,2°'-disulfénico,
adcido l-amino-l-(l4'-metilaminofenilamino)-antraguinon-2,2'~disulfd=-
nico,
édcido l-amino=b-(L4'-metilaminofenilamino)-antraquinon-2,3'~-disulfd-
nico,
écido l-amino-4-(5'~amino=-4*'-metilfenilamino)-antraquinon-2,2'-
disulfdnicoe,
deido l-amino=4«(5'=amino=2'-metilfenilamine)-antraquinon=2,4'-
disulfdnico,
&dcido l-amino=4-(3'-amino~-2'-metilfenilamino)-antraquinon-2,5'-
disulfénico,
dcido l=amino=l«(5'-amino-2'-metoxifenilamino)-antraquinon=2,4'-
disulfénico,
&dcido l-amino~4~(5'-amino-2',6'-dimetilfenilamino)-antraquinon-
2,4'w y «2,3'~disulfénico,
dcido l-amino-4-(5'-amino-2',4',6'-trimetil~fenilamino)~antraquinon~

2,3'=disulfdnico,
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dcido l~amino-4~(3'-aminofenilamino)-antraquinon-2-sulfénico,

4d¢ldo le-amino~l-(4'~aminofenilamino)~antraquinon-2~sulfénico,

dcido l-amino-4-(4'-metilaminofenilamino)-antraquinon-2-sulfénico,
édcido l-amino-4=(3'-amino-2'-metilfenilamino)=-antraquinon=2-sulfd-
nico,

dcido l-amino=k-(4'~=metilaminometil~fenilamino)=-antraquinon«2,2'-
disulfénico,

fcido l-amino=4-(3'-metilaminometil~h'~metoxifenilamino)~2,X'~
disulfénico, ’

dcido l-amino-i-(2',6'-dimetil-3'-metilaminometil-fenilamino)-
antraquinon=2,X'=disulfénico,

dcido l-amirno-l-(3'-aminometil=2',6'~dimetil-fenilamino)-antraquinon-
2,X'=disulfénico, 4
deido l-amino-h-(s'-aminometil-?'.4',6'-tr@metilfenilamino)-antra-
quinon-2,3!'-disulfonico,

&cido l-amino-h-(G'-aminometil;k'-metil—fenilamino)-antraquinon-
2,2'~disulfénico,

dcido l-amino-4-(6'-metilaminometil=4'=metilfenilamino)-antraguinon=-
2,2'=disulfénico,

4dcido leamino-i4-(3'-aminometile=l'-metil-fenilamino)~antraquinon~ -
2,X'-disulféqico,

dcido l-amino-4-(5'-aminometil-2!,6'~dietil~k'-metil)-fenilamino=-
antraquinon-2,3'-disulfénico,

dcido l-amino~l=(4'-aminofenilamino)-antraquinon-2,6-disulfénico,

asi como los correspondientes &cidos =2,7-, 2,5~ 6 -2,8-disulfénicos,
Adcido l-amino-4-(3'-aminofenilamino)-antraquinon-2,6-disulfénico,

asi como los correspondientes &cidos=2,7-, ~2,5- 6 =2,8-disulfdnicos,
dcido l-amino-4~(3'-aminofenilamino)-antraquinon-2,4',6=trisulfénico,
dcido l-amino-h-(}4'-aminofenil-amino)~-antraquinon-2,3',6-trisulfénico,

dcido l-amino-4-(4'-aminofenilamino)=-antraquinon-2,2',6-trisulfénico,
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deido l-amino-i~(L4'-metilaminometil-fenilamino)~-antraquinon-2,2',6-
trisulfdnico,

heido l-amino~U-(l'-amino-2'~carboxi-fenilamino)~antraquinon-2=
sulfonico,

4dcido l-amino-4-(4'-amino~2'-carboxifenilamino)-antraquinon-2,6-

0 =2,7-disulfonico,

dcido l-amino-4-(3'-amino-k'-clorofenilamino)-antraquinon-2,X'-~
disulfdnico,

4dcido l-amino-4-(l4'-aminociclohexilamino)-antraquinon-2-sulfénico.
acido l-amino-h-(h'-aminociclohexilamino)-antraqninon-a,5;disu1f6-
nico,

asi como los correspondientes acidos-2,6-, =2,7- & -2,8-disulfénicos.

2.

Acido leisopropilamino-S5-hidroxi-4-(4'-aminofenilamino)=-antraquincu-
2',6-disulfénico,

dcido l-isapropilamino~5-hidroxi-4-(4'—aminofenilamino)-antraquinon-
3',6-disulfdnico,

deido l-isopropilamino-S-hidroxi-b-(4'-metilaminometil-fenilamino)-
antraquinon-2',6-disulfonico,

4cido l-isopropilamino-5-hidroxi-4-(4'-aminociclohexilamino)-antra-
quinon-6~sulfénico,

4dcido l-sec.-butilamino«5-hidroxi-4-(4'-aminofenilamino)-antraquinon-
2',6-disulfénico,

4cido l-sec.-butilamino-S~hidroxi-i-{4'-metilaminometil-fenilamino)-
antraquinon-2*,6-disulfénico,

dcido l-metilamino-4-(4'-aminofenilamino)=-antraquinon-2'-sulfénico,
dcido l-metilamino-S-hidroxi-(4'-aminofenilamino)~-antraquinon-2',6«

disulfénico,
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dcido l-isopropilamino-S-metoxi-4-(l4'-aminofenilamino)-antraquinon-
2'~sulfénico, acido l-isopropilamino=i~(4'-metilaminofenilamino)-
antraquinon-5-sulfonico, .

édcido l~isopropilamino-5-hidroxi-i-(3'-metilaminometil-4’-metoxi-

fenilamino)-~antraquinon«6,X'-disulfénico.

Segiin la clase de los productos de los productos de
partida empleados se trabaja en medio acuoso, acuoso-orginico
orghnlco a temparaturas de -10° hasta +h0°, preferentemente 0° hasta
+20° en presencia de agentes de condensacidn alealinos, tales como
soluciones, de hidrogenocarbonato alcalino, carbonato alcalino,
hidréxido alcalino, hidrogenofosfato alcalino, fosfato alcalino,
triacetilamina 6 N,N~dialquilanilinas,

Log colorantes obtenibles segin los procedimientos
anteriormente descritos se pueden someter a ulteriores reacciones
usuales para los colorantes, por ejemplo, tratando los colorantes
metalizables con agentes cededores de metal, especialmente con
sales de cromo, cobalto, cobre 6 niquel. Los colorantes que con=
tienen grupos reducibles, especialmente grupos nitro, se pueden re-
ducir y los colorantes que llevan grupos acilables, especialmente
grupos amino acilables, se pueden acilar.

Los nuevos colorantes son valioéos productos que
son aaecuados para los mis distintos fines de aplicacidn. Como com-
puestos hidrosolublés encuentran un interés especial para tefiir y
estampar materiales textiles que contengan grupos hidroxilo y nitrd-
geno, especialmente materiales textiles de celulosa nativa y rege-
nerada, ademds, de lana, seda, fibras de poliamida sintética y poli=
uretano.

Los productos son especialmente bién adecuados como

colorantes reactivos para tefiir materiales de celulosa segin las téc-
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nicas para ésto conocidas.
Las formulas indicadas son las de los &cidos libres.
Por lo general se emplean para el tefiido las sales alcalinas, gue

se obtienen en la sintesis, es especial las sales sddicas.

Ejemplo 1

17,7 g de &cido l-amino~-4-(3'-amino-fenilamino)-
antraquinon-2,4'-disulfénico se disuelven en 400 cc de agua a un pH
de 5. Después de enfriar la solucidn a O - 5° se gotean lentamente
3,1 ¢c de fluoruro cianirico y con solucidén 2-n de sosa se mantiene
el pH en 4,5, Después de seguir agitando brevemente se gotea al com-
ponente antraquindnico una solucidn ajustada a un pE de 6 de 12,1 g
de &cido 2-(4'-amino=-2'-ureido-fenilazo)-bencenosulfénico en 180 cc
de agua. E1 pH se sigue manteniendo con solucidén de sosa en 5,8 =
6,0 ¥ se deja subir la temperatura a 20°. Terminada la reaccidn
se sala el colorante con 100 g de cloruro sbédice. El producto pre-
cipitado se separa por succidén, se lava con solucidén al 15 % de clo-
ruro sbédico y después de amasar con 10 cc de solucidn tampdn al 5 %
del pH 6 se seca a 60° en el armario de aire en circulacién.

El colorante corresponde & la formula
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Instrucciones de tefiido

- " Y -

50 g de madeja de algoddén se tifien en 1 litro de
flota de tefiido, que contiene 1,5 g del colorante de arriba
calentando en el transcurso de 30 minutos a k0°, agregando en varias
porciones 50 g de sulfato sbdico, agregando a continuacién 20 g de
sosa y tratando durante 60 minutos a ésta temperatura. Después da
enjuagar, saponificar hirviendo y secar, se obtiene un teflido .
muy sdlido a la luz, al mojado y al cloro, en una tonalidad verde

tirando algo a amarillo.

Ejemplo 2

14,7 g de 4dcido l-amino=4-(4'-amino-fenilamino)-
antraquinon-2,3'-disulfdénico se disuelven en 350 cc de agua bajo
neutralizacion. la solucidén se enfria a 0 « 5°, se ajusta a un pH
de 4,5 e inmediatamente se gotean en el transcurso de 10 minutos
3,2 cc de fluoruro cianf@irico. Aqui se mantiene el pH de la solucidn
entre 4,2 - 4,7 con solucidén l-n de sosa. Se sigue agitando a con=~
tinuacidn durante 20 minutos bajo las mismas condiciones.

A la solucién del colorante difluortriazinilantraqui-
nonico obtenida se gotea una solucidn neutralizada de 12,5 g de
dcido’ 2-(4'-amino~-2'~ureido~fenilazo)~benceno=1,b=-disulfénico en
300 cc de agua y el pH se mantiene en la mezcla de reaccidn con sosa
l-n en 6,0 - 6,5. Después de seguir agitando durante 8§ horas se
deja subir la temperatura durante la noche lentamente a 20° y des-
pués se sala el colorante con un 8 % de cloruro sédico. Este se se-
para por succldén, se lava con solucidn al 10 % de cloruro sddico
y se seca a 40° en vacio.

El colorante de formula
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di sobre algoddn, desde flota larga, a 40° segiin el procedimiento
de tefildo del ejemplo 1 unos tefiidos verdes tirando a amarillo con

buenas solideces a la luz y al mojado.

Ejemplo 3

10,0 g de Acido l-amino-4-(4'-amino~fenilamino)-
antraquinon~2,3'~disulfonico se hacen reaccionar en la forma des-
crita en el ejemplo 2, con 2,0 cc de fluoruro cianirico a un pH de
4,2 -~ 4,7 y 0 = 5°. A la solucién obtenida se agrega 8 O - 5° len-
tamente una solucién ajustada a un pH de 6,5 de 9,6 g de dcido 3-(2'~
acetilamino~l'-amino~fenilazo)-naftalin-1,5-disulfénico en 200 cc
de agua. E1 pH se mantiene en la mezcla de reaccidén en 5,5 = 6,0.

Se deja subir ahora en el transcurse de 20 horas la temperatura
lentamente de O - 5° a 10 - 12°, Después de ésto estd terminada la
reaccién. De la solucidn verde obtenida se sala el colorante mediante
adicién de un 10 % de cloruro sédico a 20°, se separa por succidn,

se lava con solucién a2l 10 % de cloruro sédico y se seca a 40° en
vacio.

El colorante que corresponde a la formula

’
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tifle el algoddn, desde flota larga, a 50° en tonalidades verdes

tirando a amarillo sélidas a la luz y al mojado.

Ejemplo &

10,0 g de 4cido l-amino-k-(4'-amino-fenilamino)-
antraquinon-2,3'-disulfénico se disuelven en 250 cc de agua y la
solucidén se ajusta a un pH de 4,5. Después de enfriar a 0 - 59 se
gotean en el transcurso de 10 minutos 2,0 ¢¢c de fluoruro cianirico
y el pH se mantiene con sosa l-n en 4,2 - 4,7, Después de seguir
agitando durante 1/2 hora se agrega una solucidn ajustada a un pH
de 6 y enfriada a 0 - 5° de 10,3 g de Acido 7~(l4'-amino-2'-ureido=
fenilazo)-naftalin-l,3,6-trisulfdénico y en la mezcla de reaccién
se mantiene un pH de 6,0 con solucidn de sosa l-n. Se agita bajo las
condiciones indicadas durante 20 horas, después se calienta a 200.
se clarifica con 2,5 g de carbdén y 2,5 g de tierra de infusorios
y el colorante se sala con un 10 % de cloruro sédico. El colorante
precipitado se separa por succidn, se lava con solucidn al 10 % de
cloruro sddico ¥y se seca a 40° en vacio.

Bl colorante de formula
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tifie el algoddn, desde flota larga, a 40 - 50° segin el procedimiento

del ejemplo 1 en tonalidades verdes tirando a amarillo sdlidas a la

luz y al mojado.

Reaccionando los componentes antraquindnicos indi-

cados en la tabla I, columna II con fluoruro cianurico y condensardo

a continuacidn en forma andloga con los componentes azdicos mencio-

nados en la columna III se obtienen ulteriores colorantes que tifien

el algoddn de flota larga en las tonalidades de color indicadas.

Ejemplo
No

TABLA T

II

III

Tonalidad

dcido l=aminoek-
(3'~amino=fenil-
amino)-antraquinon~
2,h7-disulfénico

dcido L~(h'eamino-
2'-metil-fenil-
azo)-benceno=~1l,3=~
disulfdnico

dcido L4-(L'-amino-
2'-ureido-fenil~
azo)=-benceno-
1,3-disulfénico

dcido 3-(4'-amino-
2'=metil-fenil=~
azo)=naftalin-
1,5=-disulfénico

verde tirandd
a azul

verde tirando
a amarillo
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Lo

Ejemplo
NQ

TABLA I

II

I1I

(continuacidn)

22

Tonalidad

10

11

12

13

14

15

16

17

doido l-amino=li«
(3'~amino~fenil-
amino)~antraquinon~
2,4'~disulfdnico

dcido l-amino=k=
(4'-amino~fenil-
amino)=-antraquinon-
2,3'-disulfdnico

dcido 3~(4'~amino=-
2'-acetilamino~
fenilazo)~naftalin-
1,5~disulfénico

dcido 3-(4'-amino-~
2'~-ureido~fenil~
azo)=-naftalin-1,5=-
disulfdnico

dcido L~amino~-4'=
(4"=metoxi~fenil=-
azo)-estilben=2,2'~
disulfénico

dcido 4-(4'~-amino-
2'=~ureido~fenil-
azo)=benceno=l,3-
disulfdénico

dcido 3=(4'~amino-
2'emetil-fenilazo)~
naftalin-l,5-
disulfoénico

dcido 3~(L4'-amino-
2'=ureido-fenilazo)=
naftalin-l,5-
disulfdnico

dcildo 7-(4t=-amino-
2'-metil-fenil~
azo)-naftalin-1,3~
disulfdénico

dcido 7-(4'~amino~

2'-acetilamino~fenil-

azo)-naftalin-l,3~
disulfénico

dcido 7-(4'-amino~
2'=ureido-fenil-~
azo)-naftalin-1,3~
disulfoénico

acido 7-(4'-amino=-
2'-acetilamino~

fenilazo)-naftalin-
1,3,6=trisulfénico

varde tirando
a amarillo

oliva tirando
a amarillo

verde tirando
a amarillo

verde

verde tirando
a oliva

verde tirando
a azul

verde tirando
a amarillo

verde tirando
a oliva

verde tirando
a amarillo
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Ejemplo
Ne

TABLA I

It

(continuacidn)

III

23

Tonalidad

18

19

20

21

22

23

L

25

dcido l-amino~4-
(4'~amino~fenil-
amino)-antraquinon-
2,3'~disulfdnico

dcido l=amino-l-
(4t-metilamino-
fenilamino)-antra-
quinon-2,3'-di=-
sulfonico

" "

&dcido l-~amino-k-
(5teamino=21-
metil-fenilamino)-
antraquinon=2,4'=
disulfénico

1" "

dcido l-amino-k-
(5'-amino=2',4' 61~
trimetilfenilamino)=-
antraquinon-2,3t-
disulfonico

dcido 2«-(4'-amino-
2'-metil-fenil=~
azo)~benceno~1, k=
disulfonico

dcido 4~(4'-amino-
2'-metil-fenil-
azo)=-benceno~1l,3=
disulfonico

écido 2-(hr-amino-
2'-ureido~fenil-
azo)=bencenosul-
fonico

deido 2-(Lk'~amino- .
2'~ureido~fenil-
azo)~benceno=l, 4=
disultdnico

dcido b-(L'eamino=
2'-ureido-fenil=-
azo)~-benceno-1,3-
disulfénico

dcido 2-(Lt-amino-
2'-ureido~fenil-
azo)-benceno-1, b~
disulfénico

dcido 2-(4'-amino-
2'«ureido~fenil-
azo)~-bencenosul-
fénico

dcido 2-(4'-amino-
2'«ureido=-fenil=~
azo)-benceno-1,k4-
disulfdnico

verde tirando
a azul

verde tirando
a amarillo
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Ejemplo 26

10,0 g de dcido l-amino=i=(4'~amino-fenilamino)-
antraquinon-2,3'-disulfénico se disuelven en 250 cc¢ de agua bajo neu-
tralizacion. A la solucion ajustada a un pH de 4,5 y enfriada a 0 -
5% ge gotean 2,0 cc de fluoruro cianlrico en el transcurso de 10
minutos manteniendose el pH con solucidén l-n de soea en 4,2 ~ 4,7.°
Este se sigue agitando a continuacidn ain durante 20 minutos bajo
las mismas condiciones.

A la solucidén del colorante difluortriazinilantraqui-
ndénico obtenido se vierte entonces una solucidn neutralizada de
10,5 g de 1-(4'-sulfofenil)-3-carboxi-4~=(5"~amino-2"-sulfofenilazo)-
S5-pirazolona en 150 cc de agua a 0 = 5°. El pH se mantiene en ésta
etapa de condensacidén en 5,5 - 6,0, Cuando después de 5 - 6 horas
haya casi terminado la reaccidén se deja subir la temperatura lenta-
mente a 20°, la solucidn de colorante verde obtenida se clarifica
con 2,5 g de carbdén activo y 2,5 g de tierra de infusorio y en el fil-
trado se introduce un 10 % de cloruro sbédico. El colorante precipi=
tado se separa por succiodn, se lava con solucidén de clorurc sddico
¥y se seca en vacio a 40°.

Este corresponde a la formula

., S0, H @

NE~ 2Ny SO0, B

NN COOH
NjfnlniT::I;
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y tifie el algodon desde flota larga a 40° segin el procedimiento
de tefiido indicado en el ejemplo 1 en tonalidades verdes tirando a
amarillo, claras. Los teflidos muestran buenas solideces a la luz

¥ al mojado.

Ejemplo 27

9,8 g de &cido l-amino-b4-(3'-amino-fenilamino)-
antraquinon-2,4'-disulfénico se disuelven en 150 cc de agua. la so-
lucibn se ajusta a un pH de 5, se enfria a 0 - 5° y en el transcurso
de 10 minutos se gotean 1,9 cc de fluorurc cianfirico. Aqui se mar~
tiene el pH en 4,5 con solucidn de sosa 2-n. Después de seguir agi-
tando durante 15 minutos se vierte una solucidén neutralizada de
11,3 g de 1-(2',5'=dicloro~4'-sulfofenil)~3-metil-b~(L4"-amino-2"~
sulfo-fenilazo)-5-pirazolona en 110 cc¢ de agua y el pH se mantiene
en 6 con solucidn de sosa. Se deja subir ahora la temperatura a 20°
y terminada 1a reaccién se sala el colorante con cloruro potdsico.

El colorante, que corresponde a la formula

0 N&,
QO™
0 NH\@NH\FNTNE SOz H
N3N N=H:[—];CK
HOyS ; EO lN ’
1
cl

SO, H
se separa por succidn, se lava con solucidén de cloruro potdsico y
después de agregar 10 cc de solucidén tampdén al 5 % (pH = 6,0) se seca
en vacio a 60°.

El colorante tifie el algoddon desde flota larga segin

el procedimiento deserito en el ejemplo 1 con tonalidades verde oliva.
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Ejemplo 28

10,0 g de Acido l-amino-4-(4'-amino-fenilamino)-
antraquinon~-2,3'~disulfénico se hacen reaccionar como en el ejemplo
26 anterior, en 250 cc de agua con 2,0 ¢c de fluoruro cianirico.

Al componente diflucrtriazinilantraquindnico se gotea una solucidn
equimolar, ajustada a un pH de 9, de la sal sddica de la 3-metil-k-
(5'~amino-2'-sulfofenilazo)-5~pirazolona en 100 ¢c de agua y el pﬁt
de la mezcla se mantiene en 6,0 mediante solucion de sosa l-n. Déé;
pués de seguir agitando durante 7 horas a 0 - 5°, se deja subir i;.
temperatura en el transcurso de 10 horas lentamente a 15 - 20°. Rl
colorante se sala con cloruro sddico, se separa por succidn y se la-
va con solucibén al 5 % de cloruro sédico. Se seca a 40° en vacio.

El colorante de férmula

tifle el algoddn desde flota larga a 40° en tonalidades verdes algo
tirando a azul que tienen buenas solideces a la luz y al mojado.
Ulteriores colorantes, que tifien el algoddn desde
flota larga en las tonalidades indicadas en la tabla II, se obtienen
51 los componentes antraquindénicos de la columna II se condensan pri-
meramente con fluoruro cianiruco y después con los componentes azbi-

cos de la columna III.
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Bjemplo
NQ

TABLA II

I

III

27

Tonalidad

29

30

31

32

33

34

35

36

37

dcido l-amino-4-
(3'~amino-fenil-
amino)-antraquinon-
2,4 “disulfdnico

" "

dcido l-amino=b=
(4'~amino~fenil=
amino)-antraquinon-
2,3'~disulfénico

3-metil-b~(Lt-amino-
2'-sulfo-fenilazo)-
S5~pirazolona

3-metil-b~(5'<
amino-2'-sulfo-
fenilazo)-pira~
zolona

l-fenil-3-metil-
4-(5'-amino=-2'~
sulfofenilazo)~5-
pirazolona

1-(2',5'~dicloro~
hresulfofenilazo)~
Zemetilel=(5"~
amino-2"-sulfo-
fenilazo)-5-pira-
zolona

1-(4'~sulfofenil)-
3-carboxi-b=(5"~
amino-2"-sulfo=-
fenilazo)-S5-pira-
zolona

1-(ht=sulfofenil)-
Jwcarboxi-b-(4"-
amino-2"-sulfo-
fenilazo)~-5-pira~-
zolona

l-(4'~aminofenil)-
3—metil-4—(2",5"-
disulfo~fenilazo)~
S-pirazolona

1-(4'~aminofenil)-
3-metil-b~(1", 5"
disulfo-2"=naftil)-
S5-pirazolona

1-(2',5'~dicloro~
bresulfofenil)-
3-metil=b-(5"-
amino~2"~-sulfo=~
fenilazo)-5~pira-~
zolona

verde

verde tirando .
a oliva

verde tirando
a amarililo

verde

verde tirandé
a amarillo

caqui

verde

verde tirando
a amarillo
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TABLA II (continuacidn)
Ejemplo II IiI Tonalidad
NQ
38 dcido lwamino=i= 1-(2',5'~dicloro=- verde tirando
(4'-amino~fenil= brusulfofenil)-3- a oliva
amino)-antraquinon~ metil=he(4"~amino-
2,3'~disulfdnico 2"=sulfofenilazo)-
S=pirazolona
39 " " 1-(1",3'~disulfo- verde
7'-naftil)-5-metil-
ba(SMwamino=2"-
sulfofenilazo)=5-
pirazolona
40 " " 1-(4t~sulfofenil)~ verde-oliva
3=~carboxi~4-(4"~
amino«2"~gulfo-
fenilazo)~5-
pirazolona
L1 " " Zemetil~be(bta verde tirando
amino-2'-sulfo- a amarillo
fenilazo)-5-pira~-
zolona
42 dcido l~amino=i4-(5'~ 1-(4'~sulfofenil)= verde-oliva
amino-2'~metoxi- 3-carboxi-l-(4"-
fenilamino)-antra- amino~2"~sulfo~
quinon=2,4'~di- fenilazo)-5-pira-
sulfdnico zolona
L3 dcido l~amino-i4- 1-(4'=sulfofenil)~ verde tirando
(5'~amino~2' ,4',6~ 3~carboxi-4#-(5"~ a amarillo
trimetil-fenil- amino=-2"~sulfo=-
amino)-antraquinon= fenilazo)=-5~-pira=-
2,3'~disulfonico zolona
Ly dcido l-amino-i- " " "
5'-amino~2'«metil~
fenilamino)-antra-~ -
quinon-2,4'~disul~
fénico
Bjemplo 45

9,0 g de acido 2-{4'~amino-2'-ureido-fenilazo)-benceno~
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1,4-disulfénico se disuelven en 450 cc de agua a un pH de 5,8 y la
solucidn se enfria a O ~ 50. En el transcurso de 10 minutos se gotean
a ésta solucidén 2,0 cc de fluoruro cianfrico y el pH se mantiene en-
tre 4,2 y 4,7 mediante adicidn de solucidn l~n de sosa. Para terminar
la reaccidén se agita adn durante 30 minutos a 0 = 5° y a un pH de
4,5, La solucidn obtenida del colorante difluortriazinilazdico se
vierte en el transcurseo de 30 minutos a una solucidn ajustada a un
pH de 6 de 10,0 g de Acido l-amino-4-(3'-amino-2'-metil-fenilamino)-~
antraquinon-2,5'-disulfdénico en 150 cc de agua., Aqul se sigue man-
teniendo la temperatura entre 0 y 5° y el valor pH con solucidn de
sosa en 5,8 = 6,0. Después de 6§ horas se calienta la solucidén ver-
de a 200, se agita a ésta temperatura y a un pH de 7 durante 2 horas
y finalmente se sala con 200 g de cloruroc sddico., El colorante,

obtenido en forma de sal sbédica, de formula

se separa por .succion, se lava con solucidn saturada de cloruro sd-
dico & se seca a 40° en vacio. Este tifie el algoddon desde flota lar-
ga seglin el procedimiento de tefiido indicado en el ejemplo 1, en

tonalidades verdes solidas a la luz y al mojado.

Efemplo 46

9,0 g de &cido 2-(4'-amino-2'-ureido-fenilazo)-benceno-

1,4-disulfénico se hacen reaccionar en la forma descrita en el ejem=
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plo 45 con 2,0 cc de fluoruro cianirico.

La solucidn obtenida del colorante difluortriazinil-
azoico se agrega en el transcurso de 15 minutos a la solucidn de
un colorante antraquindénico que se obtuve por disolucién de 8,0 g
de dcido l-amino~l-(3'-amino-2'-metil-fenilamino)-antraquinon-2-
sulfdnico en 150 ¢¢ de agua & un pH de 7 y enfriando a 0 - 50. Du=-
rante el goteado se mantiene el pH de la mezcla entre 6,0 - 6,5 v,
a continuacidn, se sigue agitando durante 15 horas bajo las mismas
condiciones., Durante éste tiempo se deja subir la temperatura len-
tamente a 20°, la solucldn verde obtenida se clarifica con 2 g de
carbdn y 2 g de tierra de infusorio y del filtrado se sala el colo-
rante mediante adicién de 10 % de cloruro sddico.
El producto precipitado se separa por suceidn, se lava con solucidn
al 10 % de cloruro sbdico y se seca en vaclo a 50°,

El colorante obtenido de férmula

0

m'zso,a
S
NH

NE. N\ NE
?@u$$

d4 sobre algoddn desde flota larga a 40° segln el ejemplo 1 unoe te-

fildos verdes fuertes con buenas solideces a la luz y al mojado.

Ejemplo 47

14,3 g de &cido 2-(4'-amino-2'~ureido-fenilazo)=-benceno=

1,4=disulfénico se hacen reaccionar en 450 cc de agua en la forma des-

crita en el ejemplo 45 a 0 = 5° y un pH de 4,2 = 4,7 con 3,2 cc de




10

15

31

fluoruro eiandrico. La solucidn del colorante difluortriazinilazdico
obtenida se vierte en el transcurso de 20 minutos a una solucién
neutralizada de 15,1 g de &dcido l-amino-4-(4'-metilamino-fenilamino)=
antraquinon-2,2'-disulfdnico en 150 cc de agua a 0 - 5° y el pH de

la mezcla de reaccidn se mantiene entre 6,0 - 6,3 con solucién l-n
de sosa. Cuando la reaccidn haya terminado después de 2 horas, se
calienta a 20° y el colorante verde obtenido, se sala con un 7 %

de cloruro sédico. Se le separa por succidn, se lava con soluecidn

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

El colorante de férmula

tifie el algodén en flota larga a 40° en tonalidades verdes tirando
a amarillo, que se destacan por buenas solideces a la luz y al mo-
jado, especialmente también solidez al c¢loro.

81 los componentes azdicos indicados en la tabla III,
columna II, se hacen reaccionar en jigual forma con fluoruro cianmirico
Yy ademds con los componentes antraquindnicos mencionados en la co-
lumna III, se obtienen colorantes similares que tiiien de verde el

algodon de flota larga.
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Ejemplo
NQ

TABLA III

11

32

III

48

b9

50

51

52

23

54

23

56

57

58

59

dcido b4e(4'-amino-2'~ureido-
fenilazo)-benceno~1l,3=-
disulfénico

decido 2-(4'~amino~2'~
ureido~fenilazo)~benceno=
sulfdonico

dcido 4-(h'-amino~2'=-
ureido~fenilazo)~benceno-
1,3-disulfénico

dcido 2~(L'-amino-2'-
ureido~-fenilazo)~-benceno~
1,4-disulfénico

dcido b4=~(4'~amino-2'=
ureido~-fenilazo)=-benceno~
1,3-disulfénico

1" "

adcido 2~(2'=acetilamino=-
L'-amino-fenilazo)-bence=
no=1,4~disulfénico

1] it

acido 2-(2'-acetilamino-
Lrmamino~fenilazo)~bence~
nosulfénico

dcido 2=-(4'=amino=-2'-
metil-fenilazo)-benceno=
1,5-disulfénico

1] "

dcido l-amino-~4-(3'~amino-
2'~metilfenilamino)~antra=
quinon-2,5'-disulfénico

" "

4dcido l-amino-4=(4'-amino~
fenilamino)=-antraquinon~
2,2'=disulfbnico y

n L

dcido l-amino=i-(4'-amino-
fenilamino)-antraquinon-
2,2',6~trisulfénico

dcido l-amino=4=(4'-metil-
amino-fenilamino)-antraqui-
non-2,2'-disulfénico

dcido l-amino~4~(3'-amino-
'emetil-fenilamino)-antra=-
quinon~2-sulfdnico

dcido l-amino=4-(3'-amino=
2'=metil-fenilamino)~antra-
quinon~2,5'~-disulfdnico

dcido l-amino=l-(4'-amino-
fenilamino)~antraquinon-
2,2 6-trisulfonico

dcido l-amino~4~(3'-amino=
2'-metil~fenilamino)-antra-
quinon-2-sulfdnico

dcido l-amino=-4=-(4'-amino-
fenilamino)~-antraquinon-
2,2'=disulfonico
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TABLA

33

I1I (continuacibn)

III

Ejemplo II

NQ

60 Acido Y=(ht-amino-2'-
metil-fenilazo)~benceno~
sulfénico

61 feido 2-(4'-amino-2'-

: ureido-fenilazo)-benceno-

1,4-disulfdnico

62 dcido 4-~(4'-amino-2'-
ureido~fenilazo)-benceno-
1,3~disulfdnico

63 deido 2-(4'-amino-2'~
ureldo~fenilazo)~benceno=
1,4=-disulfonico

61(, ] "

Ejemplo 65

2"-sulfofenilazo)~5-pirazolona se disuelven a un pH de 8 - 9 en 300 cc

deido l-amino-b4-(4'=metilamino-
fenilamino)=-antraquinon~2,2'-
disulfonico

4dcido l-amino-b-(4'-amino-
ciclohexilamino)-antraquinon-
2=sulfodnico

’
’

dcido l-amino~4~(4'=carboximeti
amino-fenilamino)-antraquinon-
2-gulfonico

dcido l-amino=b-(b*-amino~2'~
carboxifenilamino)-antraquinon-
2-sulfdnico .

10,5 g de 1-(4'-sulfofenil)~3-carboxi-4-(5"~amino-

de agua. Después de enfriar la solucién a O - 5° se ajusta el pH a

4,8 y se comienza inmediatamente con el goteado de 1,8 cc de fluoruro

cianlirico, Durante el goteado del fluoruro cianirico se mantiene el

pH con solucidn l-n de sosa en 3,7 - 4,2 y la adicidn del componente

reactivo se termina en el transcurso de 5 - 10 minutos. Seguidamente

se termina la condensacidn continuando la agitacidén durante 30 mi-

nutos, manteniéndose el pH de aproximadamente 4,2,

La solucidn obtenida del colorante difluortriazinil-

azbdico se gotea ahora en el transcurso de 15 minutos a una solucidn

neutralizada de 10,0 g de dcido l-amino-it-(4'-amino-fenilamino)-

l-
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antraquinon-2,2'-disulfénico en 200 cc de agua a 0 - 5° manteniendose
el pH en la mezcla entre 6,3 y 6,5. Cuando la condensacién entre el
colorante difluortriazinilazdico y el componente aminoantraquind=
nico ha terminado después de unas 2 horas se calienta el preparado

a 20°, la solucién se clarifica con 2,5 g de carbdén y 2,5 g de tierra
de infusorio y el filtrado obtenido se sala con cloruro sédico. El
colorante obtenido se separa por succidn, se lava con solucidn de
cloruro sddico y se seca en vacio a 40°,

Este corresponde a la fdérmula

05"

E ¥
e W dan
NESNNE y=Ntecoor

y tifie el algoddn de flota larga a 40° en tonalidades verdes claras,
tirando a amarillo, con buenas solideces a la luz y al mojado.
Condensando los componentes azdicos indicados en la
tabla IV, columna II, en forma andloga con fluoruro cianirico y a
continuacién los productos intermedios obtenidos con los componentes
antraquindnicos de la columna III, se obtienen ulteriores colorantes

que tifien algodén desde flota larga en las tonalidades de color in=-

dicadas.
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Ejemplo
NQ

TABLA Iv

IT

IIT

35

Tonalidad

66

67

68

69

70

71

72

73

7h

1-(2',5'~dicloro~4'~
sulfofenil)«3-metil-

be(5"-amino-2"-5ulfo~
fenilazo)~5-pirazolona

" 1"

1-(4'~sulfofenil)-~3-
carboxi~t~(5"~amino-~
2"-sulfofenilazo)=5-
pirazolona

1-(hkr=sulfofenil)-3-
carboxi-b~(4"~amino~
2"-sulfofenilazo)=5-
pirazolona

1-(1',3'~disulfo=-7"'-
naftil)-~3-metil-l-
(5"-amine-2"-sulfo~
fenilazo)-5~pirazo-
lona

1-(1',5'~disulfo-7"-
naftil)=3-metil=l-
(4"wamino=2"-sulfo~

fenilazo)-5~pirazolona

dcido l-amino-4-
(4'~amino-fenilami~

no)-antraquinon-2,2'-

disulfdénico

dcido 1-amino-l-
(3'-amino~2'-me=
til-fenilamino)-
antraquinon-2,5'=-
disulfdonico

dcido l-amino-i-
(4r-amino-ciclo~
hexilamino)-antra-
quinon-2-sulfdnico

dcido l-amino-b=
(3'=amino=2'-metil=-
fenilamino)-antra-
quinon-2,2'~disul~
fénico

dcido l-amino-l-
(4'~amino-fenile
amino)-antraquinon-
2,2'=disulfénico

dcido l-amino-l-
(b'-metilamino-
fenilamino)~antra-
quinon-2,2'-disul-
fonico

dcido leamino-l- -
(3t-amino-2'-metile
fenilamino)-antra-
quinon-2,2'~-disul~
fénico

&dcido l-amino-b-
(4'-amino-fenil~
amino)-antraquinon-
2,2'=disulfdnico

dcido l-amino=li=
(L'emetilamino~
fenilamino)-antra-
quinon-2,2'-di-
sulfénico

verde

oliva

verde

verde tirando
a oliva
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T ABLA IV (continuacidn)
Ejemplo II III Tonalidad
Na
75 1-(1',3'-disulfo-7'- dcido l-amino-4-(3'- verde tirando
naftil)=3-metil-l= amino-2'-metil~fenil= a oliva
(4"eamino=2"=sulfo- amino)-antraquinon~
fenilazo)-5-pirazo~ 2,2'~disulfénico
lona
76 n " dcido l-amino=b=(4'= "
amino-fenilamino)-
antraquinon-2,2'~
disulfénico
29 1-(2',5'~dlcloro~b'~ " f "
sulfofenil)-3-metil-
ba(bMeamino~2"-sulfo-
fenilazo)-5-pirazolona
78 " n dcido l-amino=l-(3'= "
amino-2'-metil~fenil-
amino)-antraquinon-
2,5'=~disulfénico
79 Femetilebe(5'-amino~- dcido l-amino=L-(b4'- verde
2'=sulfofenilazo)~5- amino~fenilamino)-
pirazolona antraquinon-2,2'=-
disulfénico
80 " n dcido l-amino=h-(4'- "
amino~-fenilamino)-
antraquinon-2,2',7-
trisulfdénico
81 l=(2'=metil=b'~ dcido l-amino-l~(4'- "
sulfofenil)=3= amino-fenilamino)-
carboxi=be(5"ami~ antraquinon-2,2'-
no~2"~sulfofenil~ disulfénico
azo)=-5-pirazolona
82 1-(2'~cloro~6'~ dcido l-amino-4-(3'« u
metil-4'~sulfofe~ amino~2'-metil~fenil-
nil)~3=-carboxi=l~ amino)-antraquinon=-
{5"~amino-2"-sulfo- 2,5'=disulfdénico
fenilazo)-5~-pira-
zolona
83 l=(3'~sulfofenil) -3« n " "

metil-5-pirazolon-
imida
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37

Ejemplo II III Tonalidad
Na

84 1-(3'~sulfofenil)=3- dcido l-amino-f=(L'= verde
metil~S-pirazolon- amino-fenilamino)~-
imida antraquinon-2,2'- ’

disulfdnico

35 1-(3'~aminofenil)- " " "
3-metil-ba(2", 5"
disulfofenilazo)-
S5-pirazolona

86 1-(4'-aminofenil)- dcido l-amino-b-(3'~ "
F-metil-L4-(2", 4" amino-2'-metil-fenil~-
disulfofenilazo)- amino)-antraquinon-
S-pirazolona 2~-sulfénico

87 1-(2'-metil-b'= 4cido l-amino«k=(4'~ verde tirando
sulfofenil)=3= amino-fenilamino)= a oliwva
metil=b-({4"~amino~- antraquinon-2,5-
2"-sulfofenilazo)~ disulfénico
S5~pirazolona

Ejemplo 38

9,0 g de dcido 2-(4'-aminc=-2'-ureido~-fenilazo)-

benceno-1,4-disulfénico se disuelven en 315 cc de agua a un pH de 5,5

v la solucién se enfria a O = 5%, A ésta solucidn se gotean en el trans-

curso de 10 minutos 2,4 cc de fluoruro cianiirico manteniendose el

pH mediante goteado de solucidén 2-n de sosa entre 4,2 y 4,7, Para

completar la reaccidn se agita aln durante 30 minutos a O - 50 y

a un pH de & - 5,

La solucidén obtenida del colorante difluortriazinil-

azdico se gotea en el transcurso de 30 minutos a la solucidon ajus-

tada a un pH de 7, calentada inicialmente a 20 - 250. de 10 g de

4decido l-amino-b4-(4'-metil-2'-aminometil-anilino)-antraquinon-2,6'~
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disulfénico en 100 cc de agua, manteniendose el pH entre 6,5 y 7
mediante goteado de lejia sddica 2-n. la temperatura baja aqui debido
a la alimentacién de la Solueidn del colorante azdico fria a 15 =
18°, La solucién verde se sigue agitando afin durante 30 minutos y

a continuacidn se sala en el transcurso de 1 hora con 42 g de ¢loruro
sbdico. El colorante que cristaliza en pequefios prismas, que coumo
adcido libre tiene la siguiente férmula

' T | NHCONH, 50,
S0  yoy N=

08, ~NE- SN 1E |
50,8

se separa por succidn, se lava con solucidn al 10 % de NaCl y se

seca en vacio a 40°.

Instrucciones de_estampacisn
De 40 g del colorante de arriba, 500 g de espesamiento
de alginato, 20 g de hidrogenoccarbonato sddico, 10 g de sodio acido
nitrobenceno-3-sulfénico y 300 g de agua Se prepara una pasta, que
después se completa con agua a 1 kg. Con ésta pasta se estampa un
tejido de algodén, se seca, se vaporiza durante 8 minutos a 105°,
se enjuaga con algo caliente y a continuacidén se saponifica hirvien-
do, se enjuaga y se seca. Se obtiene una estampacidén verde con muy

buenas propiedades de solidez.

Ejemglo'89

Sustituyendo en el ejemplo 88 el componente antraqui=-
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N-metilaminometilanilino)-antraquinon-2,2'-disulfénice y procedien-

do por lo demds como descrito, se obtiene un colorante verde que

como &dcido libre corresponde a la férmula

0 K
F co :
e B
~ Hé-n*\:)\rm
| SOy E
CE, :

Este tifie seglin el procedimiento indicado en el ejem=

plo 1 las fibras de celulosa en tonalidades verdes tirando a azul

de muy buenas solideces a la luz, al mojado y al cloro.

Ulteriores ejemplos se mencionan en la siguiente

tabla.V:
TABLA V
Ejemplo II I1X Tonalidad
N@

90 dcido 2~(4'~amino=- édcido l-amino-4-(3'- verde tirando
2'=ureido=fenilazo)~ metil-aminometile- a amarillo
benceno~1,li=disul- 4t-matoxi-Ffenilamino)~
fénioo antraquinen-2,X'=~

disulfénico

91 1-(2',5'«dicloro~ dcido l-amino=b=(4'~ verde tirando
bresulfofenil)=3- metil~6'-aminometil=
metil-b-(3Y-amino- fenilamino)-antraqui-
2"esulfofenilazo) =~ non-2,2'~disulfénico
S~pirazolona

92 " "o dcido l-amino=-4~(k'-

metil-aminometil-
fenilamino)=-antraqui-
non~2,2'-disulfonico
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Ejemplo
Na

TABLA V (continuacidn)

II

III

40

Tonalidad

93

9k

95

96

97

98

99

100

1-(2',5'~dicloro-
br-sulfofenil)-3-
metil-l«(4"eamino~
2".gsulfofenilazo)-
S5-pirazolona

i "

dcido 2~(4'~amino-
2'=metilfenilazo)~
naftalin-4,8-
disulfonico

LU "

dcido 2-(5'-amino=-
2'=sulfo-fenilazo)~
l~hidroxi=-7-(3"-
sulfo-fenilamino)~-
naftalin=3-sulfo-
nico

adcido 4~(4'~amino-
2'-ureido~fenilazo~
benceno)=-1,3~disul-
fénico

Adcido l-amino-lk-(4'-
metil~aminometil~
fenilamino)-antra-
quinon-2,2'-di-
sulfénico

acido l-aminow=l<(h4'=
metil-6'~aminometil~
fenilamino)-antra-
quinon~2,2'-disul-
fénico

dcido l-amino~b=(4'=
metil-aminometil=
fenilamino)-antra=-
quinon~2,2'«disul-
fénico

1" "

dcido l-amino=b~(i4'-
metil-6'~aminometil=
fenilamino)=-antra-
quinon~2,2'-disul~-
fonico

1" "

dcido l-amino-l-(4'=
metil-aminometil=-
fenilamino)=-antra=-
quinon=2,2'-disul~
fonico

verde-oliva

oliva

verde tirando
a azul

negro

verde

verde tirando
a azul
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Ejemplo 101

9,7 g de 1={4'~-sulfofenil)=3=carboxi=b-(4'-amino=-2'=
sulfofenilazo)-5-pirazolona se disuelven en forma de la sal sddica
en 200 cc de agua. La solucidn se ajusta a un pH de 6, se enfria
a0~ 5° y a ésta temperatura se gotean lentamente 1,8 cc de fluoruro
cianfrico; mediante goteado simultaneo de solucidn al 20 % de sosa
se mantiene aqui el pH entre 4 y 4,5. Se agita duranye algin tiemno
a0~ 50. ‘

A continuacidn se gotea una solucidn de 12,5 g de
dcido l-isopropilamino-k~(4'-amino-fenilamino)-5-hidroxi-antraqui-
non-2',6-disulfénico (sal potédsica) en 200 cc de agua. El pH se man-
tiene en 5,5 mediante goteado de s0lucidn de sosa. A continuacidu
se ajusta el pH a 6,0 y la temperatura se deja subir lentamente a

20 - 25°. Terminada la condensacién se sala el colorante de formuia

Oy E
con 80 g de cloruro sddico, se separa por succidén, se lava con so-
lucidn al 20 % de cloruro sddico y se amasa con 10 cec de una solucion
al 5 % de tamgén del pH 6. Después de secar a 60° se obtiene un co-
lorante que tifie el algoddn, desde flotas larga segln el procedimiento
de tefiido del ejemplo 1, en tonalidades verdes, tirando a amarillo,
claras & con el que segin el procedimiento del ejemplo 88 se obtie-

nen iguales estampaciones.

Colorantes similares se obtienen si los componentes
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azdlocoas (columna II) indiocados en la tanla VI se condensan con fluo=

ruro clanlirico y a continuacidén =e sigue reaccionando con los com~

ponentes antraquindénicos de la columna III,

Ejemplo
NQ

TABLA VI

II

III

Tonalidad

102

103

104

105

106

107

108

1-(2',5'~dicloro~
b'esulfo-fenilazo)=
3emetil=4=(5"wamino~
2"~gulfofenilazo)-
S-pirazolona

dcido 3~(b4'-amino-
2'=acetilamino~
fenilazo)-naftaline
1,5-disulfdnico

1-(4'«sulfofenil) =
3wcarboxi=b=(5"=
amino=2"~gulfofenil-
azo)-5-pirazolina

1-(4r-sulfofenil)-3-
metil-U-(5"-amino-2"~
sulfofenilazo)=5~
pirazolona

adcido 2-(4'~amino-
2'=metil-fenilazo)-
benceno~-1,k-disul~
fénico

decido 2~(4'~amino=-
2'-ureido-fenilazo)~
benceno-l,l-disul~
fénico

dcido l-isopropil-
amino~4-(4'-amino~-
fenilamino)~5~hi=
droxi~antraquinon-
21 ,6-disulfonico

dcido l-isopropil-
aminowl=(L4'~amino=-
fenilamino)-antra-
quinon-2',6-disul-
fénico

acido l-isopropil-
amino~4=(4'-netil~
amino-fenilamino)=
antraquinon-2',6=
disulfdnico

&4cido l-isopropil-
amino~-b-(4'~metil-
amino-fenilamino)-
antraquinon~5-sul=-
fonico

dcido l-isopropil-~
amino=b=(4'-amino~

fenilamino)=5=hidroxi~

antraquinon=-2',6~
disulfénico

adcido l-isopropil=
amino=l-(4'-metil-
aminometil-fenil-~
amino)~S~hidroxi~
antraquinon~2',6~
disulfénico

verde tirando
a amarillo

verde tirendo
fuertemente
a amarillo

verde tirandé
a amarillo
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T ABLA VI (continuacién)
Ejemplo II IIiT Tonalidad
Na -

109 1-(2',5!'=~dicloro=k'- dcido l-metilamino- verde tirando
sulfo-fenilazo)=3- bo(b'-aminofenil~ a amarillo
metil-k-(5"-amino- amino)-antraquinon-
2"-gulfofenilazo)~ 2+ ,6~disulfdnico
S5-pirazolona

110 dcido 3-(4'-amino~ dcido l-isopropil- "
2t-acetilamino- amino=lt-(ltemetil~
fenilazo)-naftalin- aminometil-fenil~
1,5«~disulfénico amino)=5-hidroxi~

antraquinon-2',6«
disulfdnico

111 decido 2-(4'-amino- dcido l-isopropil- "
2'emetil-fenilazo)~ aminowt-(4'~amino=
benceno-1l,4-disul- ciclohexilamino)-5-
fonico hidroxi-antraquinon-

6~-sulfénico

112 1-{4'-sulfofenil)~ dcido 1-(2-butilamino)- "
Z-carboxi-4-(4"= k-(4'-amino-fenilamino)-
amino~2''-sulfo~fenil-  5~hidroxi-antraquinon-

azo)=5-pirazolona 2',6-disulfdnico

113 1~(4'=sulfofenil)~ dcido 1-(l~butilamino)- "
3~carboxi-b~ (5"~ be(b4t<amino-fenilamino)-
amino~2"-sulfo- 5-hidroxi-antraquinon-
fenilazo)=-5-pira- 2',6-disulfénico
zolona

Biemplo 11k

12,0 g de la sal trisddica del Acido 2«(5'-amino=2'-

sulfofenilazo)-l-hidroxi=-7-(3"-sulfofenilamine)-naftalin-3-sulfdénico

se disuelven a un pH de 6 en 360 cc de agua. Después de enfriar la

solucidén a 0 - 5° se ajusta el pH a 5,0 y a continuacién se gotean

en el transcurso de 10 minutos 1,8 cc de fluoruro cianfirico. Durante

el goteado del componente reactivo se mantiene el pH entre 4,2y 4,5
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con solucidén 1l-n de sosa. Se sigue agitando a un pH de 4,5 ain du-
rante unos 30 minutos. La solucidn marron oscura obtenida de 9,0 g
del 4dc¢cido l-amino-b-(3'-amino-2'-metil-fenilamino)-antraquinon-
2,5'~disulfénico y el pH de la mezcla se mantienen entre 5,8 y 6,0
con solucidén l-n de carbonato sdédico. Terminada la condensacidn entre
el colorante difluortriazinilazdico y el componente antraquindnico

se calienta la =olucidn negro intenso a 20°, el colorante obtenido

se sala con aproximadamente un 10 % de cloruro sbdico, se separa por
succldén y se le lava con solucidn al 10 % de cloruro sbédico. El

colorante, que corresponde a la férmula

Ho,s 80,8

oS

. 03
. C— . o

se seca a 40° en vacio. Con éste colorante se obtiene desde flota
larga a 40° sobre algoddén, segiin la cantidad de colorante agregada,
unos teflidos grises hasta negros con buenas solideces a la iuz y al
mojado, inclusive solidez al cloro.

Condensando los componentes azdicos mencionados en
la tabla VII, columna II con fluoruro cianirico y continuando la
reaccion con los componentes antraquindnicos de la columna III, se

obtienen colorantes que tifien el algoddén en -las tonalidades indicadas.
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TABLA VII

45

Ejemplo IT IIT Tonalidad
NQ
115 deido 2-(5'~amino- dcido l-amino=l-(3'- negro-gris
sulfo-fenilazo)-1- amino~fenilamino)-
hidroxi-7~{3"=sulfo- antraquinon-2,4'-
fenilamino)=naftalin- disulfénico
Z-sulfdnico
116 dcido 2-(4'-amino~ n " negro-carinto
2'-sulfo-fenilazo)-
l-hidroxi-7~(3"-
sulfo-fenilamino)-
naftalin~3-sul fé-
nico
117 n " dcido l-amino=4-(3'- gris
amino-2'-metil-fenil=-
amino)-antraguinon-
2,5'-disulfdnico
118 dcido 2-(5'-amino-~ deido l-amino=-4-(3'- covinto
2'=sulfo~fenilazo)- amino-2'-metil-fenil~
l-hidroxi-naftalin- amino)-antraquinen-
3,6-disulfdnico 2,5"'"=-disulfdénico
119 deido 2-(5'-amino- " n n
2'-sulfo-fenilazo)~
l~hidroxi-naftalin-
3,6,8-trisulfédnico
120 dcido 1=(5'-amino~ " " L
2'-sulfo~fenilazo)~-
2=hidroxi-naftalin-
3,6=-disulfdnico
121 bdeido 1-(2',5'-di- acido l-amino=b-(3'~ marrén
sulfofenilazo)=b=(4"~  amino-2'-metil-fenil-
amino-5"-metoxi-2"~ amino)-anbraquinon-
metil-fenilazo)~naf- 2,5t=disulfdénico
talin-6-sulfénico
122 dcido 1=~(5'~amino=- deido l-amino-h-(3'- corinto
2'=sulfofenilazo)- amino~fenilamino)-
2-amino=-8-hidroxi- antraquinon-2,4'-
naftalin-6~sulfénico disulfénico
123 édcido 1-(5'-amino- " " corinto

2'=sulfofenilazo)~
2~fenilamino~8~hi-
droxi-naftalin-6-
sulfdnico
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T ABLA VII (continuacidn)

Ejemplo II III Tonalidad
NQ

124 dcido 2-(5'-amino- dcido l-amino=4-(4'-  gris tirando
2'-sulfofenilazo)- amino-fenilamino)= a verde
l1=hidroxi=7-(3"= antraquinon=2,2'~
sulfofenil)-nafta~ disulfdnico
lin~3-sulfénico

125 dcido 2-(4'-amino- fcido l-amino=4-(4' - gris tisacdo
2'=sulfofenilazo)~ amino-fenilamino)- a rojo
l-hidroxi=7-(3"- antraquinon-2,3'=
sulfofenil)~nafta- disulfénico

lin=3-sulfdnico

Ejemplo 126

9,3 g de Acido 3~-(4'-amino~2'-metil-fenilazo)~
naftalin-l,5-disulfdnico se disuelven en 300 cc de agua a un pH de
7. Después de enfriar a 0 - 5° se gotean 2,1 cc de fluoruro cianirico
en el transcurso de 10 minutos ¥y en la solucién se mantiene con
solucién 1l-n de sosa un pH de 4,5 - 5,0. Después de otros 20 minutes
ha terminado la reaccidén. La solucidn amarilla obtenida del coloran=-
te difluortriazinilazdico se agrega entonces lentamente a una solu-

cidén neutralizada de 9,8 g de Acido l-amino-4-(4'~-amino-fenilamino)-

‘antraquinon-2,2'-disulfénico en 200 cc de agua en el transcurso de

15 minutos a 0 =~ 5° y el pH se mantiene en la mezcla de condensacién
entre 6,3 y 6,5 con solucidén de sosa l-n. Cuando la reaccidn ha
terminado después de unas 4 horas se calienta la mezcla a 20°, el
colorante precipitado se separa per succion, se le lava con 750 cc
de solucién al 5 % de cloruro sbédico y se seca a 40° en vacio,

Este corresponde a la férmula
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y tifle el algoddon desde flota larga segin el procedimiento de tefiido
del ejemplo 1 en tonalidades verdeé algo tirando a amarillo. Loe
tefildos muestran buenas solideces a la luz y al mojado.

Reaccionando en forma andloga los componentes azdicos
de la tabla VIII, columna II, con fluoruroe cianidrico y condensando

a continuvacion con los componentes antraquinénicos de la columna III,

se obtienen colorantes similares que tifien el algoddn de flota

larga en tonalidades verdes.

TABLA VIII

Ejemplo II III Tonalidad
NO
127 acido 3~(4'~amino- acido l-amino~b-(i4'= verde tirando
2'-acetilamino- amino-fenilamino)=- a amarillo
fenilazo)-naftalin- antraquinon-2,2'-
1,5-disulfdnico disulfonico
128 " " dcido l-amino-l~(4'- "
metilamino-fenil-
amino)~antraquinon=

2,2'=disulfonico

129 n " bcido l-amino=-h-(5'- "
amino~4'-metilfenil-
amino)-antraquinon-
2,2'-disulfonico
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Ejemplo
NQ

TABLA VIII

II

III

48

(continuacion)

Tonalidad

130

131

132

133

134

135

136

137

138

139

dcido 3-(4'-amino-
2'-acetilamino~fenil~
azo)=-naftalin=-1,5~
disulfénico

1" "

deido 3-(4'-amino-
2t~ureido-fenilazo)=
naftalin-l,5-disul=-
fonico

Acido 3~(i4'~aminow
2'=metilfenilazo)=
naftalin-1l,5~di-
sulfénico

" "

dcido 7-{4'~amino-
2'-metilfenilazo)=
naftalin-1,3,6-tri-
sulfdnico

dcido 7«(4'-amino-
2'-metilfenilazo)-
naftalin-l,3-di-
sulfdénico

dcido l-amino=hk=(3'-
amino~2'~metil-fenil-
amino)~antraquinon-
2,5'=disulfoénico

dcido l-amino=i=-(h4'~

amino~fenilamino)~
antraquinon=2,2',6'~
trisulfénico

dcido l~amino~b=(4'-
metilamino~fenil-
amino)-antraquinon-
2,2'-disulfdénico

dcido l-amino-l-(4'-
amino-fenilamino)=-
antraquinon-2,2'-
disulféonico

dcido lwamino~4~(3'~
amino-2'-metil-fenil-
amino)-antraquinon-
2,5'-disulfdénico

" 1

dcido l-amino=4-(4'-
metilamino«fenil~
amino)=-antraquinon-
2,2'=disulfdnico

dcido l-amino-l-(3'=
amino~2'-metil-~fenil~
amino)=-antraquinon-
2,5'=disulfénico

H L

4dcido l-amino=l=(k4'=
amino-fenilamino)-
antraquinon-2,2'-
disulfénico

verde tirando
a amarillo

verde tirando
a oliva

verde
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TABLA VIII

49

(continuacidn)

Ejemplo II II1 Tonalidad
Ne
140 adcido 7=(L4'-amino- dcido l-amino-4-(4*- verde
2'-metilfenilazo)=- metilamino-fenil~
naftalin-l,3«-di- amino)-antraquinon-
sulfonico 2,2'-disulfénico
141 4deido 7-(L'-amino~ 4decido l-amino-b-(b4'= "
2'-metilfenilazo)-" metilamino-fenilamino)-
naftalin-1,3,6- antraquinon-2,2'~di-
trisulfonico sulfonico
142 " " dcido l-amino=4-(3'= u
amino~-2'-metilfenil-
amino)~-antraguinon-
2-sulfonico
143 " " dcido l-amino~b=(4'= "
amino~fenilamino)~
antraquinon-2,2'~
disulfdnico
144 " " 4cido l-amino-4-(3'- "
amino-fenilamino)~
antraquinon-2-sul-
fénico
145 deido 7-(4'-amino~ dcido l-amino-b=(k'« verde tirando
2'eacetilamino- amino-fenilamino)- a amarills
fenilazo)~naftalin- antraquinon-2,2'~
1,3-disulfénico disulfénico
146 " " dcido l-amino-i4-(3'- "
amino-2'-metil-fenil-~
amino)-antraquinon-
2,5'=disulfdnico
147 dcido 7-(4'~amino~ " n verde tirando
2'-ureido~-fenilazo)~ a oliva
naftalin-l,3-di-
sulfénico
148 " " dcido l-amino=4-(4'- "
amino~fenilamino)-
antraquinon-2,2'~
disulfonico
149 dcido 7-(4'~amino- deido l-amino=b=(3'- verde tirando

2'-acetilamino~
fenilazo)}=-naftalin~-
1,3,6=-trisulfénico

amino-2'-metil-fenil-~
amino)=-antraquinon-
2,5'=disulfdnico

a amarillo

’
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III

(continuaciébn)

50

Tonalidad

150

151

152

153

154

155

156

157

158

acido 7-(4'~amino=
2'=acetilamino~

fenilazo)-naftalin-
1,3,6~trisulfénico

dcido 7={btwamino=2'-
ureido-fenilazo)~-
naftalin-l,?,6=tri-
sulfénico

dcido l-amino=l=(4'-
amino~fenilamino)=
antraquinon~2,2'~
disulfonico

dcido l-amino=l=(4'-
metilamino=fenil«
amino)=-antraquinon~
2,2'-dlsulfénico

4dcido l-amino«l=(3'=
amino=2'-metil=-fenil-
amino)~antraquinon-2~
sulfénico

dcido l-amino=l4=(3'=
amino-fenilamino)=
antraquinon-2-
sulfdnico

dcido l-amino«li=(4'-
amino=2'~carboxi~
fenilamino)-antraqui-
non-2=-sulfdnico

dcido l-amino-b=(4'=
amino-fenilamino)-
antraquinon-2,2'=-
disulfénico

dedido l-amino-b~(3'-
anino=-2'-metil~fenile
amino)=2,5'=disulfo~
nico

dcido l-amino-l4-(4'=
metilamino~fenil-

verde tirando
a amarillo

verde tirando
a oliva

amino)~antraquinon-2,2'~

disulfénico

deido l-amino=b=(5'«
amino~b4'-metil-fenil~
amino)-antraquinon~
2,2'=disulfénico
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Ejemplo 159

9,8 g de dcido l-amino~b-(3'-amino-fenilamino)-
antraquinon-2,4'-disulfénico se disuelven en 150 cc de agua. La so-
lucidn se ajusta a un pH de 5, se enfria a 0 - 5° ¥ lentamente se
gotean entonces 1,9 cc de fluoruro cianirico. E1 pH se mantiene con
solucidn de sosa en 4,5 y bajo éstas condiciones se sigue agitando
aiin durante 15 minutos. 4,8 g de dcido 6-amino-l-naftol-3=sulfdnico
se disuelven a un pH de 6 en 50 ce¢ de agua., La solucidn se gotea
al componente antraquinénico, se mantiene en la mezela un -pH de 6,0
mediante solucidn de sosa y la temperatura se deja subir lentamente
a 20°,

Terminada la condensacidn se enfria la mezcla de reac-
cién & 0 - 5° y se agrega entonces una solucién de sal diazdnica que
se obtuvo por diazotacidon de 3,5 g de dcido 2-aminobenceno-sulfdnico.
Para la copulacidn se mantiene el pH en 6,5 - 7 y terminada la adi-
¢idn de la sal diazdica se deja subir la temperatura lentamente a
20°. De;pués de terminar la copulacidén se sala el colorante con
50 g de cloruro sbédico, se separa por succidn, se lava con solucidn
al 10 % de cloruro sddico y el producto se amasa con 10 ¢c de una
solucidén de tampén al 5 % hasta tener un pH de 6. Después de secar

a 60° se obtiene un producto que corresponde a la formula

SOMAT

¥y que tifie el algodon segin el procedimiento de tefiido del ejemplo 1

en tonalidades oliva tirando a marrdn.
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Ejemplo 160

14,7 g de dcido l-amino-4-(4'-amino-fenilamino)-
antraquinon-2,3'-disulfénico se disuelven por neutralizacidén en 300 cc
de agua. Después de enfriar la solucién a 0 - 5° y ajustar el pH
a 4,5 se gotean en el transcurso de 10 minutos 2,7 cc de fluoruro
cianirico y el pH de la solucién se mantiene entre 4,2 y 4,5 me~
diante solucidn 2-n de sosa. Pocos minutos despuds del goteado ha
terminado la reaceidn. A continuacidn se agrega una solucidn ajus-
tada a un pH de 6 de 7,2 g de dcido 6-amino-l-naftol-3-sulfénico
en 100 cc de agua al componente antraquindénico y para la condensacidn
se mantiene el pH con solucidn de sosa entre 5,8 y 6,2, y la tempe-
ratura entre 0 - 5°.

Terminada la condensacidn se le agrega a la solucién
de colorante azul, tirando a verde una solucidn de sal diazdica
que se ha obtenido por diazotacidén de 7,6 g de dcido 2-aminobenzo-
1,4-disulfénico en 100 ¢c de agua y 20 ¢c de dcido clorhidrico con-
centrado con 2,1 g de nitrito sbédico a O - 5°,

El pH de la mezcla se mantiene entre 5 y 6 y se sigue
agitando hasta terminar la.copulacién. De la solucién marrdn se
sala el colorante a 20° con un 20 ¥ de cloruro sédico. El pre¢ipitado
se separa por succidn, se lava con solucidn al 20 % de cloruro sodico

y el producto de férmula

0B 0,8

N=N
10,5 50,1

se seca a 40° en vacio. El colorante tifie, segin el procedimiento de
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tefiido del ejemplo 1 el algoddn, desde flota larga en tonalidades

oliva tirando a marrdn. Los teiiidos muestran muy buenas solideces

a la luz y al mojado.

En forma andloga se pueden obtener ulteriores co-
lorantes, si los componentes antraquindnicos mencionados en la
tabla IX, columna II, se condensan con:fluoruroc cianfirico y a conti-
nuacidén con el componente de copulacidn de la columna III y final~

mente se copulan con ellos las sales diazdicas de las aminas de la

columna IV,

TABLA IX

55

Ejemplo Componente Componente Componente Tonalidad
Ne antraquind- copulacidn diazdico
nico
161 acido l-amino- &c¢ido 6- deido 2- corinto
bo(3t-amino~ amino-1l- amino-5-
fenilamino)- naftol-3- metoxi-
antraquinon= sulfdnico benceno-
" 2,41<disul- sulfdnico
fénico
162 dcido l-amino- " " n
ba(Ll*<amino~
fenilamino)-
antraquinon-
2,3'-disul-~
fénico
163 .o - " dcido L~ oliva tiran-
aminoben- do a marrdn
ceno-~1,3~
disulfdni- .
co
164 " " acido 7- marron
aminonaf-
talen~-1,3,6~
trisulfénico
165 " " aeido 3- marrbdn tiran
aminona f- do a rojo
talen-1,5~
disulfé-

nico
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TABLA IX (continuacidn)

Ejemplo Componente Componente Componente Tonalidad
Na antraquiné- copulacidn diazdico
nico
166 dcido lmamino- 4cido 7~ acido 2~ gris
bu(ktwamino- amino=l- aminoben= .
fenilamino)- naftol=3= ceno~1, 4=
antraquinon- sulfonico disulfé-
2,3'~disul~ nico
fonico
167 " " 4dcido b= gris
aminoben~
ceno-l,3~
disulfd-
nico
168 " n dcido 2= gorinto
aminoben-
ceno=-sul-
fénico
Ejemplo 169

9,8 g de 4cido l-amino-4-(4'-amino~fenilamino)-antra-
quinon-2,3'~disulfdénico se condensan en la forma descrita en el
ejemplo 2 en 200 cc de agua con 2,0 cc de fluoruro cianirico a un
pH de 4,2 - 4,7 y 0 = 5°, A la solucidn del colorante difluortriazi-
nilantraquindnico se agrega una solucidn ajustada a un pH de 7 de
12,7 g de 4cido U4-(4'-amino-5'-metoxi-2'-metil-fenilazo)-1-(2",5"-
disulfofenilazo)-naftalin-6~sulfénico en 250 cc de agua y a 0 ~ 5°
se mantiene el pH en la mezcla de reaccidn en 6,0. Después de seguir
agitande durante unas 3 horas bajo éstas condiciones ha terminado la
condensacion. E1 colorante se sala con 20 % de cloruro sddico de
la soluciodn marrdn, el precipitado se separa por succidn y se lava

con solucidn al 20 ¥ de cloruro sbédico. Después de secar se obtiene
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un producto que, segun el procedimiento de tefiido del ejemplo 1, ti=-
fle el algoddn en tonalidades marrones con buenas solideces y que

corresponde a la férmula

Ejemplo 170

9,8 g de dcido l-amino-4-(3'-amino-fenilamino)-antra-
quinon2,4'-disulfénico se condensan en 200 cc de agua a 0 - 5° ¢
a un pE de 4,2 - 4,7 con 1,9 cc de fluoruro cianlrico. Terminada la
reaccidon se gotea una solucidn neutralizada de 12,3 g de Acido
le(4'wamino-2'-metil~fenilazo)-4-(2" ,5"-disulfo-fenilazo)-naftalen-
6-sulfdnico en 150 ¢c de agua. Aqui se mantiene la mezcla de reac-
cidn con solucidn de sosa al 20 % en un pH de 6,0. Bajo &stas con=-
diclones se deja subir la temperatura lentamente a 20°, Terminada

la condensacidén se sala el colorante de férmula

o Mg,
s i N
0 ¥NE NHY,NT(NH‘@'N’:N Q N:N-Q'
\gs qull:n O S0

S0sH
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con 125 g de cloruro sddico, el precipitado se separa por succidn,

la torta de filtrado se lava con solucidn al 25 % de cloruro sddico

y después de agregar 5 cc de una solucidn de tampdn al 10 %, que

tiene un pH de 6, se seca a 60°,

El colorante tifie segiin el procedimiento del ejemplo

1 el algodén de flota larga, & segin las indicaciones del ejemplo 88

por estampacidn, en tonalidades marrones neutras.

Ulteriores colorantes se obtienen por condensacidn

de los componentes antraquindénicos indicados en la tabla X con

fluoruro cianirico y los componentes diazdicos alll menclonados.

TABLA X
Ejemplo Componente Componente Tonalidad
Na antraquino- diazbico
nico
171 dcido l-amino-4-(3'- dcido 1=(4'-amino=- marrbdn
amino-fenilamino)e- 5'emetoxi=2'-metil-
antraquinon=2,4' - fenilazo)~b4=(2",4"=
disulfénico disulfo-fenilazo)-
naftalen~6-sulfé-
nico
172 n " dcido 2~(5'~amino- azul oscuro
2'-sulfo-fenilazo)~
7«(2"-sulfofenil-
azo)-8-amino-1-
naftol=-3,6-disul-
fénico
173 dcido l-amino-b=(3'- dcido l1=(4'~amino- azul oscuro
amino-2'-metil-fenil- 2'-sulfofenilazo)-
amino)-antraquinon- 4-/5"esulfo=b=(l" 1=
2,5'-disulfdnico metil-fenilamino)~
1V-naftilazo/-naf-
talen-6-sulfénico
174 dcido l-amino-k-(4'= " n azul oscuro

amino~fenilamino)=
antraquinon-2,3'-
disulfénico
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Ejemplo 175

9,8 g de dcido l-amino-b-(3'-amino-fenilamino)-
antraquinon-2,4'-disulfdénico se condensan en 200 cc de agua a 0 -
5° y a un pd de 4,2 ~ 4,7 con 1,9 cc de fluoruro cianfirico lenta=-
mente goteado. Terminada la primera etapa de condensacidén se gotea
una solucidn neutralizada de 9,5 g de (4"-amino-anilida) de Acido
2-(2',5'~disulfofenilazo)-acetoacético en 150 cc de agua y el pE
en la mezcla de reaccidn se mantiene en 6,0. Se deja subir la tem=-
peratura lentamente a 20° manteniendo el pH en 6. Cuando después de
agitar durante varias horas haya terminado la reaccidn se sala el

colorante de férmula

con 120 g de cloruro sédico, se separa por succlén, la torta de
filtrado se lava con solucidn al 25 % de cloruro sddico y se seca
a 40° en vacio.

El colorante dd segiin el procedimiento de estampa~
cidn del ejemplo 88 unos estampados verde-azules con buenas solide-

ces.

Ejemplo 176

9,8 g de dcido l-amino-l=-(3'-amino-fenilamino)-

antraquinon-2,4'~disulfdénico se disuelven en 150 cc de agua y a 0 =-

o . P
5" se hace reaccionar por goteado de 1,9 cc¢ de fluoruro cianurico
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manteniendose el pH con solucidn al 20 % de sosa en 4,5. Después
de agitar brevemente se gotea una solucidn neutralizada de 31,4 g

de un colorante azdico de la siguiente constitucion

en 200 cc de agua. Durante el goteado se mantiene el pH en la mezcla
de reaccidn con solucidn de sosa entre 6,0 y 6,5 y a continuacidn

se deja subir la temperatura a 20° continuando manteniendo el pH

en los limites indicados. Después de terminar la reaccidn se sala

el colorante con 50 g de cloruro sddico. El producto, que correspon-

de a la fdérmula

L, OF
oty Ly

se separa por succidn, se lava con solucidn al 15 % de cloruro sd=
dico y después de agregar 5 c¢c de solucidn tampdén al 10 ¥ del pH
6,0, se seca a 60°, El colorante obtenido tifie el algoddén, desde
flota larga segin el procedimiento de teflido del ejemplo 1 en fuertes
tonalidades verdes tirande a amarillo.

Ulteriores colorantes se obtienen en forma andloga
los componentes antraquindénicos y azdicos mencionados en la tabla XI

se enlazan entre si a través de fluoruro cianfirico.
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BLA XI

Componente
azdico

59

Tonalidad

Ejemplo « Componente
Ne antraquino-
nico

177 dcido l-amino=4-(3'-
amino-fenilamino)=-
antraquinon=-2,4'-
disulfonico

178 1"

179 dcido l-amino=b-=(4'=
amino-fenilamino)=-
antraquinon-2,3'-di-
sulfdénico

180 "

Ejemplo 181

9,8 g de &cide

5«(5'~amino=2'~sulfo~
fenilazo)-l,b=dimetil=
6~hidroxi-3-sulfo-
metil-2-piridona

5-(5!'~amino=2~sulfo-
fenilazo)=-2,4,6=-tri-
hidroxi-pirimidina

3~(4'~amino=2'-sulfo~
fenilazo)=2,4-diamino=-
S~giano-6-(3"-sulfo-
fenil)-piridina

(4"-amino=-3",5"=di~
sulfoanilida) de dci-
do 2-(5'~amino-2'~
sulfo~fenilazo)=-aceto~
acético

verde tiran-
do a amari=-
1lo

verde

verde tiran=-
do a amari-
1llo

l-amino-4={3'~amino-fenilamino) =~

antraquinon-2,4'~-disulfonico se disuelven en 200 cc de agua y a

0 -5°y un pH de 4,5 se condensa con 1,9 cc de fluoruro cianirico

goteado. Después de breve agitacidn ulterior se gotea una solucién

neutra de 9,8 g del complejo de cobre del acido 6-amino-2-(2'-

hidroxi-S'~sulfo-fenilazo)-l~naftol-3-sulfénico en 150 cc de agua

¥ la mezecla de reacecidn se ajusta con solucidn de sosa al 20 % a un

pH de 6,0. Se deja subir la temperatura a 20° continuando el mante-

nimiento del pH en 6. Cuando la reaccidén, después de varias horas

haya terminado se sala el colorante de formula
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con 60 g de cloruro sbdico, el precipitado se separa por suceidn,

la torta de filtrado se lava con solucidén al 15 % de cloruro shdi-
co y el producto se seca a 40° en vacio. El colorante tifie el algodén
desde flota larga en fuertes tonalidades violetas y di, en la es-.
tampacidon segin el procedimiento del ejemplo 88 asimismo estampacio-

nes violetas,

Descrita suficienteménte la naturaleza del invento,
asl como la manera de realizarlo en la priactica, debe hacerse ccns-
tar, que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptiblies
de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren su principio

fundamental.,
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Reivindicaciones

1. Procedimiento para la obtencidén de colorantes antra-

quindnicos azdicos reactivos de férmula

D—I:’ V—Ill é}wy}‘\};_nl
B\ R/x 1'1,

donde D significa antraquinonilo, en caso dado sustituido, W repre-
senta un miembro puente, Rl - R3 significan H, Cl-Ch-alquilo, en
caso dado sustituido, x representa 0 6 1 y D' significa el resto de

un colorante azdico, caracterizado porgque compuestos de férmula

Y o

vy de férmula

D N-H v a)
Rs

se hacen reaccionar en secuencia arbitraria con fluoruro cianirico.

2. Procedimiento para la obtencidn de colorantes antra-
quindnicos azdicos reactivos, tal y como queda sustancialmente des-

crito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 61 hojas escritas a miquina

por una sola cara.

Madrid,
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