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La presente invencidn tiene por objeto un procedimiento
para preparar nuevos compuestos disazoicos, de utilidad como colo-
rantes para la tintura o la estampacidn de substratos susceptibles
de ser tefiidos con colorantes aniénicos.

El procedimiento de la invencidn proporciona particular

mente compuestos disazdicos que tienen la férmula I

en la que

R1 ¥ R, representan cada una, independientemente una de otra,
un 3toms de hidrdgemo o un grupo alqullo o alcoxi que con-
tienen de 1 a 4 dtomos de carbono, ¥y

M significa un 3tomo de hidrdgeno o el aquivalente de un ca=

tidn no cromofdrice,

él-resto -803M hallindose en una posiciis meta o para con rela-
¢idn al zrupo azo.

Cuando Rl ylo R2 representar. un grupo alquilo, se tra=-
ta de preferencia de un grupo metiio o etilo, de preferencia de un
grupo metilo. Cuan&o R1 ylo R2 re?reséntanvun grupo alcoxi, se tra=-
ta de preferencia de un grupo metoxi o eroxi, de preferencia de un
grupo metoxi.

. o
El substituyente Ry significa de preferencia Ri, este

simbolo Ri Tepreseatando un dtomo de hidiBgeno o un grupo metoxi. __

El substituyente R2 significa de preferencia Ré, este

simbolo'Ri Tepresentando un 3tomo de hidrdgeno o un grupo metilo
0 un grupo metoxi, en particular un dtomo de hidrdgeno.
Entre los compuestos de f£Ormula I, los compuestos pre-

feridos son los que tienen la £3rmula I'




10

15

20

25

o e ot ey @

(")
C(Cy),

en la que

M, Ri y Ré tienen las sighificaciones yva definidas, .
el resto -503M estando situgdo en la posicidn meta o para con rela-
cidn al grupo azo.

Los compuestes de fOrmula I' preferidos son los en los
que por lo menos uno de los simbolos Ri 54 Ré representa un &tcmo
de hidrégeao, mss particularmente aguéllos en los que R' y R! sig-

1 2
nifican,cada una, un atomo de hidrdgeno.

Cuando M representa el equivalente de un catidn, se
trata de uno de los cationes habitualmente presentes en las sales
de colorantes anidnicos, La naturaleza del catifn M no es determi-
nante y M puede representar por ejemplc un catidn de metal alca~

lino, el catidn amonio o un catifn amonio substituido que tiene la

f6rmu1a<;)(R3)4 en la que los simbolos RJ representan, cada uno, in-
dependientemente unos de otros, un Atomo de hidrdgeno o un grupo
alquilo que contiene de 1 a 4 4tomos de carbono ¢ un grupo 2-, 3~
o 4—hidro%§§lquilovenasg_gﬁe el resto alquilo contiene de 2 a 4
4tomos de carbono. Los cationes -inestables tales como el catidn
tetraalcanolamonio, estfn excluidos,

Como cationes M apropiados, se pueden citar por ejem-

plo los cationes del litio, del sodio o del potasio, el catidn

amonio, y los cationes mono—, di-, tri- y tetrametilamonio, tri-
etilamonio, mono~, di-y trietanolamonio y wono~, di- y tri-iso-
propanolamonio. Los cationes M preferidos son los cationes de me-

tales alcalinos, en particular el sodio.
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La presente invencidn abarca, asimismo, las mezclas
de los compuestos de formula I.

De acuerdo con el procedimiento de la invencidn, para
ﬁreparar los compuestos de fdrmula I vy sus mezclas se copula el

diazoico de una o de varias aminas de fdrmula II

N = N I1

.

en la que M, R1 y R2 tienen las significaciones arriba definidas,
el resto —SO3M halldndose en la pésicidn meta o para con relacién
al grupo azo,

con p-butil tere.-fenol.

La copulacidn se efectfla de acuerdo con métodos cono-
cidos, ventajosamente en medio alcalino.

, Los compuestos de £ormula I pueden aislarse seguida-
mente y purificarse segln m@todos conocidos, De una manera gene-
ral, se cbrienen los compuestos de f8rmula I en forma de sales.

En caso dado, se pueden convertir dichas sales en Zcidos libres o
en otras sales, procediendo de acuerdo con métodos conocidos.

La diazoacidn de las aminas de formula II puede efec—
tuarse segin métodos habituales. Las aminas de £6rmula II son co-~
nocidas o pueden prepararse de acuerdo con métodos conocidos, a

. partir de productos conocidos. 7

Los compuestos de formula I y sus mezclas pueden uti-
lizarse como colorantes para la tintura, el fulardado o la estam-
pacidn de substratoé susceptib1e§ de ser tefidos con colorantes
anidnicos. Como ejemplos de tales substratos, se pueden citar las
poliamidas naturales y sint@ticas, los poliuretanos, las poliole-
finas modificadas por grupos basicos y‘el cuero. Los substratos

particularmente apropiados son los substratos textiles que se con-

-
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" stituyen, totalmente o en parte, de poliamidas naturales o sintéti-

cas tales como la lana, la seda o, en particular, el nylon. Los
nuevos colorantes son particularmente Indicados para la estampacifa
de alfoubras, - )

Los compuestos de formula I y sus mezclas pueden utili-
zarse tales cuales o en forma de una preparaciﬁn tintdrea estzble,
1iquida o sBlida. Para transformar los compuestos disazoicos de
formula I en preparaciones tintdreas liquidas, por ejemplo en for-
.
ma de preparaciones concentradas acuosas, o en preparaciones tin-
tbreas s5lidas, se procede.de acuerdo con m&todos conocidos, por

ejemplo mediante disolucidn de los colorantes en disolventes apro-

piados como el agua, eventualmente con adicidn de auxiliares habi-

tuales tales como los agentes solubilizantes, como por ejemplo la
» X4 T v

urea, o mediante molturacidn o granulacion. Tales preparaciones

tintrdreas pueden obtenerse, por ejemplu, segln descrito en las

patentes francesas N2 1 572 030 y 1 581 900.

Los nuevos colorantes disazoicos de £ormula I y sus
mezclas preden transformarse, asimismo, en preparaciones tintdreas
dispersablas en agua fria, Se moltura el o los colorantes, en
estado hiimedo o seco, en presencia de uno o de varios agentes de
dispersidn anidnicos usuales y eventualmente otros aditivos habi-
tuales, luego se seca esta mezcla por pulverizacidn. Las prepara-
ciones de tintura asi obtenidas ofrecen finas dispersiones en
agua fria, y de este modo su manipulacidn quada facilitada,

En ciertoé;gasos, cﬁagdq;gi-colorante es soluble o dispersable

en agua fria, se puede evitar la utilizacidn de un agente de disper-
sidn, obteniendo, sin embargo, un resultado idéntico al logrado

con una preparacidn tint8rea dispersable en agua fria; en este
caso,’ se utilizd el colorante mezclandolo sencillamente con un
agente de copaje habitual.

La tintura con los compuestos de la invencidn se pue-
de realizar segfin métodos conocidos, por ejemplo segiin el proce-

dimiento por fulardado o por agotamiento. Los nuevos compuestos

e e -
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de formula I y sus mezclas son particularmente apropizdos para la
tintura por agotamiento en medié neutro ya que Dpresentan un buen
poder de subida en medio neutro, Est3n, asimismo, indicados para
l1a tintura por ‘espaciado” (Space-dyeing).

La estampacidn con los nuevos colorantes puede efectuarse segiin
los métodos habituales,

Los compuestos disazoicos de formula I y sus mezclas
tienen buena solubilidad en agua y presentan un buen poder de su-
bida.

Las tinturas y las estzmpaciones obtenidas con los
nuevos colorantes poseen buenas solideces generales, en particular
al frote, a la luz y al mojado, en especial al lavado, al agua y al
sudor} proporcionan tinturas uniformes, en particular sobre el
nylon rayado.

‘Los compuestos disazoicos de formula I y sus mezclas
pueden utilizarse en asociaciﬁﬂ con otrcs colorantes con propieda=
des tintdreas idénticas. Las tinturas asi conseguidas poseen las
mismas buenas propiedades como las citadas. Adem3s, dichas tinturas
no presentan ningiin viraje catalitico,

) La inveneidn comprende, asimisﬁo, las materias textiles,
en particular las poliamidas naturales y sintéticas, los poliure-
tanos, las poliolefinas modificadas por grupos b3sices 7y el cuero,

tefiidos, fulardados o estampados con ayuda de uno por-16 menos de

los compuestos disazoicos de férmula I.

Los ejemplos siguientes ilustran la presente inven-—
cidon sin limitar-de modo alguno el alcance de la misma. Las par-—
tes se entienden en peso y los grados estdn indicades en grados

centigrados.

-~
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Ejemplo*\l

Se disuelven, 2 35-40° y a pHi 9-10, 27,7 partes de
dcido 4-amino-1,1'-azobenceno=4'-sulfdnico en 200 partes de agua,
con adicidn simhféﬁ&ﬁa-de una ;olucién acuosa al 30%Z de hidrdxido
de sodio. Después de la adicidn de.6,9 partes de nitrito de sodio
disuelto en 25 partes de agua, se afiade gota a gota, por espacio
de 15 minutos y a 0-5°, una mezcla formada de 35 partes de &cido
clorhidrico al 30%, de 50 partes de agua y de 100 partes de hielo.

Se disuelven 15,2 partes de p-butil terc.-fenol en
100 partes de acetona y 200 partes de agua en presencia de una so-
lueidn 2l 307 de hidroxido de sodio y se enfria el conjunto a 0-4°,
A esta mezcla se le afiade gota a gota, -por espacio de 3Q minutos,
la Suspen§i6n del diazoico arriba preparada, manteniendo el pH

entre 8,5 y 9 mediante adicidn de una solucidn al 107 de hidrdxido

. de sodio. Despuds de haber agitado esta mezcla durante una hora,

se la acidifica y se precipita el producto de la reaccidn mediante

adicidn de cloruro de sodio. Se filtra seguidamente el producto

-

que ha precipitado, se-lo 1av§-con’una solucidn al 107 de clorurc

de sodio y se lo seca. El colotante asi obtenido tiere la f&rmula

H

NaOBSN = N—@—i! = N

- : - tlcay)g

Tifie 1a lana, asi como las peliamidas sint8ticas en matices ama-
rilloé puros. Las tinturas‘presentan buenas solideces a la luz
y al mojado. ) 4

) _ Procediendo tal como descrito en el ejemplo 1, se
pueden preparar los compuestos de formula I especificados en la
tabla mas adelante; estos compueétos se presentan en forma de
sales de sodio. Las tinturas obtenidas con estos colorantes po-

seen buenas solideces a la luz y al mojado.,
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TAB L‘A
Ej. Rl R, Posicidn del grupo -| Matiz sobre
SO.N poliamida
37a
2 H "H 3 amarillo
3 OCH3 H 3 "
4 " H 4 "
5 " CH, 4 anaranjado pardo
6 ol " 3 ‘u e
) T oci, 4 rojo tirando
o ' : al pardo
8 " : u 3 \ w 7

Ejemplo de aplicacidn A

En un bafio de tintura-que s¢ constituye de 4000 partes
de agua, de 10 partes de sulfato de sodio anhidro y de 2 partes
del colorante del ejemplo 1, se introducen, a 40°, 100 partes de
un tejido de poliamida sint@tica previauente remojado, por ejem-
Plo nylon 66, Se lleva la temperatura del baiio de tintura a ebulli-~
¢idn por espacio de 30 ninutos, se mantiene el bafio a esta tempe-
ratura dursnte una hora, se afiaden 4 pavtes de acido acético gla-
cial y se termina la tintura calentando durante otros 30 minutos
10 a ebullicidn. Durante la operacidn de tintura, se reemplaza con-
tinuamente el agua que se pierde por e§aporaci6n. Seguidamente se
recoge el tejido de nylon del baflo, se lo enjuaga con agua y se
lo seca. Se obtiene asi una tintura amarilla. Segin el mismo pro-
cedimiento se puede tefiir también lana.

15 o Procediendo de manera anzloga, se puede tefiir igual-
mente ﬁylon o lana wutilizando los colorantes de los ejemplos 2
a 8, o una mezcla de dos o de varios colorantes de los ejemplos
1 a 8, Las tinturas obtenidas présentan buenas solideces al mo-

jado y a la luz.

- ¢ - o . ey -
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Ejemplo de aplicacidn B

Se estampa un tejido de poliamida con una pasta de

estampacidn que tiene la composicidn siguiente:

30
5 50
50

300
50C

partes del é;Ibfante del ejemplo 1,

partes de urea, o

partes de un solubilizante (por ejemplo tiodietileno-
glicol), A

partes de agua,

partes de un espesante.apropiado (por ejemplo a base de

10 . harina de semilla de. algarrobo),
60 partes de un generador de Acido (por ejempla tartrato
de amonio), ¥y ’ -
60 partes de tiourea.
Se trata seguidamente el textil asl estampado durante
15 40 minutos a 102° com vapor saturado., Se énjuaga luege el tejido
con agua fria, se lo lava a 60° con una solucidn diluida de un
detergente del comercio y se lo enjuaga de nuevo con agua fria.
Se obtiene asi un estampado éﬁaril;gutiraﬁdo al rojo que presen-
ta una buena solidez a la luz fiéllﬁojédo. ’
20 Procediendo de manera anéiogé, se pueden preparar,

asimismo, pastas de estampacidn que contienen los colorantes de
? A -

los ejemplos 1 a 8. Con estas pastas, se puede estampar segiin el

procedimiento arriba descrito.

-




REIVINDICACIONES

le~ Procedimiento para preparar nuevos compuestos

disazoicos, de foérmula I

OG-0

en la que Rl y R2 representan cada una, independientemente ﬁna de
otra, un &tomo de hidrdgeno o un grupo alquilo o alcoxi que contie
nen de 1 a 4 &tomos de carbono, y M significa un &tomo de hidrdgeno
o el equivalente de un catidén no cromoférico, hallidndose el resto
-SO}M en la posicibn meta o para con relacidn al grupo azoj y sus
mezclas; caracterizado porque se copula el diazoico de uaa o de

varias aminas de férmula II

. /@-—u =N i, ¢s3)

en la que M, Rl y R2 tienen las significaciones ya indicadas,
halléandose el resto -803M en la posicién meta o para con relacidn

al grupo azo, con p~butil-terc.-fenol.
2.- Procedimiento para preparar nuevos compues

tos disazoicos, tal y como queda sustancialmente descrito en la

presente Memoria.
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Esta Memoria consta de 10 hojas escritas a

méquina por una sola cara.

Madrid, 75 DIC. [982
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