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PATENTE

DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA SINTESIS DE COLORANTES ORGANICOSY,
e favor de la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME; domiciliada en

BASILEA (Sulze).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Los colorantes reactivos a base de triacina se
caragcterizan sobre todo por la gran posibilided de variacién
del substituyente ligado al ndcleo triacinico, Medisnte la
eleccidn adecuadsa de este substituyente, se ha probado de mo-
dificar en el sentido deseado las propledades de los coloran-
tes, en particular su solubilided. Asl se conoce, por ejemplo,
la sintesis de colorantes monoclorotriacinicos que presentan

en el radical triacinico un grupo carboxi o sulfofenilamino.
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Ahore se ha descubierto que el empleo, como subs-
tituyente triacinico, de aminas de la serie bencénica o naf-
talinica que presentan un grupo hidrosolubilizante fuertemente
éeido, por ejemplo un grupo sulfato o, en particular, una
agrupacibn de 4cido sulfénico en una cadena elkilénice de
peso molecular bajo, ligade con el grupo arométlco de la
aming directamente o por medio de un 4tomo de oxigeno, con-
duce a nuevos colorantes triacinicos reactivos, sumamente
velioesas, que por lo general muestran mejor solubilidad en
agua, excelente estabilidad de la pasta paras estampar gue

los contiene y menor sensibilidad a los electrblitos.

Este invento se refiere por lo tanto a nuevos y
valiosas solorantes orgénicos hidrosolubles que, sdemds de un
grupo hidrosolubilizaente por lo menos, contlenen un radical
1,3,5=triacinico, el cual lleva en posicidn 2 un 4tomo de
halégeno o un grupo amino o hidracino cuaternizedo y, en
posicidén 4 del nfcleo triacinico, el radical de una amins de
la serie bencénica o naftalinica, unida por su dtomo de ni-
trégeno al 4tomo de carbono y que presenta un grupo sulfato
0, en partioular, un grupo de &cido sulfénico en una cadena
alkilénice de peso molecular bajo, ligada con el micleo aro=
matico de la amina directamente o por medio de un &tomo de
oxIgeno. Atafie principaelmente a los colorantes que presenten
un radical monohalogentriscfnico de la férmuls

(1) Vo



5.

10.

15.

20,

320540

que estd unido a la moléeula de colorante por un puente

emino de la férmila

- N -

Cam129-1

donde

g significa un mimero entero positivo por valor de

4 a 1o sumo, ¥

X significa un grupo alkilo o alcoxi de peso mo-
lecular bajo o un dtomo de haldgeno o de hidré-

&eno.

Adends de un nicleo triacinico de esta fndole,
que preferentemente estd ligudo a un anillo aroudtico de
la molécula del colorante, los colorantes de este invento
contienen por lo menos un grupo hidrosolubilizante, es decir,
uno o varios grupos de sulfamida, dcido sulfénico o carboxflico.
Tanbién pueden presentar otros substituyentes, en particular
no hidrosolubilizaentes, como 4tomos de halégeno o grupos

ciano, nitro, acilamino, alkilo o alcoxi,

Los grupos hidrosolubilizantes y el micleo tria-
cinico de la Indole que se ha expuesto pueden estar digtri-
buldos como se qulera en la molécula de colorante: es decir,
un grupo de cada clase puede hallarse en el radicel de un

solo componente, o bien un componente del colorante puede
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contener, por ejemplo, grupos hidrosolubilizantes y otro

los zrupos de la férmula (1).

Los colorantes de este lnvento pueden sintetlizarse
a partir'de componentes de colorantes que contienen ya el
citado micleo triacinico, Tales componentes de coloranie pue-
den obtenerse por métodos ya de sl comoecidos, por ejemplo me—
diante reaccidén de cloruro o de tricianbgeno, por una parte,
con un componente de colorante que contenga un grupo acila-
ble, ¥ por otra parte, con una amina de la serie bencénlca o
n:.ftalinica que presente un grupo sulfato o, en particular,
una agrupacién de dcido sulfénico en una caden: alkilénica
de peso molecular bajo, ligada con el nlcleo aromdtico de la
anina directamente o por medio de un 4tomo deoxigeno, o sus

sales hidrosolubles, en particular sus sales alcalinas.

Como aminas de la Indole citada que son aptas pa-
ro este objeto cabe mencionar ante todo las méds sencillas,
como las que presenten 1 a 4 dtomos de carbono en la cade~
na alkilénicaj por ejemplo, el 4cido orto-, meta- o para-
aminofeniletan~omege~sulfénico, pero en pariticular el sulfa-
to de orto-, meta~ y para-aminobencilo, zsi como el dcido
orto-, meta~ 0 para-asminobencilsulfénico y sus mezclas, el
dcildo 3-amino~4-metilbencilsulfénico y asimismo la suliato-
etoxianilina, el sulfoetoxietilaminobenceno, el sulfoetoxime=-
t1llaminobenceno y las sulfometilnafitilaminas.

Como componentes colorantes aptos para la sintesis
de colorantes azolcos cabe mencionar los que presentan un gru-
po aminico ficilmente acilable, por ejemplo un grupo monoal=-
kilagminico o un grupo amfnico primario, y, en el caso de los

componentes dlazoicos, un grupo nitrico o un grupo aminico
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primario menos féellmente acilable, que se diazos después de
la acilacién; o, en el caso de los componentes azolcos, 0 bien
un erupo aminico determinador de la copulacién y menos fécil-
mente acilable, o bilen un grupo hidroxIlico determinador de

la copulacién. En concepto de grupos aminicos menos fécillmen-
te acilables cebe citar en primer término los que se hallan

en posicidén vecina a un grupo dcido, por ejemplo un grupe de
dcido sulfénico. Los compuestos hldroxiaminicos deben conden-
serse Qe manere cue se evite la condensacidén el grupo hidro-
xIlico, para lo cual conviene, como es sabido, un medio reacclo~
nal no alcalino. lMéds adelante se exponen ejemplos de tales

componentes colorentes utilizables como productes de partida.

En lugar de introducir dichos radicales en los
couponentes colorantes antes de la gintesis del colorante,
ge los puede incorporar igualmente a los colorantes listos,
Se obtlene asf, por reaccidén de las cltadas aminas de la se-
rie bencénica o naftalinica que presentan un grupo suliato
0, en particular, una agrupacién de dcido sulfénico en una
cadena alkilénica de peso molecular bajo, ligada con el ni=-
cleo aromitico de la aemina directamente o por medio de un 4-
tomo de oxIgeno, o sus sales de metal alcalino, con bromuro
de tricianbgeno o cloruro de triclandgeno y colorantes que
contienen un grupo aminico acilable, sobre todo un grupo -NH2,

valiogsos colorantes gue presentan un radicel de la férmula

(1).

En concepto de colorantes orgénicos solubles que
pueden sintetizarse asl entran aqul en consideracién coloran-
tes de las més diversas clases, por ejemplo colorantes estile

bénicos, colorantes acinlcos, colorantes dioxacinicos, colo-
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rantes xanténlcos y colorantes tloxanidnicos; pero sobre to-

winen 518 [

do los colorantes ftalocianinicos dcidos, los colorantes an-
traquinénicos 4cldos y, en particular, los colorantes azoilcos,
nds precisamente colorantes monoszoicos y pollazoicos. Se ob=
tienen muy buenos resulitados con colorantes azoicos solubles
que carezcan de afinidad pare el elgodén o, por 1o menos, no

tengen atfinidad manifiesta para el algoddn.

Como ejemplos de colorantes que contienen grupos
amInicos acilables y que pueden condensarse segin el procedi-
miento aqul expuesto con cloruro de tricianégeno o con pro-
ductos de condensacién primerios de cloruro de tricianégeno,

cabe mencionar los sigulentes:

A: Los colorantes aminoazoicos: que se obilenen por

saponificacidn de colorantes acilaminoazoicos, por reduceién
del grupo nliro de colorantes azoicos provistos de grupos
nitro o por copulacién de aminas arométicas, diazoadas, con
componentes asolcos provistos Ge grupos aminicos scilables.
Como teles componentes azolcos que contienen grupos aminicos

acilables entran en cuenta, por ejemplos

- las 1-aminofenil-5-pirazolomas, como la 1-(3'=~aminofenil)-

-3-netil-S~pirazolona,

- los m-acilamino- o m-glkil-aminobencenos, como por ejemplo
el m~acetllaminobenceno, la m-toluidina, la o~-metoxianilina,
la l=metoxi-S5=metilanilina y asinismo lg Hemetllanilina y la
alfae~-naftilaminag

~ los écidos aminonaftolsulfdénicos, como el feido 1-amino=8-
oxinaftalin-3,6~ o 4,6~disulfénico, el 4cido 2~-amino=~5=
oxinaftalin-7-sulfénico, el £cido 1~amino=8-oxinaftalin=i-
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sulfénico, el 4cido 2-(4'-aminofenilamino-5-oxinaftalin-7=-

~sulfénico, el 4cido 2-amino~5-oxinaftaline-1,7-disulfénico,
el dcido Z-amino-3-oxinaftalin-6-suliénico, el deido 1-(3'=
—aminobenzoilamino )-8-oxineftalin-3,6~disulfénico, el deido
1-aminonaftal ine6-, -7= u =8~sulfénico, etc.

Tales componentes de copulacién pueden copularse
con compuestos diazolcos de aminas que no presentan ya nine-
gin grupo aminico acilable, como por ejemplo enilina, S-nitro-
~2=~gmin ofenol, 4-nitro~ o =cloro=-2-aminofencl, écido 24 3= o
4=gminobencensulfénico, dcido 2-aminofenol-4~sulidénico, decido
5=netoxi~2-aminobencensulfénico, dcido 5S=metil-2-aminobencen~
sulfénico, 4eldo Z-aminonaftalin~4,8-disulfénico, dcido
1-aninonaftalin-3,6~disulfdnico, g4cido 4=-nitro=4'-smincestile=
ben-2,2'=disulfénico, dcido 6-nitro~1i-amino~2-oxinaftalin-—4-
~sulfénico; y asimismo con componentes diazoicos de aminas
provistas de grupos azoicos, como el £cido 3~metil-—4-(2'-
naftilazo )-aninobencen—~4,8'-disulfénico, el dcido 4-aminoazo~
bencen~-3,4'=disulfénico y el 4cido 2-metil-5=0xi~4-aminoazo-
bencen=2',5'=digulfénico,

Pueden emplearse tamblén compuestos diazoicos de

emines que, ademds del grupo aminico diazoable, presentan o~

tro grupo aminico més, como por ejemplo el dcido meta- 0 para~
fenilendiamingulfénico u el 4cido 4,4'-diaminodifenilej3-gul-
fénico; en este caso se puede copular con componentes de co-
pulacién que estén desprovistos de grupos aminicos acllables,

como por ejemplo le 1=fenll=3-curboxi-5-pirazolons, el fcldol~(2's
~naftil)=3=-metil=5=-pirazolon-4*',8'=disulfénico, la 1=(2'=cloro-
fenil)=3~-metil-5-pirazolona, el 4cido barbitdrico, el 1~aceto-
acetilamino=-=clorobenceno, el dcido 2-acetilamino~-5-oxinafia-

1in-7-gulidénico, el deido 2-ureldil-5~oxinsftalin-7-sulfénico,
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écido 1-oxinaftalin-d-sulfdénico, el dcido 1~oxinaftaeline3yb-
~disulfénico y el 4cido 1-amino-8moxinaftaline2,4=-disulfé=
nico; y esimismo con componentes de copulacién provistos de
grupos azoicos, como por ejemplo el &cido 1-amino-2-fenilazo=-

=8=oxinaftalin-3,6,4'=trisulfénico,

B: Los colorantes amfnicos de la serie antraguinénice
y 8¢ la serie ftalocianinica, como el fcido leamino=i-(3'= ©

4'—aminofenilamino )-antraquinon-2=sulfénico, el 4ecido 1-amino=
~4=(4'=gminofenilamino )-antraquinon-2'= o =3'=sulfénico, el
deido 1-amino-4-(4'-aminofelinamino)=-antraquinon-2,2'= o
~2y3'=8isu1fénico, ¢l 4eido 1-amino=de(3'~aminofenilamino)=
~antraquinon=2,4'-disulfénico,el dcido 1~aminomd=(4'-gmino-
fenilamino )-antraquinon~-2,3' 5=, =2,3",6=, —2,3',7— 0 ~2,3",8~
~trisulfénico, el dcido 1-amino~4-(4'-~aminofenilamino)-an-
traquinon=2,2' ,5~trisulfénico, el feido 1-amino-4-(3'=~gmino-
fenilamino)-antraquinon-2,2',8=trisulfénico; y asimismo el

dcido 1,B-dioxi-4,8-diaminoantraquinon~2,6-disu1f6nico, el

deido 1,4~ o 1,5-diaminoantraquinon-2-sulfénico, las 4=, 5=

u 8~amino=-l-acilaminoantraguinonas (que se obtienen por acie
lacidén de 1-aminoantraquinonss provistas de un grupo nitro

en posicidn 4, 5 u 8, por medio de haluros de dcido sulfoben-
zoico o disulfobenzoico, y reduccién ulterior del grupo nitro

a crupo amfnico), el 4cido aminodibenzantronsulfénico y los
fcidos aminoisodibenzantronsulfénicos (que pueden obtenerse
por introduceidn de dos grupos de 4cido sulfdnico en aminodiben—
zantrona o en aminoigodibenzantrona); y también se obtiensn, por
ejenplo a partir de un mol de un cloruro de dcido trisulféni-

co o tetrasulfdnico de un derivado antraquindénico colorante
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o ~tetrasulfdnico, por amidacidén parcial con un mol de una
diamina, por ejemplo con un mol de un decido diaminobencensul=
fénico, (o respectivamente de sus derivados nonogeilados), CO=
lorantes muy valiosos, utilizables como materias de partida
en el procedimiento que agul se expone, los cuales, después
de hidrélisis de los grupos de cloruro de 4cido sulfénico no
reaccionados y del grupo acilaminico eventualmente presente,
contienen un grupo aminico acllable y pueden condengsrse con-

forme al invento con cloruro de triciandgeno,

La condensacién segin el invento de tales co0lo=-
rantes o componentes de colorante que contlenen un grupo
amfnico acilable con el cloruro de triciandgeno y las ami-
nas del tipo que se ha indicado se efectia convenlentementie
en presencia de agentes aceptores de dcido, como el acetato
0 el carbonato sédicos, y en condlciones tales que en el pro-
dueto final quede todavia un &tomo de haldgeno cambiable; es
decir, por ejemplo, en disolventes orgdnicos u, a temperatu~

ras relativamente bajas, en medio acuosoc,

En lugar de reallzar la condensacién del cloruro
de tricianégeno primeramente con el colorante aminoazoico y
luego con la amina, puede procederse también a la inversa y,
por condensacién con cloruro de triciandgeno de una aming de
la serie bencénica o naftalinica, que presenta un grupo sule
fato o, en particular, una agrupacion de dcido sulfdnico en
una cadena alkilénica de peso molecular bajo, ligada con el
micleo aromdtico de la amina directamente o por medio de un
dtomo de oxIgeno, preparar primeramente dihalogentriacinas
de la férmuls
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donde

Y significa el radical de la amina, ligado por su
dtomo de nitrdgeno,

y volver a condengsar ulteriormente estos productos de conden-
saclén primaerios de la £6rmula 2, con los colorantes provig-

tos de un grupo aminico acilable.

Los colorantes de este invento que presentan como
grupo reactivo un gripo amfnico o hidracinico cuaternario en
lugar de un diomo de halédgeno, pueden sintetizarse a partir
de los coriespondientes colorantes halogentriacinicos por tra-
famlento con aminas tercliarias o con hidracinas, como la N

aminomorfolina, la dimetilhldracina y similares.

Los colorantes deeste Invento pueden, sin perder
sus valiosas propliedades, sislarse y converitirse en prepare-
dos tintdéreos secos utilizables. El aisglamiento seglin este in=-
vento se efectia preferentemente a las temperaturas més bajes
que sea posible, por salificaclién y f£iltracidén. Mediante eva-
poracién o mediante secado por pulverizacién de tode la mezcla
preparada pueden, en chertos casos, obtenerse directamente,
0 sea sin alslamiento intermedio de los colorantes, los pre-

parados secos de este invento,
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Los nuevos colorantes de este invento sirven para
tefilr por el método de la tincidén directa, con adicidén de 4l-
cali, pera tefiir por el procedimiento llamado “de fulardeo"
y pare estampar los mds diversos materiales, en particular
materiales celulésicos de estructura fibrosa, como lino, lana
celulésica, celulosa regenerada y, sobre todo, algodén. Sirven
my especlalmente para tefiir por el procedimiento llamsdo del
fulardeo, segin el cual se impregne el género con soluciones
geuosas de colorante, eventualmente muy salinas, y se fijan
los colorantes por tratamiento con dlcall, de preferencia en

callente,.

Para mejorar las propidades frente a la humedad,
se recomlienda someter las binturas y los estampados obtenibles
con los colorantes de este invento a un enjuegue a fondo
con agua fria y agua celiente, eventuslmente con adicidn
de un agente de accidn dlspersante y favorecedor de la difue

sién.

Las tinturas obtenibles con los nuevos preparados
colorantes sobre las fibras celuldsicas se distinguen por lo
general por la pureza de sus matices, por bueng solidez a la

luz y sobre todo, por extraordinaria solidez al lavado.

Los colorantes de este invento se prestan también
para efiir ¥y estampar materiales textliles nitrogenados, como
cuero, geda y, sobre todo, lana, asl como fibras de superpo-
liamidae o de superpoliuretano, en bafioc débilmente alealino,
neutro o dcido, por ejemplo en bafio de 4cido acético.

En los ejemplos que siguen, las partes significan,



S

10,

15,

20.

25.

= 12 =

- 320540

en tanto no se indique otra cosa, partes en peso, y los por-

centajes, porcentajes en peso; las temperaturas estén expre-

sadas en grados centigrados,

EJEMFIO 1.

En una‘soluciﬁn, enfriada con hielo y neutraliza-

da con carbongto sbédico, de 18,7 parites de 4cido 3-aminobencile
sulf&nico en 200 partes de agua, se vierte una solucién de 18,5
partes de cloruro de triclandgeno en 70 partes de acetona. Se
aglte la qucla dutante 1 hora a temperatura de O a 52, mienw-
tras se mantiene el pH entre 3 y 4 por instilacién de una §0=
lucidn dilulda de hidréxido sbédico. 4l producto de condensa-
cidn primario asf{ obtenido se afiade una soluclén neutra de
18,8 partes de 3-amino-4-sulfo-anilina en 100 partes de agua

vy se calienta la mezcla a unos 302, En el curso de 1 & 2 horas,

se mantiene el pH entre 5 y 6 por adicidn de una solucidén dilul-
da de carbonato sédico.

Se enfria hasta 5¢ la solucidn obtenida y se la
trata con 6,9 partes ée nitrito éddico y con 25 partes de &~
cido clorhfdrico concentrado; Al caebo de 30 minutos, se vierte
el compuesto diazdico en una solucidn de 38,4 paries de 1-/4',
8'-disulfonaftil-(2')/-3-metil-5~pirazolona y 30 partes de bi~
carbonato sédico,

Terminada la copulacidn, se precipita el coloran-
te amarillo por salifkcecidn con cloruro potdsico, se le sepe~
rg por filtracidn y se le seca. Su solubilidad en agua y en
pastas de estampar que, ademds de carbonato sédico y urea, con-
tengan algihato sédico en calidad de espesante, es excelente.
¥ supera la del colorante que, en lugar de dcido 3-aminobencil=-

sulfénico, contiene 4cido m-aminobencensulfdénico.
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8i se emplea, como componente de copulacidn, la
cantided correspondiente de 1-(3'=gulfofenil)m3-metil-5-pira=-
zolona, se obtiens un eoloranté amgrillo verdoso, que presen-

ta lgualmente muy buena solubilidad.

. 51, en lugar del 4cido 3-aminobencilsulfénico, se
emplea el fcido 4-aminobencilsulfénico, el 4cido 3-amino=4-
metilbencilsulfénico o el 4cido 3~amino-4~metoxibencilsulfénico,

se obtienen colorantes de propledades muy semejantes.

Por ltimo, si se reemplaza el dcfido 3-aminobencile-
sulfénico por la cantidad correspondiente de 4-amino~-beta-sul-

fatoetoxibenceno, se obtienen colorantes que presenten lgual=-

. mente muy buena solubilided,

BEJEMPTLO 2,

Sigulendo las indicaciones del ejemplo 1, se con-
densan primeramente 18,5 partes de cloruro de tricilandgeno
con 18,7 partes de decido 3-aminobencilsulfdnico. A la solu~
cidn del prodiicto de condensacién primario asl obtenida se
afiade une solucibn, neutralizadse con carbonato sédico, de 23,9
partes de écido 2-amino~5~oxinaftalin-7-sulfdénico y se agita

la mezcla 2 horas a temperatura de 30 a 352 y con un pH entre

4y 5.

Terminade la condendacién, se irata la solmycién

del producto de condensacién spcundario asf{ obtenido con 20
pertes de bicarbonato sédico y el compuesto diazoico de 23
partes de dcldo 4~gcetilamino-i-aminobencen-2-sulfdénico. Se
precipita por salificacidn el colorante originado, senle sepa=
ra por filtracién y se le seca., Este colorante tifie el algo-
dén con matices de un rojo escarlata. Presenta mayor estabili-
dad en la pasta de estampar que el colorante que, en lugar del

deido 3=mminobencilsulfénico, contlene dcido meaminobencensule—
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fénico.

Se obtiene un colorante de propiedades andlogas
sl se reemplaza el d4cldo 3-aminobencilsulfénico por el 4cido
4-aminobencilsulfénico o el dcido 4~aminofeniletan-omega~sul-
fénico,

81 en este ejemplo se emplea como componente dia—
zolco el deido 3-aminobenzoico, el dcido 3-aminobencensulfé-
nico o respectivamente el dcido 2-aminobencensulfénico, se
obtienen colorentes que- tifien en algoddén con tonos anasrsnje-
dos,

Con el dcido 4-metoxi-l-aminobencen-2-sulfénico

se obtienen matices de un rojo escarlata.

EJEMPIO 3,

A una solucidn, enfriada con hielo, de 51 partes

de sal disédica del colorante monoazoico a base de dcido 2~
aminonaftalines,8-disulfénico,diazoado, y 3=aminoacetanilida
en 600 partes de agua, se afiade una solucién de 18,5 partes

de cloruro de triciandgeno en 70 partes de &cetona. Se agita
la mezcla durante 2 horas a temperatura de 0,52 y se la neu~
trallze con une solucién dilufda con hidréxidos sédicos. Luego
se offade una solucidén de 18,7 partes de dcido 4-aminobencil-
sulfénico y se condensa durante 2 horas a 352 y con un pH enm
tre 6 y 7, para lo cual ge neutraliza con una solucién dilufde
de ocarbonato sédico el dcido mineral que se desprende, El co=-
lorante monoclorotriacinico obtenido tilene muy buena solubili-
dad y tife el algoddn con matices amarillos rojizos, sélidos.

Se obtlene el mismo colorente si primeramente se condenw

sa cloruro de triciandgeno con el dcido 4-aminobencllsulfdénico
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¥ luego se condensa con el colorante aminoazolco.

EJEMPIO 4.

Se condensan primeramente, a temperatura de 5 a 102,
53 partes de la sal disdédica del 4cido 1-amino=4-(4'=-amino-
fenilamino)-antragquinon-2,3'-disulifénico, en 1000 partes de
agua, con 18,5 partes de cloruro de tricianégenc, y el deri~
vado diclorotriacinico obtenido se hace reaccionar con 18,7
partes de dcido 3-aminobencilsulfénico, a temperatura de 30
a 402, pars formar el derivado monoclorotriacinico. El co-
lovante, f4cilmente soluble, que se obtiene tifie al algoddn

con matlces azules verdosos,

EJEMPLO _ 5,

0,1 mol del complejo cuprico del colorante a base
de 4cido 2-aminofenol-4-sulfénico y dcido 2=-amino-5-oxinaf-
talin-T~sulfénico se hace reaccionar en unas 1000 partes de
agua a 402, con el producto de condensacién primeric a base
de 18,5 partes de cloruro de tricianogeno y 18,5 partes de
écldo 3~aminobencilsulfénico (preparedo tal como sge ha des-
crito en el ejemplo 1). EL colorante momoclorotriascinico ob-
tenido tlfie el algoddn con matices de un rojo rubl. Este co~

lorante tlene buena solubilidad,

EJEMPIO 6,

Se congensga primeramente, en frlo, 0,1 mol del
colorante monoazoico a base de deldo 2-aminobencen-sulfénico
y 40130 1-amino-8~oxinafteline3,6-disulfénico, en 1000 partes
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de ague, con 18,5 partes de clorurc de tricianégeno, y el
derivado diclorotriazinico asf obtenide se hace rescclonar
con 18,7 partes de una mezcla en partes iguales de écldo
3-amino~-bencilsulfénico y deldo 4~aminobencilsulfénico,
siguiendo las indicaciones del ejemplo 3. El colorante

obtenido tifle el algoddn con matlces rojoazulados, puros.

EJEMPIO 7.

Se condensa primersmente, en frio, 0,1 mol del

colorante de la férmula

(SO3H22

CuPe —

SOaNﬂz

e
[
NH

(CuPe = radicel de la cuproftelociening)

en ague, con 18,5 partes de cloruro de tricianbgeno, y

el derivado diclorotriacinico asi obtenido se hace resc-
cloner con 18,7 partes de deido 4-aminobencilsulfénico
segin las indicaciones del ejemplo 3, EL colorente obtenido

tifie el algoddn con matices de azul turqui.



EJEMPLO 8.

Se hace reaccionar 0,1 mol del colorente de la fér-

muls

oA L
)

1o, 5- NN ~-S03H
1]
EoN 50,H

50 :
con 18,5 partes de cloruro de triciandgeno y 18,7 partes de

dcido 3-aminobencilsulfdnico segin las indicaciones del ejem-
plo 3. El colorante obtenido tifie el algodén con matices azu-

les.

Prescripeidn tintéreas

10. Se disuelven en 100 partes de agua 2 partes del co-
loraente obtenido segin el ejemplo 1.

Con esta solucidén se impregna en el fular un tejido
de algodén y ge exprime el exceso de liquido de modo que el

género retenga el 75% Ge su peso en solucidn de colorante.

15, Se seca el género asl impregnado, se le impregna luego,
a la temperature ambiente, con una solucién que contlene por
1litro 10 g de hidrdxido sédico y 300 g de cloruro sédico, se
le exprime hasta el 75% de absorcién de liquido y se le vapo-
riza a temperatura de 100 a 1012 durante 60 segundos, Luego

20, ge enjuagsa, se enjabona durente un cuarto de hora ¥ a tempe~
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ratura de ebullicién en una solucién al 0,3% de un detergente

deslonizado, se enjuaga y se seca.

Results una tinture fijada de modo sélido & la ebuw
111016nc

81 en vez de un tejido de algoddn se emples wun tejido

de lana celulésica, se obtlene un resultado lgualmenite bueno.

8¢ obtiene resultedos semejantes, si el género impregnado
por la solucidn de colorante se impregna con una solueidn que
contenga, por litro, 30 g de carbonato sbédico y 300 g de clow=

ruro sbdico.



NOTA

Degcrito el objeto de la invencién, se declaras nuevas
y de propia invencidén, las sigulentes reivindicaciones, con prio-
ridedes suizas ne 16095/64 del 11 de dlciembre de 1964 y ne
15635/65 del 12 de Noviembre de 1965, existiendo en ambag uni-

5. dad de invencidn:

1. Procedimiento pars la sintesis de colorantes
orgénicos, ceracterizado por condensarse trihelogentriacinas
(en particular, cloruro de tricienégeno), de una parte, con
un colorante orgénico soluble en agua que presente un grupo
10, aminieo azcilable, y de otra parte, con una amina de la serle
bencénica o naftalinica que presente un grupo sulfato o, en
particular, una agrupecién de dcido sulfénico en una cadena
alkilénica de peso molecular bajo, ligade con el micleo aro~
né&ticos de la amina directamente 0 por medio de un 4tomo de
15. oxigeno, o respectivamente sus ssleg, de tal modo gue se ori-
gine un producto de condengacién secundario, que contenga un
dtomo de halégeno en el micleo triacinico, y eventpalmente por
hacerse reaccionar con amines terciarias o hidrazides el co-

lorante originado.

20, 2. Procedimiento segin la relvindicaclén 1, carac=
terizado por hacerse reaccionar colorantes orgénicos solus-

bles en agua, que, ademés de dos grupos hidrosolubilizentes
por lo menos, contienen un grupo aminico acileble de la fér-
nulea
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donde n significa un mimero entero,

con 4,6=diclorotriacinas que llevan, en posicién 2, el radi-

cel, ligado por su dftomo de nitrégeno, de un deido aminoben~
cilsulfénico,

3. Procedimiento segdn una de las reivindicacilones
1y 2, caracterizado por emplearse, en concepto de colorantes,
colorantes fteloclaninicos o antraquinénicos que coniienen
un grupo aminico acllable, en un nicleo bencénico externo, y

por lo menos dos grupos de dcido sulfénico.

4. Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1y 2, caracterizado por emplearse colorantes aminoaszoicos

(en particular, colorantes aminomonoazolcos) acilables.

5, Procedimiento segin la reivindicacién 4, caracte-
rizado por emplearse colorantes monogzoicos provistos de gru=

pos de deldo sulfénico y que contlenen un grupo NH, acilable.

6. Procedimiento segin una de las reivindicaclones
1y 3 a5, caracterizado por emplearse dcido orto-, metae- o
vara~aminobencilsulfénico,
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7. Procedimiento segin la relvindicacién 1, carac-

terizado porque en una alternative de reslizacién se sintetiza
colorantes azoicos solubles en agua, por via copulativa y con
empleo de com ponentes colorantes de los que uno, por lo menos,
contiene un radleal 1,3,5-triacinico ligedo por medio de un gru~
po amfnico, radical que lleva en posicién 2 un &tomo de haldgeno
o un grupo aminico o hidracinico cuaternario y en pogicién 4 el
radicel, ligado por medlo de su dtomo de nitrégenc, de uns ami-
na de la serie bencénica o naftalinica, la cual presenta un
grupo sulfato o, en particular, un grupo de dcido sulfénico en
ung cadena alkilénica de peso molecular bajo, ligada con el
micleo aromitico de la amina directamente o por medio de un

étomo de oxigeno.

8., Procedimientc segin la reivindicacidén 1, caracte~
rizado por tratarse con eminas tereiariss o hidracinas (como
la dimetllhidracinae), con el fin de cambiar el 4tomo de hald-
geno en el radiecal friamcinico, colorantes solubles en agua
que presentan un redicel monohalogen-1,3,5~triacinico, lige-
do al croméforo por medio de un grupo aminico y cuyo tercer
&tomo clclico de carbono lleve un grupo aminico de le serile
bencénice o naftalinica, grupo que contiene uns cadena sulfa~
toelkflice o sulfoalkilica, ligada 21 anillo bencénico o nafe
talinico directamente o por medlo de un 4tomo de oxlgeno.

9. Procedimiento para la sintesis de colorentes or-

génicos.

Segliin se describe y reivindica en la presente memoria
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que conste de 22 hojas, folladas y escritas a mégquina por una

sola de sus ceras.

Madrid, a 9 de dlciembre de 1965

De8e JAIME ISERIN
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