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El objeto de la presente invencion

es un procedimiento para la obtencidn de colorantes

reactivos de férmula HO H
50.H
) SO3H
- (1)
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en la cual R significa un radical reasctivo de la serie
heteroc{clica, en caso dado ligado a través de -CO-
50y~ 6 ~CHy=, X hidrogeno, hallgeno, alquilo de baja
molecularidad o alcoxi, e Y hidrdgeno, metilo o alep
xi de baja molecularidad. /,'
El procedimiento sezin la presen-
te invencidn se caracteriza porque 1 Mol de una amina

de férmula

HZN - - NH (11)

Y Y

o bién se hace reaccionar con 1 Mol de un componente
reactivo de la serie heterocfclica, que en caso dado
lleva un radical halogenometilo, halogenosulfonilo,
o halogenocarbonilo, & continuscion se diazotiza el
radical amino libre, y se copula con 1 Mol de un com

ponente azoico de formula

H

HO SO3H
N (z11)
H{/ X
[—]
H
CHB

o bién 1 Mol de una amina de formula (II) primeranen
te se acila, después se diazofiza el radical amino shn
libre y se copula con 1 Mol de un componente azoico

de formula (III), después se vuelvé a disociar el rg

dical acilo y el radical amino liberado se hace reag
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cionar con 1 Mol de un componente resctivo de la se-
rie heterociclica que, en caso dado, lleve un radi-
cal halogenometilo, halogenosulfonilo o halogenocar-
bonilo.

Las amings de férmula (II) que en
tran en consideracidn son por ejemplo el gdeido 4,4'-
diamino-1,l'-difenil-3=sulfénico, el acido 4,4'~dia-
mino=3,3'-dimetil- § =3,3'~dimetoxi~ & -3,3'-dieto=
xi-1,1'~difenil-5-sulfdnico.

Como componentes azoicos de for-
mule (III) se han mencionado los siguientes: el aci
do l-fenil-3-metil-5-pirazolon-3'~ § 4'=sulfdnico, -
el acido 1-(4'~metilfenil)-, 1-(4'~etilfenil)=, 1-(4'~
n-butilfenil)-, 1l-(4'-metoxifenil)-, l-(4'-etoxifenil)~-
6 1=(4'~clorofenil)=-3-metil-5-pirazolon-3'-sulfénico,
el acido l=(3'-metilfenil)= 6 lw=(3'-metoxifenil)=3-me
til-5-pirazolon~4'-sulfdnico.

De los componentes resctivos de la
serie heterociclica, que llevan en caso dado un radi
cal halogenometilo, halogenosulfonilo o halogenocar—
bonilo, entran en consideracién en primer lugar aqué
1los que contienen en el anillo heterociclico por lo
menos 2 heterodtomos, proferentemente 2 4tomos de ni
trdgeno, por ejemplo aqudllos de la serie diacinica,
preferentemente de la serie pirimidinica 0 de la serie
piridazonica, de la serie triacinica, preferentemen-
te de la serie 1,3,5-triacinica, o de la serie quino
xalinica o fitalacinica.

Ejemplos de tales componentes reag

tivos son: el cloruro cianirico, el bromuro ciandrico,
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los productos de condensacidén primafios de un haluro

s 1 . « o
cianurico de la composicion

N
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en la cual ﬁal gignifica cloro o bromo y v un resio,
en caso dado ulteriormente sustitufdo de una amina -
primeria o secundaria slifética, aliciclica, aromati
ca o heterociclica, o de un compuesto hidroxi alifé~
tico, alicfelico, aromatico o heterociclico, especial
mente sin embargo el resto de anilina, sus derivados
alquilicos, sulfénicos o carboxilicos, de mono, y =
dialquileminas inferiores, asi como el resto de amo~
niaco, 2,4,6~tricloropirimidina y 2,4,6~tribromopiri
midina, as{ como sus derivados que el la posicidn 5
lleven por ejemplo las substancias siguientes: meti-
lo, etilo, carboximetilo, cloro- ¢ bromometilo, 5-bro
mo-2,4,6-tricloropirimidina, 2,4,5,6~tetracloro- & -
2,4,5,6=tetrabromopirinidina, 2,4~dicloro-5~-clorome-
t1il-6-metilpirimidina, 2,4-dibromo-5-bromometil-6~me
tilpirimidina, 2,4~dicloro-5-clorometilpirimidina é
2,4-dibromo~5~bromometilpirimidina, el cloruro o bro
muro de 2,4~dibromopirimidina-5-cerboxilico, el cloru
ro de 2,4-dicloro-6-clorometilpirimidina~5-carboxilo,
el cloruro de 2,3-dicloro-quinoxalin-G-carboxilo &

-6=sulfonilo, el cloruro de 2(3)-monocloroquinoxalin-
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6-carbox{lo, el clofuro de 1,4-dlcloroftalazin~b-~car
boxilo, el clorurc de 2-clorobenzoxazol=5-, =6= § <T-
carboxi{lo, 6 -5-sulfonilo, el cloruro de 2-clorobenzo
tiazol~5-carbox{lo, el cloruro de 3~ & 4-(4', 5'~di-
cloro-6'~piridazonil-l*)-benceno-l-carbox{lo § el clo
ruro de §-(4',5'~dicloro-6'~piridazonil-1')~propioni
lo. Ia reaccién de la emina de férmula (II) § del -
colorante aminomonoazoico con el componente reactivo
se efectua convenientemente en medio acuoso, por e jem
plo a temperaturas de 02 hasta 109C y bajo reaccién
debilmente dcida, prefEfentemente-a un pH comprendi-
do entre 3 y 6 para los haluros cianiricos. EL halu
ro cianurico se emplea como tal en forme solida o di
suelto en un disolvente organico, por ejemplo en ace
tona. Para los productos de condensacion de un halu
ro oiendrico se selecciona preferentemente una tempe
ratura de 309 hasta 602 y un pH comprendido entre 4
¥ 6, mientras que para las t;i- y tetrahaldgenopiri-
nidinas resultan méds adecuadas tenperaturas entre 402
Yy 10020 y un pH de 3 a 9, preferentemente de 4 a é. *
51 se*han de emplear temperaturas superiores a apro-
ximedamente 402C entonces es indicado, teniendo en -
consideracidn la volatilidad del vapor de agua de el
gunos halégeno;pirimiﬁinas de trabajar en recipien=-
tes cerrados, en caso dado equipados con un refrige~
rador al reflujo.

Para los haluros de carboxilo de
los compuestos heterociclicos halogenados pueden va-
riar las ttemperaturas de 02 hasta 1002C, por ejemplo

de 02 hasta 502C, preferentemente 02 hasta 252C para
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1os haluros de 2,4-dihalogehopirimidin-5-0arboxiiﬁ,
de gproximadamente 100 hasta 502, preferentemente -
202 hasta 30gp:para~iés cloruros de 3- & 441, 5'-di
clbro-s'-piriﬁazonil-l')-bencenocarboxilo ¥ =-sulfoni
lo, y de aproximadamente 202 hasta 90¢C para los clp
rurog de halogeanuinaxoiin;, -ftalacin—, ~benzoxa-~
z0l- 6 ~benzotiazol-carboxilo, des preferentemente, apro
ximadamente 302 hesta focc para el cloruroxde 2,3-d1
cloro-quinoxalinrﬁ-carbo#ilo y -6-sulfonilo. Ia feag
cién se efectua ventajosamente en reaccidn ligeramen
te alcalina, neutra hasta débilmente &cida, preferen
temente dentro del margen de pH 7 hasta 3, por ejem-
plo a 6 hasta 4, '

Para mantener constante el pH duran
te la reaccién del radical amino con el componente -
regetivo se le ggrega a la mezcla de reaccidn, bien
al comlenzo, un medio acestor de dcldo, 'tai’oggno por
ejemplo acetato sddico o un tampdn de fosfato, o du-
rante la reaccidn, en DPequeilas poreciones, carbonato
o bien blcarbonato sédico o potasico en forma sélida,
pulverizada o como solucidn acuosa. Como medios de
neutralizacidn tembién son sin embargo adecuadas las
soluciones acuosas de hidrdxido sdédico o potasico. =
La 2dicidn de reducidas cantidades de un humectador
0 emulsionador e la mezcla de reaccidh puede acelerar
le reaceidn. ILa reaccidn con los compuestos heteroci
clicos halogenados se gufa de manera que solo reaccio
ne un atomo de haldgeno con un &tomo de hidrdgeno in
tercambiable del radical amino., ZIa acilacién de la

amina de férmula (II) se efectia ventajosamente con



haluros o anhidridos de dcido alednicd, con cloroear
bonatos alquilicos o arilicos, por ejemplo con cloru
ro o anhidrido aeético, propidnico o but{rico, con -
clorocarbonato met{lico, et{lico & fen{lico, mientras
5e que los haluros de bencenocarboxilo, de alcanosulfd-
nilo, de bencenosulfdnilo o de metilbencenosulfénilo
son menos adecuados para ello, ya que las carboxila~-
mides o sulfonamidas, que se forman, se hidrolizan -
con dificultad. Se trabajs convenientemente en medio
10. =acuoso a temperaturas de 02 hasta 1002C en medio dé-
bilmente &cido, neutro hasta ligeramente alcalino, -
por ejemplo en la zona de pH 4 & 9, preferentemente
en la zona de pH 5 a 7. Al emplear anhidridos de 4~
cido se pueds realizar por ejemplo la acilizacidn a
15, 509 hasta 809C, mientras que para los haluros de =
doido y Llos ésteres del &oido clorocarbdnico son ade
cuadas tempergturas de 02 hasta 502, DLa diazotiza-
cién de las aminas, reaccionadas en medio lado, S6 -
puede efecluar directamente en un dcido mineral frio
20. como el hielo, por ejemplo en acido clorhidrido o sul
furico al 2 hesta 10%, o indirectamente. En el méto
do indirecto se disuelve la amina, reaccionada en me
dio lado, con una solucidn de aleali adecuada, por -
e jemplo solucidn de hidrdxido o carbonato sdédico, o
25, ‘también en una solucidén de los correspondientes com-
puestos potésicos o de litio, a esta solucidn se agre
ga la cantided necesaria de nitrito sodico en forma
de polvo o como solucidn acuocsa concentrada y todo ello
se vierte el &cido mineral frio como el hielo, prefe

30, rentemente en &eido clorhfdrico o sulfirico al 2 has



ta 10%. Bl compuesto diazoico se forma con rapidesz
y se precipita; se puede aspirar y después volver a
suspender en ggua de hielo o, en caso dado, después
de amortiguar el exceso en acido, emplear directamen
53 te para la copulacidn con el componente azoico de -
férmula (III). La copulacidn se efectia conveniente
mente en medio muy débilmente geido, neutro hesta al
calino, preferentemente en la zona de pH 5 a 12, apro
ximadamente por ejemplo de 7 a 10, a temperaturas de
10. 0 hasta 202C, empleando como aceptores de &cido ven~
tajosamenté log carbonatos o blcarbonatos de metales
alcalinos, por ejemplo carbonato o bicarbonato sddi-
co. También se pueden emplear otros gceptores de =
cido usué.les, tales como losz acetatos, boratos, fos-
15. fatos, silicatos o hidrdxidos de los metales slcali-
noss sin embargg se ha de tener cuidado de que las =~
reaccién fuertemente alcalina de los hidrdxidos, si-
licatos y fosfatos ferciarios puede conducir g la =
descomposicion del compuesto diazoico, de que el bo-
20+ rox es de solucién relativemente diffcil ¥y de que los
acetatos desarrollan su efecto tampén mejor en zona
dcida. Los colorantes asi formados se pueden cuando
contienen wn radical reactivo, precipitar en forma -
de sal, en csso dado después de neutralizar su solu-
25. cidn, o bien separar con deido, filtrar, en caso dado
lavar y secar. Los colorantes, que contienen un ra-
dical acilo, se someten a una hidrdlisis. Ia disocia
cidn del radical acilo se puede realizar en medio A=
cido mineral, por ejemplo en &cido clorhidrico sulfl

30‘, rico al 2 hasta 10%, a temperaturas de T02 hesta 1002C,
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o tambidn preferentemente en medio alecalino, por ejég
plo en solucidn al 2 hasta 10 %, preferentemente al -
3 hasta 5 %, de hidrdxido sdédico o hidréxido potési-
co, a temperaturas de 802C hasta temperatura de ebu-
1licidn de la solucidn, ﬁreferentemente a 902 hasta -
95¢C,

La introduccidn del grupo reacti-
vo as{ como el aislamiento de los colorantes se efec-
tdan segun las indicaciones anteriores.

Los nuevos colorantes son de bue-
na substantividad, es decir que {ienen busna afini-
dad para las sibras de celulosa, poseen una buena -
estabilidad al agua Qura y compatibilidad con la sal
¥y se disuelven blen en agua, de manera que los tefli-
dos se pueden realizar en una proporcion de fléta de
1:10 y en algunos casos hasta 1:3 y después del tefii
do retirar bien por lavado las partes no fijadas.
Muestran también une buena estabilided al hervor en
el baiflo de tefiido, son estables a los alcalis y po=~
co sensibles a la reduccion. En bafio alcalino cubren
el rayén de viscosa rayado, ¥ en bafio geido se absor
ben bién sobre lana, seda y fibras sintéticas de polia
mida. Reserven las fibras de polidstes, las fibras =
de poliaerilonitrilo, las fibras de cloruro y aceta—
to de polivinilo as{ como las fibras de polialquile-
no. Son, por lo tanto, bien adecuados para el tefii-
do de cuero, para el ‘tefiido o estampado de lana, se-
da, fibres sintétices de poliemida y fibras de celu-
losa natural o regenerada, por ejemplo, algoddn, li-

no, rayén de viscosa, rayon de cobre-celulosa, asi
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como las mezclas y/o textiles de estas fibfas. Las
oondiciones de aplicacidn Sptimas son distintas segin
la clase de la fibra y los colorantes que se emplean,
Les fibras animales y les fibras sintéticas de polia
mida se tiflen o bien se fijan preferentemente en me-
dio acido, neutro o ligeramente alealino, por ejemplo
en presencia de dcido acético, acido formico, aeido
sulfirico, sulfato aménico, metafosfato sddico, ete.
Pero también se puede tefiir en medio acdtico hasta -
neuiro en presencia de medios igualadores, por ejem=-
Plo amines grasas polioxietiladas o mezclas de las -
mismas con éteres alquilpoliglicdlicos, y al final del
téfiido amortiguar el bafio mediante adicidn de reduci
des cantidades de un medio de reaccion alcalino, por
e jemplo amoniaco, carbonato o biecarbonato sddico, =
etc., o compuestos que bajo el calor reaccionen aleg
lingmente, por ejemplo hexametilen-tetramina, 6 firea,
hesta la reaceion neutra o ligeramente alcalina. Des
pués se enjuaga a fondo y, en caso dado, se acidifi-
ca con algo de &eido acético, ILos teiiidos brillan-
tes, amarillo hasta amarillo dorado, obtenidos, po=-
seen buens solidez a la luz, uns excelente solidez a
la luz en estado himedo y muy buenas solideces al mo
jado (solidéz al agua, 2l goteo de agua, al lavado,

al batenado, al sudor, al frote en himedo y al sobre
tefiido deido); son también muy estables contra los va
pores de aoidos, contra el Zcido sulfurcso y hasta -
contra los &cidos fuertes, teles como Aeido sulfirico,
¥y son sdlidos a la limpieza en seco.

" Bl teiildo y estampado, o bién la
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£ijacién de los colorentes sobre fibras de celulosé?ﬂy
se efectua ventajosamente en medio alcalino, por -
ejemplo en prevencia de bicarbonazto sddico, carbona~
t0 8ddico, sosa cdustica, potasa clustica, metasili-
cato sddico, borato sddico, foafato trisddico, amonia
co, etc. Para evitar los fendmenos de reduccidn se
agregan, al teiiir o estampar, frecuentemente con ven
taja medios de oxidacién débiles, tales como l-nitro
benceno-3-sulfénato sédico. Ia fijacidn de los colg
rantes en las fibras de celuloss se puede efeciuar,
segin el radical recctivo, bajo calor o tembién a -
temperatura asmbients.

Los teildos sobre fibras de celulo
sa se destacan especialmente por su excelente solidez
al mojado. Bsto estd fundamentado en la formacidn de
un enlace quimico esteble entre la molécula del colg
rente ¥y la molécula de la celulosa. Frecuentemente
no toda la cantidad de colorante toma parte en la reac
cién quimica con lg fibra. Ia parte de colorante no
reaccionado se retira de la fibra en estos casos me-
diante operaciones sdecuadss, tales como enjuagado y/o
saponificecidn, en caso dado empleando temperaturas
més elevadas, pudiéndose utilizer tembién detergentes
sintéticos, por ejemplo sulfonatos alquilarilicos, -
tales como dodecilbencenosulfenato sodico, sulfatos
alquilicos, tales como cetilsulfato sddico y lauril-
sulfato sodico, y en caso dado éter alquil—, monoal-
quilfenil- y dialquilfenil-poliglicdlico sulfatedo o
carboximetilado, tal como el sulfato sddico del éter

laurilpoliglicdlico
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de fuerte color, eamarillos hasta amarillo dorado que
son estables a la luz, excelentemente sdlidos a la -
luz en humedo y de muy buena solidez al mojado (al -
agua, al goteo de agua, al lavado, al sudor, al her-
vor con sosa, gl aleeli, 2l frote en humedo ¥y a2l so-
bretefiido écido). Ademés poseen muy buena estabili-
dad contra'el vapor de Zcido, contra el Acido sulfu-
roso y hasta contra los dcidos fuertes diluidos, ta-
les como el acido sulfurico. Tembién son sdlidos a
la limpieza en seco y estables contra los aprestos -
contra las arrugas.

Tos nuevos colorantes se pueden -
emplear también para la obtencidén de tefiidios naranja,
marrones o verdes en combinacidn con otros coloran~-
tes reactives, por ejemplo con colorantes antraguiné
nicos szules o colorantes azoicos rojoss los tefiidos
obtenidos no muestran ningin "dading" catali{tico y -
son muy sélidos a la luz en estado himedo,

En los ejemplos siguientes las -~
partes y porcentajes son ponderales y las temperatu-
ras se indican en grados centigrados,

Ejemplo 1
26,4 partes de acido 4,4'-diamino

1,1'-difenil-3-sulfdnico se disuelven en 1000 partes
de agua y 13 partes de solucion al 30% de hidrdxido
sédico a 752. Se agregan 24 partes de 2,4,5,6-tetra
cloropirimidina y la mezcla de reaccidn se agita du-
rante 2-3 horas a f5-809. Mediante adicidn reguler

de solucidén acuosd al 15% de carbonato sédico se man
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tiene el pH entre 4 ¥ 9.

Terminada la reaceidn se precipi-
ta el producto de condensacidén mediante adicidn de =~
oloruro sddico, se filtra y se lave con solucidn dilqi
da de cloruro sédico.

La torta de filtrado himeda de aci
do 4-amino-4'=(2%, 5%,6"~tricloropirimidil-4")-1,1'-
difenil-3-sulfénico se disuelve en 3500 partes de -
agua de 402 y con algo de solucidn al 15% de carbona
$0 sddico se ajusta el pH entre 7 y 8. Después de -
agreger une sclucidn acuosa de 7 partes de nitrito s
dico se vierte esta mezcla, agitando bién, a una so-
lucién enfriada con hielo de 65 partes de dcido clor
nidrico al 30# en 250 psrtes de agua. El compuesto
diazdico que se forme se precipita con color rojo la
drillo, Terminada la diazotizacidn se filtra el com
puesto diazolco y se agita en 500 portes de azua de
hielo. 25 partes de acido 3-metil-l-fenil-5-pirazo-
lon-4'-sulfonico se disuelven en 250 partes de agua
y 13 partes de solucion al 30% de hidrdxido sodico -
bajo reaccidn neutra. Después de agregor 25 partes
de bicarbonato sddico se enfria a 5¢ y entonces se -
vierte agitando bien y enfriendo leﬁtamente la sus-
pensidn diazoica fris como el hielo. Se forma un co
lorante monoazoico amarillo tirando a rojo.

Terminada la copulacidn se ajus-
ta la suspension del colorente, medisnte adicidn de
solucién al 40% de deido acético, & un pH de 5,5-6,0,
se agregen 500 partes de acetona y se calienta a 602,

Terminada la adicién de algo de cloruro sédico se £i3
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tra el coloxrante aﬁarillo dorado y se lava con solu-
cién dilvfde de cloruro sédico. Se le seca en vacio
a 80-902., EL colorante secado representa, después de
molturaf, un poivo naranja que, en agua, se disuelve
con color naranja amarillo.

Instrucciones para el teifiido

A 402 se introducen 100 purtes de
satén de algoddn mercerizado en un bafio de tefiido com
puesto de 3000 partes de agua descalcinada, 2 partes
del colorante arriba deserito, 3 partes de l-nitroben
ceno-3-sulfonato sédico y 15 partes de carbonato sddi
o0 calcinado, Ia flota se calienta en 30 minutos a
902 y en total se agregan 240 purtes de sulfato sodi
co caleinado en 2 porciones a 55¢ y 702. Después de
agregar 45 partes de carbonato sédico caleinado se mep
tiene el bafio de tetiide adn durante una hora a 902,
el material teflido se extrge, se enjuaga con agua_fria
¥ con agua caliente, se saponifica durante 20 minutos
e 95-1009 con una solucidn que contiene 0,03% de un
éter alquilpoliglicdlico carboximetilzdo y 0,05 % de
carbonato sdédico caleinado, se vuelve a enjuagar y se
seca. Se obtiene un tefiido amarillo dorado de muy -
buena solidez al mojado (&l agua, al agua de mer, al
lavado, al sudor, al hervor con sosa, al aleali, al
deido, al vapor de geido, al sqbreterido scido y al
frote en estado himedo), de buena solidez a la luz y
muy buena solidez a la luz en estado mojado, también
en combinacién con colorantes antraquindnicos azules,

Ejemplo 2
" 26,4 partes de scido 4,4~diamino-
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1,1'-difenil-3-sulfdnico se disuelven en 1500 par-
tes de agua y 13 partes de solucion al 30% de hidrd-
xldo sddico a 502, Se agregan 33 partes de dcido -
2~fenilamino~4 ,6~dicloro-1,3,5-trigein~3"-sulfénico
¥ la mezcla se agita dubante 2-4 horas a 45-502, -
Agregendo igualadamente solucidn al 15¢ de carbonato
sddico se mantiene el pH entre 5 y 6. Terminads la
rescoion se precipita el producto de condensacidn -
con cloruro sédico, se separa por filtracion ¥y se la
va con solucién dilufda, de cloruro sddico.

Fl residuo de filtracidn himedo de
4-amino—4'-(2"-fenilamino-4"-cloro~1",3",5"-trigzinil-
6%-amino)-1,1'~difenil-3,3" ' ~disulfonato 4eido de so
dio se disuelve en 3000 partes de agua de 402 y se =
dlazotiza segin las indicaciones del ejemplo 1.

25 partes de dcido 3-metil-l-fenil-
Sepirazolon-4'-sulfdnico se disuelven neutro en 250
partes de agua y 13 partes de solucién al 30% de hi-
drdxido sédico y se mezele con 25 partes de bicarbo-
nato sédico. Después de enfriar a 52 se vierte la sus
pensidn del compuesto diazoico en agua de hielo. EL
compuesto digzoico se copula a un colorante monoazoi
co de color naranja-amarillo, 4

Terminada la copulacidn se ajusia
la solucién de colorante, con algo de solucidn al 40%
de dcido zcético, a un pH de 6. Se calienta entonces
a 802 y el colorante se precipita en forma de sel con

cloruro sddico. El colorante se filtra y se lava con

solucidn caliente, diluida, de cloruro sddico. Des-

pués de secar y molturar representa un polvo color -



- 16 -

naranja que, en ggua, se Gisuelve con color naraﬁja—‘
amarillo y tifie las fibres de celulosa en tonalidades
naranja dorado de buena solidez a la luz & muy buenas
golideces al mojado.
5. Ejemplo 3
' 264 partes de dcido 4,4'~diamino-
1,1'-difenil-3~sulfonico se disuelven en 2500 partes
de agua de 709 con 133 partes de solucidn al 30% de
nidréxido sédico, bajo reaceidn neutra. Agitando bien
10, se vierten en el franscurso de aproximadamente una -
hora, & 702, 140 partes de anhidrido del acido acéti
o, Agregéndo simultenesmente solucidn al 10% de hi
drdxido sddico se mantiene el pH entre 6 ¥y 7.
Terminade la adicién del anhidri-
15, do acético se agregan 420 partes de cloruro sddico y
se agita en frio, Se precipita asi el compuesto ace
t{lico. El residuo se filtra y se lave con solucidn
gl 20% de cloruro sodico. ILa sal sgdica obtenida del
deido 4'-acetilamino-4-amino-1,1'-difenil-3-sulféni-
20. co se puede seguir elsborando como pasta himeda o se
car en vacio a 60-802 en vacio.

30,6 partes de acido 4'-acetilami
no-4-amino-l,1'-difenil-3~sulfonico se disuelven, en
forma de pasta himeda de su sal ddsica, en 2500 par-
o5,  tes de agua. Se agrega uma solucién acuosa de 7 par

tes de nitrito sddico y esta mezcla se vierte, agl-
tando bién, & wna solucidn enfriads con hielo de 60
partes de 4cido clorhidrico al 30% en 250 partes de
agua. EL compuesto diazoico que se forma precipite

30. con color narenja, Terminada la diazotizacion se -
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destruye el ligero ‘exceso en &cido nitroso mediant¥
adicidn de poco acido aminosulfénico. 28 partes de -
deido 3-metil-l-fenil-5-pirazolon-4'-sulfonico se di
suelven neutro en 300 partes de agua y 14 partes de
solucidn al 30% de hidrdxido sddico y se mezela con
60 partes de carbonato sddico. ILa mezcla se enfria

a 52 y se vierte la suspension del compuesto diazoico
agitando biéh. Se forma un colorante monoazoico amg
rillo, tirando a rojo. Terminada la copulacidn se =
calienta la mezcla a 802 y el colorante monoazoico -
se precipita de su solu&ién medisnte adicion de cloru
ro sddico. Se deja enfriar, el colorante se separa
por filtracion y el residuo de filtracidn se lava con
solucidn de cloruro sédico.

Para la disociacin del radical -
acet{lico se disuelve el colorante himedo en 1000 par
tes de agua caliente. Con solucidn de hidrdxido sg=-
dico concentrada se ajusta la solucidn de colorente
& un contenido de 3% en volimen de NaOH y se calienta
durante una hora a temperatura de ebullicion. Termi
neda la disociacidn del rpdicel acet{lico se neutrali
za & 808 el hidrdxido sddico en exceso mediante adi-
cidn de solucidn al 30% de dcido clorhidrico. Despuds
se precipits el colorante aminomzolco mediante adicidn
de cloruro sédieo, se separa por filirscidn y se lava
con solucidn de ecloruro sodico. Bl colorante amino-
monoazoico obtenido se disuelve en 1000 pzrtes de -
agua y esta solucidn se vierte a una suspensidn fria
como el hielo de 16 partes de cloruro cianurico en -

100 partes de agua. MNediante un buen enfriamiento -



se mentiene la temperaturs a 0-32. Mediante adicidn
igualads de solucidn al 15% de carbonato sédico se -
mantiene el pH de la mezcla de reaccion entre 5 y 6.
Perminada la condensacidén se pre-
5. cipita totalmente el colorante reactivo obtenido me-
diente adicidn de cloruro sddico, se separa por fil-
tracidn y se lava con solucidn de cloruro sddico di-

luida.
EL colorante se seca en vacio a -
10. 402, Después de molturar representa un polvoe color

naranja que, en agua, se disueclve con color amarillo
tirendo a rojo.

Instrucciones de tefiido

100 partes de satén de algodon mer
15. cerizado se introducen a 252 en un bafio de tefiido com
puesto de 3000 partes de agﬁa ¥ 2 partes del coloran
te arriba descrito. En el transcurso de los proxi-
mos 30 minutos se agregen a la flota de tefiido 150 -~
poertes de sulfato sddico caleinado en peguefias poreig
20, nes y se aglta a 25-302 para que todo se disuelva.
Anora se egregen avn 6 partes e carbonato sédico an
hidro, en forma de ung, éolucién al 20%, y se tifie =
aln durante une hora a 25-30¢. El material teliido se
termina en la forma indicada‘en el ejemplo 1 y posee
25. las propiedades de solidez all{ mencionadas.
Ejemplo 4
El colorante aminoazeico, obteni-
do segun las indicaciones en el ejemplo 3 de 30,6 par
tes de acido 4'-acetilamino-4-amino-l,l'-difenil-3-sul

30,  f£dnico y 28 partes de 4cido 3-metil-l-fenil-5-pirazo
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acetilo, se disuelve en forma de pasta himeda en 800
partes de agua de 309. Agitando bidn se introducen
en porciones 27 partés de cloruro de 2,3-dicloroqui-
noxalina-6-carbox{lo finamente pulverizado., Median-
te introduceidn simulténes de solucién al 154 de car
bonato sddico se mantiene el pH entre 6 y 7. Termi-
nada la reaccidn se precipita totalmente el coloran-
te reactivo formado mediante adieidn de cloruro sddi
co0, se filtra y se lava con solucion diluide de clo-
ruro sédico. El colorante se seca en vacio a 602,
Después de molturar representa un polvo naranja éue,
en agua, se disuelve con color amarillo tirande a ro
jo. Sustituyendo las-z% partes de cloruro de 2,3-d1
cloroquinoxaling~6-carboxilo por 31 partes de cloruro
de 2,3-dicloroguinoxalina~b-sulfonllo se obtiene un
colorante parecido.

La tabla a continuacidn contienen
ulteriores colorantes de formula (I) que se obtienen
segun la presente invencidn, Estan caracterizades -
por los restos R,X, e ¥, la posicidn del resto X y el
redicael aoido sulfdnico en el micleo fenflico as{ co
mo por la tonglidad de color del tefiido sobre algo-

ddn.
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T ab l a
w2 | B= resto de \ X S03H ,\ Y Tonalidad de color,del =
Plase Posicion |Posiecion teiiido sobre algodon
512,4,5,6~tetraclo
ro-—pirlmid:.na H 4! 3! H Amarillo tirando a rojo
6 i 0H3 4! . 3! H (1]
7 " CH3 3' 4! H Ii
8 f c1 3! 5| H 1
9 " OCH3 41 3t H "
10 " OCZH% 4! 3I H l‘l
11 " " 3 4 CHy | 4marillo
12 " H 3! 4 0CH, Amarillo tirando a rojo
13| 2,4,6-tricioro-
pirimidina 3 41 H "
14 n H 4 3 "
15| 2~omino~4,6-diclo
ro-l,3, 5-tmac1na H 3 4! H "
16 |2-metilamino=4,6~
dicloro-l,3, S-tr:.
acina H 3t 4! .4 "
17|Acido 2-fenilami )
no-4,6-dicloro-l,
3,5=triacina H 3! 41 H n
18 |Acido 2-(2'-carbo
xifenilamino)=-4,6~
dicloro~l,3, 5-1:3:.1
acin=5* -sulfoni co| H 3t 41 H "
19 |2-netoxi-4,6~dicla
ro-l,3,5-triacina | H 3 4! H "
20 |Cloruro de 2,3-di .
cloroaun.noxala.n—g—
carboxilo H 4 { 3 H "
!
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Descrita suficientemsente la natursg
leza del invento, asi como la manera de realizarlo -
en la practica, debe hacerse constar que las disposi
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de -
modificaciones de detalle en cuanto no glteren su -~
principio fundementsl. También se hace constar que
el invento corresponde a una solicitud de patente -
presentada én Suiza con fecha 16 de Jjulio de 1.965,
bajo el nimero 10004/65, acogiéndose por tanto a los-
beneficios que conceden los Convenios Internaciona=-
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia -
del referido invento 'y por lo que se éolicita Paten
te de Invencidn por 20 aiios en Espafia sobre: "PROCE
DIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES REACTIVOS";
caracterizandose por lo siguiente:

1l2,- Procedimiento para la obten

cién de colorantes resctivos de férmula

e

0H3

en la cual R significsg un radical reactivo de la gsew
rie heterociclica, en caso dado ligado a través de -
~C0=, -50,~ é ~CHy~, X hidrogeno, heldgeno- alquilo

o alcoxi de baja molecularidad e Y hidrdgeno, metilo
0 alcoxi de baﬁa molecularidaed, caracterizado porque

1 Mol de una aming de férmula
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o bien sSe hace reaccionar con 1 Mol de un componente
reactiéo de la serie heterociclica, que lleva en ce-
so dzdo un redical halogenometilo, halogenosulfonilo
o halogenocarbonilo, seguidamente el radical amino -
atin libre se diazotizs y se copula con 1 Mol de wun -

componente azoico de formule

H
HO
50,8
H-% ] % (III)
~ H
CH,

0 porque 1 Mol de una amina de férmule (II) primera-
mente de acila, seguidamente se diazota el radical -
amino aun 1ib£e ¥ se copula con 1 Mol de un componen
te azoico de Pormuls (III), después se vuelve a di-
sociar el radical acilo y el radical amino liberado
se hace reactéionar con 1 Mol de un componente reacti
vo de la serie heterociclica que lleve en caso dado
wn radical halogenometilo, halogenosulfonilo ¢ halo-
genocarbonilo.

28 ,~ Procedimiento para la obten-
cion de colorantes reactivos; tal y como queds sustan

cialmente deserito en la presente Memoria.
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