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"Procedimiento para la obtencidn de tin

tes reactivos solubles en agua'.

¢

Halicitante: TNPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad
inglesai'residenfe en: Imperial Chemical House,

Millbank,-ﬁondres, S.W.l., Inglaterra,

Egte invento se refiere a nuevos tintes

reactivos azoicos solubles en agua, a los métodos

de preparacidén de los mismos y al uso de tales tin-

tes para tefiir productos textiles.
Es conocido el uso de tintes que contienen
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- grupoes capaces de reaccionar con grupos hidroxilo q’
la molécula de- celulosa en presencia de agentes aglui-

tinantes de dcidos, especialmente a temperaturas ela-

LI

vadas, con objeto de tefiir fibras que contienen grupos
hidroxilo, particularmente los materiales de celulb%é

tales como el algoddn y el rayon de v1scosa. Con esté'

.-.,

objeto se aplican los tintes en soluciones aouosas-o'z
en pastas de estampado acuosas y no se flaa en la f1-°:
bra una proporcidn considerable del tinte, debido a
una reaccidn secﬁndaria en la que el grupo hidroxilo-
reactivo reacciona con agua en lugar de hacerlo con

la molécula de celulosa.

Por consiguiente, ha de usarse un exceso de
tinte y se debeﬁ lavar por completo los ﬁeﬁidos 0 es-
tampados con soluciones de jabdn en ebullicién. E1 de-
rroche de tinte y la elaboracidn excesiva hacen que
los procedimientos de tefiido o estampado resulten ca-
ros, especialmente cuando se requieren tonos profun-
dos.

El presente invento trata de la produccidn
de tintes reactivos solhbles en agua Que tienen un

grado de fijacidén en la fibra notablemente alto y para

- los cuales se pueden reducir considerablemente los

tratamientos de lavado. Se ha comprobado que tales

- propiedades se presentan en ciertos tintes azoicos

que tienen, por lo menos, un micleo de benceno o naf-
taleno el cual lleva dos grupos amino cada uno de los
cuales, a su'vez, tiene un grupo capaz de entrar en

reaccidn con los grupos hidroxilo de la celulosa, ha-

11éndose como minimo 3 de tales grupos amino sustituf
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dos en la molécula, oes

Los mievos tintes del invento se represeutan

con la férmulas .
(\}m-lHZm-l . .! : '..
(Z-3gh - N = .- ]|3 -N-X g
Cp-atop T -1 -

Cn.--lHZn-l

en la que A es un radical aromdtico,

B es un radical de benceno o naftaleno que
pﬁede llevar otros sustituyentes,

X, Yy 2 representan grupos capaoeé de re-
accionar con los grupos hidroxilo de la celulosa,

| 'm, n y p representan nimeros enteros de como
méximo 6, @ es 1 4 2 y que contiene como minimo 2 gru-
pos de dcido sulfénico.

Como ejemplos de radicales aromdticos repre-
sentados por A se pueden mencionar, por ejemplo, los
radicales de benceno y naftaleno y también radicales
aromdticos que contienen mds de un ndcleo de benceno
o naftaleno, por ejemplo, radicales difenil, difeniloxido,
difenilamina, estilbeno, azobenceno y fenilazonafteleno,
y también radicales aromdticos que contienen un micleo
heterociclico, por ejemplo, radicales bentiazol o nafta-
triazol. Los radicales aromdticos pueden llevar susti-
tuyentes, por ejemplo, dtomos de cloro y bromo, hidro-

Xilo, amino, metilo, alcoxi, nitro, acilamino, alquil-
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¥ aril-carbonilo, éster carboxilico, carbamilo, éciao
carboxilico, 2lquil=~ y aril-sulfonilo, grupos de suis

L4
»
»

familo y dcido sulfdnico, as{ como, si asi se deséé;

ce

grupos adicionales de la clase representada por .

...N d Z , .e..:._:
. 5 B de la férmula (1) anterior. e,
“p=1 2p-1 | .

tado por B puede también llevar sustituyentes de 1a
clase que se indica en el pdrrafo anterior. Los dto-
mos de nitrdgeno descritos estén con preferencia uni-
dos a les posiciones 1, 2 y 4 del micleo de benceno o
naftalenc.

Como ejemplos de grupos que se representan
por X, Y y Z, se pueden mencionar por ejemplo, los
radicales ol: @ insaturados de dcidos alifdtico carbo-
x{licos, tales como el dcido acrilico, el dcido Ol-
cloroacrilico, 4cido propidlico, el deido maleico v
los dcidos mono- y di-cloromaleicos; de manera mds
particular X & Y pueden representar el radical de un
dcido qQue contiene un dtomo haldgeno 1dbil o un grupo
qQue se divide con facilidad para formar un anién; por
ejemplo, el radiéal de un deido alifdtico halogenado
tal como el dcido cloroacético, dcidos B-cioro yB -
bromopropidnicos y dcide A, @ -dicloropropidnico y
muy especialmente, un radical heterociclico que con-
tiene de 2 a 3 4tomos de nitrdgeno en el anillo hetero-
ciclico y por lo menos un sustituyente 1ébil en un dto-
mo de carbono del anillo. Por sustituyente 14bil se

Quiere dar a entender un dtomo o grupo que estd unido



a un étomo de carbono en la posiclon orto de un auomo.

> e w

de nltrogeno del anillo heter001cllco, cuyo &tomo @
grupo se sustltuye facllmente Por un grupo hldrox1lo~
bajo condiciones alcalino-acuosas,. -,

wpeoes

5. Como ejemplos de tales radicales heteroci-..

Ll *

o't

clicos se pueden mencionar 2, 3-dicloro-quinoxalina-=5-~,

. L} Q

$ 6-sulfonil, 2, 3-dicloro-quinoxalina-5- é 6—carbon11
2 4—d1010ro-qu1nazollna—6- é T-sulfonil, 2,4, -trlcloro—
quinazolina-7- w 8-sulfonil, 2,4,7- 6 2,4,8-tricloro-
10. quinazolina-6-sulfonil,2,4-dicloroquinazolina-6~carbonil,
1,4=dicloroftalacina-6-carbonil y, de manera mds parti-
cular, radicales g~triacina-2-il y pirimidin-2-il o 4-il
que contienen, por 1o menos en una de las restantes po-
siciones 2,4 & 6, un dtomo de bromo o, mejor, un Stomo
15. de cloro, un grupo acido sulfénico, un grupo tiociano,
¥y un grupo ariloxi o ariltio que contienen un sustifu—.
yente electronegativo tal como sulfofenoxi, sulfofeniltio,
nitrosulfofenoxi, disulfofenoxi y sulfonaftoxi; o un.

grupo de la férmula:

”~ ‘\
-5 =-C Y - (2)
-‘\~__// -
20. en 1la que Y' representa el grupo de 4dtomos necesario

para formar un anillo heterociclico de 5- § 6~ miem~
bros que puede llevar sustituyentes o formar parte de
un sistema de anillos fusionados; o un amonio cuater-

nario o grupo piridinio; o un grupo de la fdrmula:
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en la que Rl ¥y R2 cada uno representa el mismo o di%,,s
ferente grupo alquilo, cicloalduilo, arilo o aralawi}o,
o Rl~y r2 juntos forman, junto con el dtomo de,nitféqsf

geno, un anillo heterociclico de 5- 0 6- miembros; o

un grupo de la férmula:

| o,

-5 =~-C (4)

en la que R3 N R4 pueden ger lo mismo o diferente y
cada uno representa un dtomo de hidrdgenoc o un grupo
glquilo, arilo o aralquiio.

En los casos en Que el anillo de pirimidina
0 el anillo de triacina lleva un solo sustituyente 18-

bil, dicho anillo puede tener un sustituyente no-14bil

‘en el restante dtomo o dtomos de carbono.

Por un sustituyente no-1dbil se quiere dar
a entender un grupo Que estd ligado por un grado de
afinidad covalente a un atomo de carbono del micleo
de triacina o pirimidina, cuyo grado de afinidad no

se quiebra bajo las condiciones que se emplean para

- aplicar el tinte reactivo. Como ejemplos de tales

“sustituyentes se pueden mencionar los grupos amino

e hidroxilo primarios, también los grupos amino mono-
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o di-sustituidos, los grupos hidroxilo eterificadoé,

y mercapto eterificados; en el caso de los grupos

> s
* 2

amino sustitufdos se incluyen, por ejemplo, los grut °
pos mono- y di-alquilamino en los cuales 1los grupos s

‘»
et

alquilo contienen de preferencia 4 dtomos de carbold

e **

como méximo, y los qQue también pueden contener talés..

R
e e

sustituyentes como dtomos de cloro o grupos hidroxilo,

alcoxi o sulfato; y grupos fenilamino o naftilaminsfo,:
con}preferencia los Que contienen sustituyentes de
dcido sulfdnicoj en el caso devlosﬂgrupos hidroxilo

¥y mercapto se incluyen por ejemplo,los grupos alcoxi

¥y eglauiltio, con preferencia los de peso molecular
bajo, v.ge, los que tienen hasta 4 atomos de carbono

¥y los grupos fenoxi, feniltio, naftoxi, y naftiltio;
como ejemplos particulares de. todas estas clases se
pueden mencionar metilamino, etilamino, dimetilamino,

8 -hidroxietilamino, di-( @ -hidroxietil)amino, B —cloro-
-etilamino, cicldhexilaminq, anilino, sulfofenilamino,
disulfofenilamino, N-metil—éulfofenilamino,.Fk-ﬁ-

~hidroxietilsulfofenilamino, carboxifenilamino, y

sulfocarboxifenilamino y los grupos sulfocarboxifenil-

-amino, metoxi, etoxi y butoxi, fenoxi, metilfenoxi,
clorofenoxi y feniltio. Entran én la categoria de sus-
tituyentes no-lébiles los étomos de cloro o lds grupos
éiano, nitro, carboxi o carbalcoxi en la posicidn 5=
de un radical pirimidinil.

Segin una caracteristica adicional del in~-
vento 8e prdporciona un procedimiento para la fabri-
cacidn de los nuevos tintes azoicos que comprende la

interaccidn de un compuesto azoico de la férmula:



*

5

10.

15.

20,

- 8A- eade®
( HN—)EA.-N=N-1‘3-NH.Cm_lH2m_1 ('@L
p-1 Hop-1 MO gt

en la que A, B, m; n, py a tienen los significadosesss

indicados anteriormente con (q + 2) proporciones moz* 2

&
.

. . Y
leculares de un reactivo apropiado para reemplazaré s

d

un dtomo de hidrdégeno de una amina orgdnica por un ‘e,

L]

L 2R NS

grupo capaz de reaccionar con 1los grupos hidroxzilo
de 1la celulosa formando un grado de afinidad cova-
lente entre el tinte1y la molécula de celulosa, Veg.,
el halurb de 4cido o el anhfdrido de un 4cido que con-
tienQ tal grupo. | | .

.A lo largo de esta memoria se usa el término
"un reactivo como el que aqui se define" para referir-
ﬂos a tal feactivo. A

En una mgdifiéaoién del procedimiento ante—

rior, se hace reaccionar un compuesto agoico de la’

en la que Ay B, Z, my, ny q‘tienen los significados .
indicados antes; con dos'prdporciones molecularses de
un reactivo como el que se define anteriormente,

En una segunda modalidad del procedimiento
anterior se reacciona un coﬁpuesto azoico de la férmu-

la:
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en la que 4, B, Y, %, m, y 4, tienen los significadts”

- D
expuestos anteriormente, con una proporcidn moleculial,s

o> P

de un reactivo como el que se define antes. s v

Wl g @

Se puede llevar a cabo fdcilmente el trafééé
miento del compuesto azoico con el reactivo agitando
una solucidn acuosa del compuesto con una suspensidn
o solucidn acuosa del reactivo, pudiendo variarse-la
temperatura de reaccidn de 0° a 100°C ya que debe
elegirse ésta con la consideracidn debida a una re-—
accidn secundaria en la cual el agua'reacciOna con el
reactivo e hidroliza el grupo capaz de reaccionar con
la fibra,

Como ejemplos de reactivos qﬁe Se pueden
usar se citan, los anhfdridos o haluros de dcido, de
écidos alifdticos s B -insaturados tales como anhidrido
cloromaleico, cloruro de propioclilo y cloruro de acri-
lilo, los cloruros de &cido de dcidos.alifdtico halo-
genados tales como cloruro de cloracetilo, cloruro de
sulfocloracetilo, cloruro de @-bromo y @ ~cloropropio-
Qnilo y cloruro de 'd.;f@-dicl.oropropionilo, y de pre-
ferencia, compuestos heterociclicos que contienen por

1o menos 2 dtomos de nitrdgeno en los anillos hetero-

- ciclicos y que contienen 2 o mds dtomos de haldgeno,

especialmente cloro, en la posicidn orto de los dtomos

de nitrdgeno, tales como cloruro de 2, 3-dicloro-

quinoxalina-5- y 4cido 6-carboxilico cloruros de 2, 3-
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ruros de 2,4,7- y 2,4, 8-trlcloro-Qu1nazollna-6-su1fol

fenil, cloruro-de 2 4-dlcloro-Qu1nazollna-6-oarboxi1ilo,

cloruro de 1,4-dicloro-ftalacina-6-carboxililo, 2 49

toad
»‘3
&

/J

tribromo y tricloro-pirimidinas, 2,4,5,6-tetraclores
pirimidina, 5-metil-2,4,6-tricloropirimidina, 5—niﬁf05§
2,4,6-tricloropirimidina, 2,4—triclofo-S—nitro—6-metil-
pirimidina, 2,4-dicloro-5-nitropirimidina, 2,4,6-tri-
cloro;B-cianopirimidina, 5-carboetoxi~2,4-dicloro-
pirimidina, 5-carboxi-2,4-dicloro-pirimidina, bromuro
ciamirico y,.con preferencia, oidruro‘ciapdrioo ¥y Yos
productos de condensacién primaria del bromuro ciami-
rico o clorufo ciamirico con amoniaco, un sulfito o
tiocianato alcalino o un drganotiol, compuesto.hidroxi
0 una amina orgédnica primaria o secundaria, por ejem—
plo, metanol, etanol, isopropanol, fenol, o-, o= ¥ P~
clorofenoles, o=, m~ y grcresoles, o=, M~ y p~sulfo-
fenoles, tiofenol, 4cido tioglicblico, dcido dimetil-
ditiocarbimico, meréaptobenztiaiol,.tioacetamida,
metil-, dimetil-, etil-, dietil-, n-propil-, iso-
~propil-, butil-, hexil- o ciclohexilemina, toluidina,
piperidina, morfolina, metoxietii—amina,'etanol~amina,
doido aminoacético, amilina—2:5-, 2:4 y 3:5-dcidos di-
sulfénicos, dcidos metanflico, ortenilico y sulfanflico,
dcidos 2,3~ y 4-aminobenzoicos, &cidos 4- y 5-sulfo-2-

aminobenzoicos, dcido 5~amino-2-hidroxibenzoico, &cido

.2-aminoetanésulf6nico, édcidos aminonaftaleno mono- y .

di-sulfénico y Zcido N-metil-aminoetano sulfénico;
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también, los-productos de condensacidn ik

cloruro ciamirico con sulfitos alcalinos, tiocianatos

=
e 0o,

* o

alcalinos, fenoles y tiofenoles-que contienen un,gus-

tituyente electronegativo, 'y compuestos de las fﬁ%mh—

. e |

las: . . ‘ )

B Rl ."‘:n

o s
-——— "
Yt , H=S-0C - N/
-~ ™

H-8-C S :
S =T S \Rz..“...

en las que Y', RY, R%, R3 y R* tienen los significados
antes indicados: . |
Pueden obtenerse los compuestos azoicos

apropiados para‘uso en la fabricacidn de los nuevos
tintes, por ejemplo, diazotizando una dinitro anilina,
copulandd el compuesto de diazonio resultante con un
componente de copulécién que contenga por lo menos un
grupo amino y reduciendo el grupo nitro a amino. Sin
embargo se prefiere usar compuestos azoicos obtenidos
por la copulacién de compuestos de diazonio'arométicos;
que contienen un grupo acetilamino, con un componente
de copulacidn qQue tenga un micleo de benceno o nafta-
leno que lleve dos grupos amino, y de manera mds espe

cial un componente de copulacién de la férmulas
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o£80) '.
NH'CnElHZn—l Tt
(3)
NH.C H .'. :

n-1"2m=1 .

én las qué e; ﬁﬁcleo?de benceno o naftaleno puede
1levar‘sﬁstituyentes adicionaies; ¢hidrolizando el
éompuesto resultante., " | _
Se pué@en‘obtener otros compuestos azoicos
5. ~ apropiados copulando ﬁna diamina aromética tetrazoti-
zada con dos moles d?;dicho componente de copulaqién._
Como ejemplos de componentes de.copulacidn
de 1a férmila (8).0 de la férmula (9) se pueden citarl
: l,3—diéminobenéeno, 3=metilaminoanilina, 2-metil; y.
10.  2-metoxi-1:3-disminobenceno y 133, 1:5- y 1:7-naftileno-
diaminas,
’  se puede utilizar de maneré.altérnativa un
derivado monoacilo de un coﬁponente de copulacidén de .
férmula (8) o (9), hidrolizéndose el compuesto &zoico
15, para eiiﬁinar élygrupo aoilg. . , |
-Como ejemplos de“aminas arométibas o de sué.

. derivados monoacilados Que pueden utilizarse para la
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preparacidn de los compuestos azoicos de la férmula

(5), se pueden citar dcido 4,4'~diaminoestilbeno-2,2'~
disulfénico, 4cido 4,4 '-diaminodifenil-2,2'~disurfénico,
4cido 4-acetilamino-4 '-aminoestilbeno-2,2'~diswlfdpico,
dcidos 4-N-acetilamino-l-aminonaftaleno-6- (y 7éfsulf6-
nicos y dcidos 6-N-acetilamino-Z-aminonaftaien§f@$8 di-
sulfdénicos, también los compuestos azoicos que:égfob- .
tienen por la copulacidén de sales diazdnicas de’tgles

res o

aminas aromdticas con componentes de copulacidn.que

contengan un grupo amino diazotizable, por ejemplo,

- 2-metoxi-5-metilaniline, 2:5-dimetoxianilina, Z-mptoxi-

anilina, 2-carboxianilina, 2-metilanilina, 3-metil-
anilina, 3-ureidoanilina, 3-acetilaminoanilina y dcidos
l-naftilamina-6- (y 7) sulfénicos,

Se puedén'conseguir los compuestos azoicos

de la férmula (6) al condensar una poliamina aromdtica

de férmuls (NHé) - 4 - NH, (10) con q moles de un re-

activo como.el Que aqui se define, diazotizando la
monoamina aromdtica resuitante, y copulando el com-—
puesto'diazonio resultante con un componente de copu-
lacidén de férmula (8) o de férmula (9).

Se pueden obtener los compuestos azoicos de
férmula.(7) condensando una polismina aromdtice de
férmula (10) con q moles de un reactivo como el que
aqui se define, diazotizando la monoamina aromitica
resultante, y copulando el compuesto de diagonio re-

sultante con un componente de copulacidn de férmulas

NH.Y
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Como ejemplos de poliaminas de férmula (10)

se pueden citar dcido 2,6-diaminonaftaleno;4,B-disql-
fSnico; grfeniléno—disﬁina«y dcido 1,3-fenileﬁo @;gﬁiné-'

. _.‘. H
~4=gulfdénico, también los compuestos aminoazoico¥ que

5¢ se obtienen al diazotizar el derivado monoacilad%iﬁe .
B * e,

. : 4. . . ¢ . o
una diamina aromdtica, de la cual se han citado.ghfpes
una cantidad de ejemplos, copulando el producto‘¢en un

.7 . 3 .
componente de copulacion que contenga un grupo -amino

) o - ' e
diazotizable, de los cuales se han citado antes una

10. . cantidad de ejemplos, e hidrolizando el produc&b?re~
sultante, . , : ©,

Se pueden conseguir los oomponentés de co-
puiaéién de la férmula (11) bhaciendo reaccionar una
dismina de formula H.? - NHfGnrlgan » PoOr ejemplo,

NH
.2

15. p-fenileno diamina, 3-metilamino anilina, 2-metil- y
2-metoxi-1, 3-diamino-bencenos ¥ 1,3-, 1,5- ¥ 1,7-
naftilendiaminas, con un mol de un reactivo como el
que aqui se define.

En otra modalidad del procedimiento del in-

20. vento, se pueden obtener los tintes de férmula (1) en
la que A, B, m, n, py q tienen los significados in-
dicados antes y X, Y y Z representan grupos 2-cloro-
-g-triacin-6-il en los que la posicidn 4 ael nbcleo
de triacina lleva(un'grupo amino o amino sustituido,

25, - .por medio de la reaccidn de un tinte de- férmula (1)
en la que 4, B, m, n, p y Q tienen los significados
indicados antes v X, Y y 2 cada uno representa un“

grupo 2,4-dicloro-g-triacin-6-il con (g + 2) moles
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de amonfaco o de una amina.

Los nuevos tintes agoicos pueden separars

<

por medio de las téenicas de separacidn de costumbre

REX

en los tintes solubles en sgua, por ejemplo, pd%;s%-

cado de pulverizacidn o precipitando el tinte en!la

s e e

forma de su sal sdédica al afiadirle cloruro sédicg @l

" medio de reaccidn y filtrando y secando el préci@itado

resul'«bant‘e. | ea o
Los nnevos tintes azoicos del inventd .sgn

valiosos para tefiir productos textiles tales come, al-

Lo -

goddn, lino y raydn de viscosa. Los nuevos tinfes:

azoicos se pueden aplicar, para tefiir los productos

"textiles de celulosa, bien por un proéedimiento de

tefiido o0 bien de estampado, de preferencia en unién
de un tratamiento coniun agente aglutinante de 3cidos
tal como carbonato o bicarbonato sddico o una sustan-
cia como el tricloroacetato sddico que con el calor
libera un agente aglutinante de dcido, llevdndose a
cabo dicho tratamiento anteg durante o después de la
aplicacién del tinte. Cuando se aplican de eéta nane-
ra a los productos textiles de celulosa,»los nievos
tintes azoicos produc¢en tonos que  -poseen excelente
resistencia a los tratamientos himedos, como el la-
vado, y se distinguen por la eficacia con la que el
tinte rescciona con la molécula de celulosa.

Los ejemplos siguientes en los que las par-
teS«son'envpeso, ilustran pero en modo alguno limitan
este invento:

Ejemplo 1
| Se disuelven 16.partes de la sal disddica
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del compuesto triaminoazoico que se obtiene por la

copulaclon de dcido 6—acetllam1n0—2-am1nonaftaleno—

4:8-disulfdnico diazotizado con m—amlnoacetanlllda en

. . .

un medio 4cido e hidrolizéndolo & continuacidn para

~dividir los grupos acetilaminos, en 200 partes de®

0-00

agua, y esta solucidn se afiade a una solucidn Fe s 36
partes de la sal sédica de 2:44-dicloro-6-(3'-su]§;‘,'¢—
fenilamino)-s-triaoina en 200 partes de agua y +1.35:
partes de acetona. Se calienta la mezcla a 45-BOPCu
durante 5 horas, manteniéndose el PH en 7 anadaendo .

uns soluclon acuosa al 10% de carbonato sodlco..Se

trata la mezcla con un 10% de cloruro potédsico, se

- filtra y se seca entonces el residuo del filtro.

Lia composicidn tlnte asi obtenlda contiene
3 atomos de cloro hldrollzable por molécula. Cuando
se aplica el tinte a productos textiles de celulosa,
en unién de un trataﬁientovcon un compueéto aceptor
de dcidos, posee una excelente fijacidn y produce to-
nos amarillo rojizos que fienen muy buena resistencia
al lavado y a la luz. Por ejemplo, cuando se trata el

raydén de viscosa en una proporcidn de liquido : géne-

jros de 30:1 a,8090. en presencia de 30-45 g./i.,de sal

durante 30 minutos, se le aﬁadé.a continuaci5n 10 g./1.

de carbonato sédico y se continda el tefiido durante 2

“horas, se fija derca de un 95% del tinte.

Ejemplo 2 . '

Se afiade una solﬁoién de 18,78 partes de
la sal disédica al compuesto diazoico obtenido por
la copulacidn de una proporcidn molecular.de &cido
bencidina~2:2'~ diéulfénico tetrazotizado con dos

PpProporciones moleculares de 1l:3 fenilendiamina en
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un medio dcido, en 250 partes de agua, a una solucidn
de 41,16 paftes de la sal sddica de 2‘4-dicloro—6-(3'-
-sulfofenllamlno)-s—trlaC1na en una mezcla de 150. Far-
tes de agua y 170 partes de acetona. Se agita 13 mez-
5.  cla durante 3 horas a 45-50 °., manteniéndose el, pH de

la mezcla en 7 por la adlclon de una soluclon acuesa

al 10% de carbonato sodlco. Se anaden 80 partes de clo—

ruro sddico Yy el compuesto una vez pr901p1tado sé fll—

000.0

tra y luego se seca.

10. : ' - La comp05101on tinte asi obtenida con 1éne

_',

”o

~3,6 édtomos de cloruro hidrolizable por molecul. “uan-
Vdo se aplica el tlnte a los productos textiles de ‘ce~
lulosa, en unlqn de un tratamiento con un agente acep—
tor de écidos, posee uné excelente fijacidn y pfoduce
15, tonos amarillo rojizos Que tienen muy buena resisténcia
| al lavado y a la luz. |
Ejemplo 3. . .
Se copula 301do 6-acet11am1no-2—naftllamina-
, —4 8—dlsu1fonlco con una propor01on molecular de m-
20. ~fenilendiamina en un medio dcido y se convierte el
o grupolécetilamind en amino por hidrélisis con écido
clorhidrico. Se afiade gradualmente a 0-5°C, una so-
lucién.dé 12 partes de ié sal disddica del éompueéto ’
monoaéoico de triamina as{ obtenido en 200 partes de
25, . agua, a una suspensidn de 14,0 partes de clofuro ci-
| " andrico en 120 partes de acetona, 50 partes de agua
y 50 partes de hielo. Se agita la mezcla durante 3
horas a 0-5°C. y luego se neutraliza el pH en 7,0 afia-
diendo una solucidn acuosa al 10% de carbonato sdédico.

30.  Se afiade a la mezcla anterior una solucidn de 16,8
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partes de la sal sédica de 2-metil-5-sulfoaniline en
100 partes de agua y ésta yltima mezcla se agita a
45-50°C. durante 3 horas manteniéndose el pH en % spor
la adicidn de una solucidn acuosa al 10% de carﬁ?ﬁé}o

sédico. - : .

*
.

qe

. .

La composicidn de tinte que se obtiend

esta manera contiene 2,87 Ztomos de cloro hidrolizé—

v

ble por molécula. Cuando se aplica el tinte a los pro-

L RN

ductos textiles de celulosa, en unidn con un agente

3 .
aglutinante de 4cidos, posee una excelente fiquiﬁn

¥ produce tonos amarillos rojizos que tienen unag

L

"5.1"

e-

LA

‘&
»

i i g

sistencia 6ptima al lavado y a la luz.

Ejemplo 4
Se efiade una solucidn de 3,9 partes de la

sal sdédica de dcido metanilico en 50 partes de agua,

partes de cloruro ciamirico en 40 partes de acetona

¥y 40 partes de agua. Se agita la mezela durante una
hora a menos de 5°C., manteniéndose el pH de la so-
lucidén en 7 por la adicidn de una solucidn acuosa de
carbonato sddico. Se afiade despuds gota a gota una
solucién de 2,2 partes de m~fenilendiamina en 150 par-

tes de agua;’Sé calienta la mezcla a 30°C. durante me-

‘dia hora, manteniéndose el pH de la solucidn en 7 por

la adicidn de una solucidn acuosa al 10% de carbonato
sédico.

‘Se afiade gota a gota una solucidn de 4,2
partes de la sal sddica de écidovl,3—feni1endiamina—
-4-sulfénico en 50 partes de agus, a una suspenéién

de 3,7 partes de cloruro ciamirico en 40 partes de
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acetona y 40 partes de agua. Se agita la mezcla durante
una hora a menos de 59C. manteniéndose el pH de la so-

. . s Lo
lucidn en 7 por la adicidn gradusl de una solucidn

PN X

e 2.0
acuosa al 10% de carbonato sddico. Después se 1l&:affa-

den a la mezcla 10 partes de una solucidn acuosafgﬂ de

nitrito sddico seguida de 6 partes de dcido clorhfdri-

co concentrado. Se agita la mezcla a 0°-5°C, dura?;e
30 minutos y luegé se elimina el decido ﬁitroso Ré%ila
adicién de dcido sulfémico. Se afiade la mezcla agitén-
dola con rapidez, a menos de 5°C, a 1la soluoiégéé;jl_
~(4'-cloro-6 '~metanilino~1': 35 '~triacin-2'~ilamino)-
_3-aminobenceno y entonces se eleva el pH a 6 poifia' |
adicidn gradual de una solucidn acuosa al 10% de car-
bonato sdédico. Se agita la mezcla durante 2 horas has-
ta completar la qopuiaciéﬁ. |

‘ Se afiade, por debajo de 5°C, una soluciln
de 6,0 pertes de la salvdisédica de anilina-3:5-dcido

disulfdénico en 60 partes de agua, a una suspensidn

. de 3,7 partes de cloruro ciandrico en 40 pértés de

acetona y 40 partes de agua. Se agita la mezcla du~
rante una hora a menos de 5°C. manteniéndose el pH de
1a solucién en 7 por la adicidn gradual de una solu-
cidn acuosa al 10% de carbonato sbédico. Se’ afiade la-
suspensidn monoazoica a esta solucidn. Se'gélienta la

mezcla durante 2 horas a 40°C, mantehiendo el pH de

‘la solucidn en 7 por la adicidn gradual de una solu-

cidn acuosa al 10% de carbonato sddico. Se'precipiﬁa
el tinte por la adicién de 90 partes de cloruro sdédico
y se separa por filtracidn. Se lava el producto fil-

trado con S0 partes de aéétona4y se deja secar,
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El tinte contiene 3,6 dtomos de cloro hidro-

lizable por molécula. Cuando se aplica el tinte a los

z
e vd

productos textiles de celulosa, en unidn de un trata

«tee
miento con agente aglutinante de dcidos, produce’stohos

¥

naranja que poseen buena resistencia al lavado y*g°la

luz. ' iy

oy 3,"

W

@ @

El cuadfo giguiente indica los tonos déipue-
vos tintes adicionales del invento que se obtuvieren

como se explica en los ejemplos 1l y 2 condensandq’ ¥l

LN S

compuesto poliamino-azoico, indicado en la primera

$ &
4

columna, con el compuesto heterociclico (B), indicado

en la segunda columna del cuadro, utilizando una pro-
 porcidén de una molédcula de este Ultimo por cada grupo

~amino presente en el compuesto poliamino azoico.
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Ejemplo 26
Se diazotiza 6-amino-2-(5'-ciano-2':6'-di~

-cloropirinidin—4‘—ilamino)-naftaleno—4:8-disulf6nieo

¥y se copula con una proporeidn equimolecular de &L
~-fenilenediamina en un medio dcido. Se aflade una sq—

luclon de 6 5 partes de la sal dlsodlca del oompuésto

-‘o ’? .-1:

- monoazoico asi obtenido en 100 partes de agua, agltanr

e ®

dolo a una suspensidn de 6,4 partes de 2—(3'-sulfo-

’.00‘3

-fenilemino)-4:6-dicloro-g-triacina en 40 parteg de

.e‘)

o 0¥

]

40°c. durante 3 horas manteniendo el pH en 7 por la
adlclon de una solucidn acuosa de oarbonato sodlcos

Se afiaden 20 partes de cloruro sodico, se filtra la

mezcla y luego se deja secar el residuo del filtro.

El tinte que se obtiene de esta manera con-

tiene 3,3 dtomos de cloro hidrolizable por molécula.

Cuando se aplica el tinte a los productos textiles de
céluloéa;,en unién de un tratamiento con agente aglu-
tinante de dcidos, produce tonos amarillo rojizos que
tienen buena resistencia al lavado y a la luz.

El siguiente cuadro muestra tonos de més
ejenplos de los nuevos tintes del invento que se han
obtenido por el procedimiento general del ejemplo 26,
copulando una sal diazoica del éompuesto amino indica-
do en la segunde‘columna del.cuadro, con el componente
de copulacidn, indicado en la tercera columna, y con- -
densando el compuesto amino azoico con una proporcidn
eqaivélente'de un agente acilador, indicado en la cuar

ta columna:del cuadro.
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NOTA
Descrita suficientemente la naturaleza del

invento as{ como la manera de realizerlo en la privw«
'q‘

tica, debe hacerse constar que las dlSpOSlClOneS'anJ

terlormente 1ndlcadas son susceptibles de mOdlIlcar?

01ones de detalle en cuanuo no alteren su pr1n01p"’

O‘ “+

fundamental. Tamblen se hace constar. que el 1nvenbo

-

se refiere a -una solloltud de patente brltanlca, pre-

‘04‘00

'sentada con fecha 3 de septlembre de 1965, numeno¢.~

‘000

_37695/55, aooglendose, por lo tanto, a los benegaolos

qQue conceden los Convenios Internacionales en v;gorb

' ) e v
siendo lo que constituye la esencia del referido in-

Avento'y por 1o Que se solicita Patente de Invencidn

por 20 afios en Bspafia: "PROCEDIMIENTO PARAlLA OBIEN-
CION'DE TINTES REACTIVOS SOLUEBLES BN AGUA"- caracte-

Arlzéndose por lo siguiente:

18,- Procedlmlento para la obten01on de tln-

tes reactivos solubles en agua, de férmula generals

‘?m—lHZm-l‘
(z-N-)(-lA-N=N-J?-1;I-X ‘ (1)
Cpay Hopy R
| Op-1fona

en la que A eé.ﬁn'radica;_aromético, B es un’radical.
benzeno o naftaleno que'pueden lle#ar otros componen-
tes, X, Y y A representan grupos oapaceé de éntrar en
reaccién con los grupos hidfoxilo de la celulosa,m, n
¥yp representan nimeros enteros de 6 por 1lo ﬁenos, a

esl 2 y que contienen al menos 2 grupos de dcido:
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sulfdnico, caracterizado porque se provoca la inter-

accidn de un compuesto azoico de la fdérmula general:

gp;-lgzp-l NH _Cn 1H2n-1 : ;;*

en la que A, B, ﬁ, n, py 4 tienen los significadps
indicados anteriormenté, coﬁ(q+2) prOporcioneS‘m@ler'
culares de un reactlvo aproplado para reemplazaq:gg

dtomo de hidrdgeno de una amina organlca por un.grupo
capaz de reaccionar con los grupos hidroxilo denla* v
celulosa con la formacidn de un enlace covalente en—
tre eltinte y la molécula de celulosa° o la 1nterac-

cidén de un compuesto azoico de la férmulas:

(Z-NH-)——A-N N-B-——NHleH

om-1
1850

en la que A, B, 2, m, n y 9 tienen los significados
indicados, con 2 proporciones moleculares de dicho
reactivo; o la interaccidn de un compuesto azoico de

la férmula:

(z-m‘)-"._q_A-N N-B— NHC,, Hy
NH.Y

‘en la que 4, B, Y, %, m y q tienen los significados

indicados, con 1 proporcidn molecular de dicho reac—
tivo.

28 ,~ Procedimiento, segin la reivindicacidn



5.

10.

3

15.

20.

~triazina asi introducido. "

=27 =

18, caracterizado pordue el reactivo es cloruro ciami-
rico o el producto de condensacidn primaria de cloruro -
s LS ’ N .
cianurico con amoniaco o un organotiol, compuesto hi-

droxi o una amina orgdnica primaria o gecundaria.. s
. . .

38,- Procedimiento, segin la reivindicacidn

Cw
gwm

28, caracterizado pordue el compuesto azoico se %ag%:
. . S
reaccionar con una proporcién molecular de clorurq *

ciandrico por cada grupo amino presente en el compues-

2 *

. ) Sraa
to azoico y el producto resultante se hace reacci nar
o
L I

con una proporcidn molecular de amoniaco o una amixa

-
¢ b

primaria o secundaria para cada grupo 2,4-dicloro~gr
?, *

©

42.~ Procedimiento, segin las reivindicacio—
nes 28 é 38, caractefizédo'porQue la citada amina pri-
maria o secundaria es écido ortanilico, metanflico o
sulfan{lico o amilina-2,4~, 2,5- o dcido 3,5-disulfé-
nico. ‘ . |

58,- "Procedimiento para 1la obtencidn de
tintes reactivos solubles en agua; tal y como queda

sustancialmente descrito en la presente memoria.

Esta memoria consta de veintisiete hojas

_escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid; 3/ 7/'4/6

IMPERIAL CHEMICAL
INDUSTRIES LIMITED.-

MODET

: CACT BTG
J. GOMEZ RAVO
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