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PATENTE
-
INVENGION

por "PROCEDIMIENTO PARA TENIR Y ESTAMPAR MATERIAL FIBROSO SIN-
TETICO", o favor de la firma J.R. GEIGY, A.G., de nacionalidad

suiza, residente en BASILEA (Suiza).

— —
- . =

MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia prosente invencidn se reficre a -un procedimien~
t0 para la preparacién de tefiir y estampar material Fibroso
gintético y, en calidnd de producto industrial, las mate-
rias fibrosas sintéticas tefiidas y cstampadas segin el
procedimiento de acuerdo con la.invenoién, asi comé Jles
materins fibrosas sintéticas con un contenido en coloranw
tes de la férmula subsiguiente.

Se enconfré que el material fibroso sintético se
puede estampar y teflir en valiosas tonalidades amarillas fluow

rescentes, de color solido, traténdolos con colorantes de la
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significa un radical bivalente que completa el
anillo A que contiene nitrdgono, formando un ani-
1lo pentagonal o hexagonal de caracter aromitico,

¥

significan, independicntemente wna de otra, cada
mna hidrdgeno, wn grupo alquilico eventuslmente

substituido o un grupo ciclozalquilico, o bien

pueden formar, conjuntamente con el dtomo de nitrd-
geno, un anillo heterociclico, eventualmente bajo

la influcncia de un ultcrior heteridtomo,

dispersables en agua, exentos de grupos que los hacen solubles

en agua y que so disocién, con agua, cn forma acida.

Fl anillo A que contiene nltrdgeno es, de acuerdo con

la definicidn, un anillo pentagonal o hexagonal de cardcter

aromdtico, es deeir, en la prdctica o un anillo de azol o de
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azina, el cual, oventualmente, estd condensado con anillos .
earbociclico~aromdticos, por cjemplo con el anillo de la
naftalina, o, preforentemente, con el anillo bencénico.

a

Si el heterociclo A que contiene nitrdgeno es un’

B
L |

anillo azdlico, ol radical X bivalente que completa este .
anillo, de acuerdo con la férmula I precedente, significa?.2.:
por ejemplo el radical vinilamino -CH=CH-NH-, el radical L
viniltio ~CH=CH~S-, el radical viniloxi -CH=CH-O- 0 bien

los radicales ~Cl=N~NH-, =N=CH~0-, ~N=CH-S-. Con estas sig-
nificacipnes X completo 2 un anillo del piragol 0 bien del
imi@azol, o a los anillos del tiazol; oxazol, 1;2,4~triazol,
1,3,4—oxdiazol o al 1,3;4-tiadiazol. 851 X representa, por

ejemplo, un radical bivalente o-fenilimino 7R ~NH-,
o~feniltio -@-s- o bien o-fenoxiog/ -0-= el anillo
heteroeiclico gé.trata correspondientemente de un anillo

del bencimidazol, benzotiazol y benzoxnzol.

Si el hetorociclo A que conticne nitrdgeno es un
anillo dg la azina,ventonces el radical X bivalente comple-
mentario, de acuerdo con la formula I precedente, tiene; por
ejemplo, la significncidn del radical butadienilénico
~CH=CH~CH=CH~, del radical estirilénico ~A':§-GH='CH- unido
en posicidn orto al grupo vinilénico o bieﬁ—ﬁel radical pro-
penilimino -CH=CH-CH=N-. Con estas significacién X completa
a un anillo de la piridina, de la guinolina o de la pirimidina

unido, en posicidn 2, al radical de 1o cumarinimida.
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Los anillos carbociclo=aromdticos condensados en ‘el-
anillo A que contiene nitrdgeno; especialmonte el anillo_ ben—
cénico, pueden ser substituidos ulteriormente, excepeidn: (™ i

hecha con los grupos que los hacen solubles en agua, que se

disocian con agun en forma deida, excluidos de acuerdo "eon
2 ~

-~

la definicidn. Como substituyentes en el anillo antran“gg
consideracién dtomos inertes y grupos, ospecialmente haldge-
nos, como cloro o bromo, grupos alquilicos inferiores,:ﬁﬁé-
ferentemente el grupo metilico; el grupo trifluormetil?és;
grupos alcoxi inferiores, como grupos mctoxi o etoxis g;dﬁos
alquilsulfonilicoé inferiores; como los grupos metilsulfondi-
lico o etilsulfonilicos; grupos de los dsteres del dcido car-
boxilico, cspecialmente grupos carbalcoxi inferiores, como
los grupos carbomotoxi o carboetoxi, o ¢l grupo carbobenci-
loxis el grupo carbamoiiico o] lds grupos carbamoilicos subs-
tituidos en N-mono o bien en N,N-dl ; grupos acilaminos, por
ejemplo grupos alconoilaminos infcriores, como el grupo ace-
tilamino o grupos alquilsulfonilaminos inferiores, como el
grupo metilsulfonilamino, -

En los colorantes preferidos de la férmula I, x repre-
senta un radical bivalente que complcta al anillo A que con-
fiene nitrdgeno, formando wun anillo dol azol condensado con
anillos carbociclo~aromaticos, especialmente formando un ani-
1lo de benzazol.

En los colorantes preparables de maners especialmente

sencilla de la férmula precedente, X sigmifica un radical
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o~fenilimino bivnlente, es decir X completa al anilio A que
contiene nitrégon9 formando un anillo del bencimidazol. Este
anillo ostd unido, on posicidn 3, al radical de la CUmATLR~
mida y, como Sc ha descrito, puede adomds ser substituido.
51 en los colorontes de la cumorinimida utilizables
de acucrdo con la igvencién los substituyentes del niffégeno
By R2 represeonton, independicntemonte uno de otro, cgda
wmo un radical alquilico de cadena lincal o ramifioada,féste
muestra, preferontomente, de 1 hasta 6 Stomos de carboﬁ&Q_Si
este radical alquilico estd substituido, entran en considera-
¢idn como substituyontes que en agua no se disocian de forma
écida? por ejemplo haldgonos como cloro ¢ bromo, el grupo
ciano, ¢l grupo hidroxilico, grupos de éteres, especialmente
grupos alcoxi infcriores, grupos aciloxi, preferentemente
grupos alcanoiloxi inferiores,; y grupos arilicos, como en
especial el grupo fepilico, con lo quc cntonces Ry y R, sig-
nifican, por Qjomplo, los grupos beto—-clorostilico o beta~
bromoetilico, bota-cianetico, beta-hidroxiletilico, beta-
hidroxipropilico o gamma-hidroxipropilico, beta, gamma-dihi
droxipropilico, bota-motoxi o beta-etoxictilico, gamma-metoxi
o gamma-ctoxipropilico, beta~acctoxi o beta~propioniloxi~
etilico, carbometoxi-oxietilico, carbctoxi-oxletilico o el
bencilico. Si R, ¥ R, significan wn grupo cicloalquilico,
se trata en primeor lugar del grupo ciclohexilico. Si‘Rl ¥
R2 forman conjuntamente con el dtomo.do n%trégeno un anillo

heterociclico, se trata, por ejemplo, del anillo de la pirro~-
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lidina o del anillo de la piperidina, y en caso de que esSte

I d

anillo encierre un ulterior heterodtomo, por ejemplo, nitrd-

-

geno, se trata del anillo de le morfolina. “a
Preferentemente son Ry ¥ Ry idénticos y significan,

un grupo alquilico no substituido con 1 hasta 6 dtomos-de

~ ™

carbono, en especial los grupos metilico o etilico,  _:

R

»

Una parte do¢ los colorantes utilizables de acuerdo,

“a

con la invencidn de la precedente férmula I, asi como su-
obtencidn son conocidos como productos intermedios en.ié X
obtoneion de los compuestos de la cumarina'substituidos B
heterociclicamente en la posicidn 3 doscritos en la patente
alemana N2 1 098 125: Su obtencidn tienon lugar, preferen~
temonte, por condensacidn alddlica y posterior cierre en el
anillo de la cumcrina de un 2-hidroxi~4-amino-benzaldehido

de la férmula II

CH
= 2o
Ry | ()

Ry . "\ oH

con un compuesto cianometilico de la Férmula III

N

CN - CH, - ¢ A (I11).




10,

15,

20.

25,

336921

.....

tan por ejemplo el 4-amino~benzaldehido, el 4~dimetilamino-
~benzaldehido, ¢l 4~dietilamino-benzaldchido, el 4—eti}é@§no~
~benzaldchido, 4—N~metil~N—bencilamino~2~hidroxi—benzaldehido
y como compuestos heterociclicos guc contienen nitrégéndvde
la férmula III antc todo azoles y en especial azoles coﬁdenp
sedos con anillos carboeciclo-aromdticos, como por ejempié’

compuestos den benzotiazol, del benzimidazol y del benzoxazol

con el grupo cianometilico apto parc rcaccionar,

La condensacién del componente aldehidico de la férmula
II con el componcnte heterociclico de la férmula III tiene
lugar, adecuadamonte, en un disolventc orgdnico polar en
presencia de agentos de condensacidn bdsicos orgdnicos o
inorgdnicos y a temperaturas preferentemente de O hasta 509
C. Como disolvenﬁos organicos polarcs cntran en consideracidn
por ejemplo alcohcles, especialmente alcoholes inferiores,
como metonol o otanol, éteres eiclicos, como dioxano, y ante
todo amidas do doidos grasos inforiorcs, como formamida o
dimetilformamida, o dialquilsulfdxidos, como dimetilsulféxi-
do. Como agentcs de condensacidn bdsicos se citan; por ejem-
plo, salecs de motoles alealinos del deido carbdénico, como
carbonatos sddico o potasico; sales de metales alealinos de
deidos grasos infcriorce, ecomo acetatos gddico y potdsico o

bien aleoholatos de metales alcalinos, <xn especial alcanola-
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tos, como metilatos o etilatos sddicos o potdsicos, o también
bases del nitrdgeno, como piperidina, hexametilenimina,.p;ri~
dina y preferentemente pirrolidina, ] .

Como tejidos de Tibras sintéticas se citan, por ejeme
p16= ésteres de las celulosas, sobre todo acetatos de &giﬁlo-
sa, como diacetato y triacetato de celulose; ﬁoliésteréq}“en
especial productos de policondensacidn de dcidos dicarﬁdxili—
cos aromdticos con glicoles, como toreftalatos de polié#iienQ
glicol o isoftaleotos de polietilenglicol, o tereftalatos de
polihexahidroxilildiol (por ejemplo "Dacroh"(ED ’ "Teryiéne"(§>
"Kbdel"(ib y-"Vicran"Qa )3 poliamidas sintéticas, especialmen-
te productos de policondensacidn de diominas con deidos dicar--
boxilicos, ante todo dcidos dicarboxflicos alifdticos satura-
dos, como adipinomida de polihexametileno (Nylon 66) y produc—
tos de policondcnsacidn de lactamas, como poli-omega~-caprolac—
tamas (Nylon 6) o productos de polimerizacidén de dcidos omego~
—aminocarboxilicog, ¢como poli—omega—amino-undecanoicq (Nylon
11)s poliuretanos, cn especial productoz de policondensacidn
de urea con nonametilendiamina; y acrilonitrilo polimero y co-
polimoro, que, en su mayor parte consta de acrilonitrilo poli-
mero, preferentemonte del 80 al 1004, y del 20 hasta el 0% de
acetato vinilice o piridina vinilica copqlimeros. Estas mate-
rias fibrosas puedep presentarse, por ejomplo, en forma de hi-

los torecidos, hilos, borras, estambres, tejidos, fibras para

-hilados w hojas.
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Cicrtos éstores de la ccluloss, como el diacetato.fie ce~
lulosa, y ante todo el triacctato de cclulosa pueden teflirse
en la masa para hilar, ya que log colorantes de 1a cumarini-
mida utilizables gegin la inveneidn son bien solubles en mu—

chos disolvontes orgdinicos, por ejemplo, en acetona.

Ui
-

El tefildo y estampado de las materias fibrosas éitddas
tiene lugar prefercntemente en dispersidn acuosa con loé{d
colorentes de 1o cumerinimida de la férmula precedente.'$97
uwtilizan, adecundomonte, dispersioncs de cstos colorantes
- 10, de la cumarinimida moliéndolos con agentes dispersantes.en

forma finamente dividida. Dispérsante_s adocuados lo son, por
ejemplo, productos de condensacidn arddnicos - como sulfonatos
alquil-ar{licos ~ del formaldehido con deidos sulféniconafta-
linicos o sulfon~tos de lignina, o productos de condensacidn
15. no iondgenos, como éteres del poliglicol de alcoholes grasos.
Se emplean, con ventoja, mezelas de los citados agentes dis-—
persantes.
El tefiir las materias de fibras sintéticns con los co-
lorantes utilizobles de acuerdo con la invencidn tiene lugar
20, en dispersidn acuosa segin procedimicntos corrientes, Polids-
teres de deidos dicarboxilicos aromdticos con glicoles se
' tifien, a presidn, preferentemente a temperaturas por cncima
de los 1009C, El tofildo puede realizarse tambidn on el punto
_ de ebullicidon del bafio en prosencin do portadores de coloran-
25, tes (carriers), como Tenilfenol, policlorobenceno o parecidos

agentes auxiliares, o bien también segin el procedimiento del
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fular y postorior fijacion térmica a 180 hasta 2102C, Fibras
de diacetato de cclulosa se tifien, proferentemente, 2 tempe-

Na

raturas desde 80 o 852 C, micntras que las fibras de triace-
tato de celulose, ol igual que las sustancias poliamidibﬁé '
se “tifion en el punto de ebullicidn del bafio, Al tefiir ié{x
clases de fibros wltimamento citadas sc ceonomiza el ehbléo

de portadores de colorantes. ELl tofiido de fibras de acriloni-
trilo polimero y copolimero tienc lugar, a la temperatﬁfa!de
ebullicidn, en baiios dcidos, con preforencia en baﬁos'déﬁ
dcido acético. :

El estampado de las materias citadas se efectia segin
métodos corricntos. Sc estampa, por ejemplo, el substrato
con unt pasita precsionada acuosa de los colorantes utilizables
de acucrdo con la inveneidn y se ovapora entre unos 90 y 1102C
o blen se fija térmicamente entre unos 120 y 1409 G,

No pude proverse que derivados de la cumarinimida
utilizableos sogin la invoneidn se adapton como colorantes
para tefiir y estoumpar las materias fibrosas sintéticas ci-
tadas y que muesiren, en c¢special, una pronunciada afinidad
para los productos toxtiles de polidstcres o poliamidas sin-
téticas on dispersiones acuosas, ya que los compuestos de la
cumorinimida, como ya se sabe, son incefables y en medios
acuosos hirvientes por 1o gencral, sc saponifican formando
los correspondicntes compuestos de lo cumerina, Los coloran-

tes de la T-aminocumnrina-2-imida utilizables segin la inven—

cidn sc caractorizan, respecto a los colorantcs de la T-aming
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cumarina y a los compucstos de la cumarinimida exentos de
grupos amino on »osicidn 7, por su estaobilidad a la hidrd-
lisis. A

Del gran mimoro de colorantes por dispersidn amarillos
para fibras sintdticas podiam, hasta chora, utilizarse téqﬁicmm
mente s6lo pocos colorantes disporsantos amarillos, flﬁofés—
centes, por ejemplo, derivados de la naftoperinona. Coloréntes
de disporsidn do tal olaso'tienon, omparo, grandes desvgnﬁaj&s,
tales como malns posibilidades para fijarlos, reducida intensi~-
dad del color ¢ insuficiontes resistoncizs al lavado, a la su-
blimacidn y a la luz, Los colorantec utilizados segin la in~
vencidn estdn sorprendentemente exentos de estos defectos., Se
caractorizan poxr tonolidades amorillo verdosas, amarillas y
amarillo rojizas’dc la mdxima fucrza luminosa y fluorescencia,
gran intensidad del color y asi sc coracterizan por su gran
rentabilidad y ademds por sus buonas pocibilidades de sinte-
sis y su clevada resistencia a la sublimzcidn. Los tefiidos
son perfectamente resistentes al batanco, a los disolventes y
al cambio de color. Poscen ademas una caracteristica resiston-
cia al uso, cspceinlmente una muy bucnaresistencia a la luz,
al lavado, al rozamiento, contra ¢l sudor y los gases. Ademds
estos colorantos ticnen la valiosa cualidad de economizar am-
pliamente algodén y lana, lo cual on el fofiido de tejidoz de
mezclas os Ge gran importencin tdenica. Gracias a la gran
resistencia a la gublimacidn de cstos colorantes se pucden

emplear muy biecn on mezclas con 0tros colorantes de dispersidn
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rosistentes o la sublimacidn para tefir matoriales fibrosos

segin el procodimicnto de Ffijado térmico de fular.

-
.....

EJEMPLO 1 ‘ Tl

1 g del colorante de la férmula

se muele finamentoe con una mezcla do 1 g de sulfonato de lig-
nina y 1 g de la sal sédica de un producto de condensacidn
de deido naftalin-2-sulfénico y formaldchido.

1 g del preporado de colorantc asi obtenido se disper—
sa en 4000 g de agua. A esta dispersidn sc afiade, en calidad
de agentc hinchanto, 20 g de sal sddica de o-fenilfenol asi
como 20 g de sulfato diamdénico y con collo sc tifien 100 g de
hilo de tereftalato de poliglicol en ol transcurso de 1 1/2
horas de 95 hasta 982, El bafio para tefiir se agota completa-
mente. ‘Bl  tefiido se enjuagn con aguc y despudés so trata pos~
teriormente; a 80¢, durante 15 minutos cn 4000 cc de agua con

12 g de hidrdxido sdédico al 30% y 4 g dec éter octilfenilpoli-
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glicélico. Finalmente el material tefiido se enjuaga otra vez
con agua y se seca. Se obtiene asi un tefiido amarillo ver@oso
de la mdxima brillantez con descollante resistencia frente
al lavado y la sublimacidn y bucna resistencia frente a(ié
luz. :"f

Si en csto cjemplo se suplon los 20 g de sal $6dica
del o-fenilfenol por 20 g de uno de los preporados hinchéhtes
corrientes en el comercio que sc citan a continuacién,:paf
ejemplo por 20 g do emulsion de o-fenilfenol en agua o‘éb'g de
emulsidn de p;clorofonoxie%anol 0 20 g de emulsidn de dicloro~
fenol o 20 g deo emulsidn de éster motilico del dcido cresoti~
nico o 20 g de una emulsidn de una mescla de 1 parte éster
metilico del deido tercftdlico y 1 parte de benzanilida, y so
procede, por lo demas, como se describe en este ejemplo, se
obtienen tefiidos fluorescentes, igualmonte brillantes de idén—
ticas resistencias.

La obtencidn del colorantes utilizado arriba tiene
lugar, a temporatura ambiente, por condensacidén de 19,3 g de
2~hid;oxi~4~dietil~amino~benza1dehido y 15,7 g de bencimida=
z0l-2'~il-acetonitrilo en 200 g de dimctilformamida en pre-
sencia de 10 g de pirrolidina y 1 g do deido acético. El
producto reacc@onal precipita en forma cristalina y se aisla

por filtracidn, do 25 hasta 309, dosvuds de agitar 24 horas,
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EJEMPLO 2 -

En un aparato pars estampar o presidn se suspernden

finamente 0,5 g del colorante de la férmula L

~~~~~

) N -0l
C}¥3‘\“IW — | ,lex\\ | = ‘Kf"‘
01-13/ SN0 X g S

en 2000 cc de agua que contiene 4 g de éter oleilpoliglicoli-
co, 4 g de la sal sddica de un producto de condensacidn de
deido naftalin-2~sulfénico y formaldchido y 10 g de sul-
fato diamdénico, EL valor del pH del bofio para tefiir se ajuste,
por adicidn de dcido acético, de 6 hasta 6,5.
Se introducen, a 502, 100 g de tejido de tereftalato
poliglicdlico fucrtemente bobinado, se calienta el bafio en
un avtoclave duronte 30 minutos a 13082 ¥y se +tifie el tejido
gurante 50 minutos a esta temperatura, EL bafio para tefiir
se agota completamcnte._El tefiido se lava después con agua,
se énjabona, se cnjuaga otra vez con ogua y se scca., Se ob-
tiene asi un tefiido amarillo verdoso resistente al lavado,
al sudor, a la luz y a la 'sublim@cidn y de maxima brillantez.
La obtencidn del colorante de la férmula precedente ubi-
lizado en este cjemplo ticne lugar por condensgcién de 16,5 g

de 2-hidroxi-4-dimetilamino-benzaldehido y 19,1 g de 5'~clorg
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benzimidazol-2'~il-~acetonitrilo ~ a temperatura ambiento = en
200 ce de sulféxido dimotilico en prosencia de 20 g de, piperi~
dina y 2 g de dcido acético, durantc 24 horas.

Los colorantes resefiados en lua siguiente tabla T .|

5 proporcionan, bejo los mismas condicioncs, y sobre fibras de
tereftalato poliglioélico, teiiidos de parecidas buenas.dﬁéli~
dades,

TABLA I
N NN
7
zfﬁ&\\y//\\ 4 l 4
L G W S e
\\N - l\\ [
R,/ NS0 S R
Ejom- ‘ . Tono del colom
plo R1 R R R sobre fibras
ne 2 3 4 de_tereftalato
poliglicolico
3 ~C,H, ~CH, H ~CH amarillo
49 49 ) 3 verdoso
— -— - - "
. 4 02H5 02H5 H 302 CH3
- T - ~ 't — "
o — - e n
6 CZHE 02H5 CH3 COOC2H5
& "CZHS ~02H5 -CH3 ’OCZHS "
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N X 4
Rl\_ N { N L .
TR N AN
R,/ 0/ M R,
Ejem- Tono del color
plo Rl R2 R3 R4 sobre fibras
w2 de tereft{alato
poliglicolico
9 -C,H ~C.H -0,H, H ) amarillré" V
: 27> 2”5 25 verdoso .
EI_O -—CH2- <,/ ‘\> --CH3 H Br "
11 ~Cely 4 H H H "
12 -02H5 -02H5 —02H4CN H n
13 -CHZCHQ—-CN -CH3 H H "
14 ~CH, CH,~O0H -CH3 H H "
15 —-CH20H2—-OH —02H5 H --CH3 "
.16 —C3H7 H H H U
17 H H ---CH3 H "
18 ~CH20H2—-01 —CH3 H H "
19 - - ~CO0=CH, w7
9 CH3 CH3 H Co0 0112 .</ _}/ L




- 17 -

o ey XN~ R
. ¥¢§’N‘\V/’QQ§] J/N‘ f ,”\ 4
* S i3 H ! LN L
Ry /" TN N0 N pE R,
Ljem Tono del-.eolor
plo Ry R R3 R4 sobre fibras
Ne 2 de_terefialato
poliglicolico
20 -CH ~CH H -0-C,H amarillo -
3 3 @5 verdoso "
-a L ! ) ' “
_21 --C2H5 CZHS C3H7 H !
22 —-CH3 -CH3 H : —C3H7 "
= - af — 1
23 CH3 CHj H 02H5
24— "‘031{7 “'031{7 H "'CF3 "
25 ~CH3 : ~ChB H ~COOCH§ "
- -— o~ — H 1t
26 CH3 CHé H COOC,2 5
27 -02H5 ~02H5 H ~COOCH3 n
8 - ~CH - "
2 CH3 CHS . H CONHé .
2 - - - n
hQ CHé CH3 H COQNHCH3
- -3 - e T "
30 CHE Cn3 H NH, COCﬂé
1 - (3] N — "
3 H3 Cd3 H NH. 802 CHj

- — 0 : n
32 CH3 CH H co N(0H3)2
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EJEMPLO 33 . . N

Si se emplea en vez del derivado de la cumarinimida

-

descerito en el ejemplo 1, el colorante de la Férmula i

|l R

%,'\\ /’\\‘ /.; N v/‘/\ v - . :q -
N rﬁnma\gtlLM;J o
By N NN E b

y se procede por lc demds como indicamos on el ejemplo 1; se
obtiené igualmente un tefiido amariilo verdoso de cualidades
parecidas.

El colorantc de la férmula prccodente se obtiene por
condensacidn a 302 de 16,5 g do 2-hidroxi-4-dimetilamino-ben
zoldehido con 20,9 g de (nafto-L'',2":4!,5')~imidazol-2'-il~
acetonitrilo en otonol absoluto en presoncia de 20 g de etila~

.

to sddico.

EJEMPLO 34

Un tejido de tereftalato poliglicdlico (por ejemplo
"Daoron"(g), B.J, Du Pont dc Nemours, Wilmington, Delaware,
USA) se impregnc sobre un fular o 40%, con un bafio de la

composicidn siguionto:



5.

10,

15,

20.

336921

10 g del colorante deserito ~n el ejemplo 1
finomento dispersa;o en
7;5_g do olginnto sddico, e
20 g Go trietanclamina,
20 g de dber octilfenilpoliglicdlico, ¥ e

900 g do agua.

El tejido sc cxprime de una cantidad de bailo de aproximadenen—
te el 100% y se scen o 1002, Entonces sc fija la tinciénidﬁm

i
rante 30 segundos o una temperatura de 200 hosta 2102, EL gé-
nero tefiido sc enjuaga con agua; 86 cnjabona y se seca. éc‘k
obtiene nsi un tciiido resistentes al lavado, al rozamiento, a
la luz, a la sublimneidn, muy brillante y de color amarillo
verdoso,

Los colorontes utilizados en los otros ejemplos dan,
con este procediiicnto, tinciones de iddéntica calidad,

Baﬁo las ixismas condiciones s¢ obticne sobre la parte
de polidster dc uvm tojido dc mezcla que consta del 50% de algo-
dén y 50% de torcftaloto poliglicdlico una tincidn amarillo
verdoso fluoresconbc, al paso que la porcidn de algoddn queda

bien conscrvada.

EJEMPLO 35

2 g del colorante de la férmula
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» /S -
’,;‘;"/'\“/’\ "<‘ \(’J‘:Qc e
CoH ‘ Xy -
25 W -l X
Gy — X7 N0 SEmE o
se dispersan en 4000 cc de agua. v

- -~
e

A 702 se introducen 100 g de tcjido de poliamida’ zin~

tética (por ojemplo Nylom 6) y se aumonta lq temperaturaéﬁel

 bafio duronto 30 minutos a 1002, Finalmombe se tifie el tejiéb, a

cbullicidn durante ura hora. EL género tofiido se enjuaga con
agua, s¢ enjabonc, se lava otra vez con agun y se Sceo.

Se obticne wna tincidn extroordinariamente brillante
de color amarillo wverdoso.

Ia obtencidn del colorante dc la férmula precedente
tiene lugar por oon&snsacién, o) 309; de 19,3 g de 2-hidroxi-4~
dietilamino-benzaldchido con 15;9 g dc benzotlazol-2'-il
~acetonitrilo on 200 g do dimetilformomida y en presencia de
10 g de pirrolidina y 10 g do acetato de pirrolidina.

Sobre fibras de poliurctanocs y poliamidas sintéticos
se obtienen tinciqnos con parccidas buonas cualidades empleando
los colorantes sciiclados en la siguicnte tabla II y trabajando

en iddntiecn forma,
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Bjem-- Tono de color
plo X Y gobre fibras
Ne de poliamida

sintetica =
36 (CH,) N- ~CH, - amarillo -
‘ 3'2 verdoso
37 (CZHE)ZN— --OCH3 ,on
38 (CH3)2N- Cl "
39 CN-CHQ—CHZ-NH— H _ 0
40 (CH3)2N— ~NH~COCH; v
41 (CoHg ) N~ Br | "
42 HO-CHz—CHZ-]:T- q "

CH3 .
43 0 Ty H :
. N
A4 H "
& \y~CH,~N~
\___,> 2 4
CH3

45 Iz - H "
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B jem- , Tono de &Gler
plo X Y sobre fibras
o . de poliamida
: gintetica ..
46 / H N- H : amarillo-, .
/ : verdogo
. /l-o—.....l\
47 H \-NH- i "
. /’.““"“\
48 A\ , ~CH,,~IVH~ " ,
=
49 (C4Hg) pN- H "
50 Br—-CHQCHz—NH— H . "
5L CH3O—CH2-CH2—NH— H "
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EJEMPLO 52

v

1 g del colorante segin ol cjemplo 2 .se dispersg. fi-
namente conjuantamentc con 8 g de N-metiltaururo de deido gigico
en 4000 ce de agua. A 402 se introduce en ¢l bafio 100 g de toji-
do de diacctatoldc cclulosa y se aumenta finalmente la tém?é«
ratura del bafio, en ol transcurso do 30 minutos, a 80¢, Lu&gp
se tifie el tejido a osta temperatura durente 1 1/2 hora.}ff:

El matorial tefiido se enjucga bien con agua ca;iénfe
y fria y s0 scea., Se oblienc asi un tefiido amarillo verdosbi

brillante, bien rcsistente a 1a humedad.,

EJEMPL O 53

1 g del colorante segin el cjemplo 1 sc dispersa
finamcnte~cdnjuntamento con 8 g de Nemetiltaururo del deido
oleico en 4000 cc dc agua. A 602 s¢ introducen 100 g de tejido
de triacctato de colulosa y sc sube la tomperatura del bafio a
1002 en el transcurso de 30 minutos. Finalmente sc tifie el te-
jido a cbullicidén durante 1 1/2 horas. Sc cnjuaga el fefiido y
dospucs duranto 15 minutos sc trata, de 60 hasta %Oé, con una
solucidn de 4 g de wn sulfonato de decido graso cn 4000 cc de
agua. Finalmento so onjuaga bicn ol género tefiido con agua y
sc scea.

EL +tefiido aparillo obtonido se caracterizae por su bri-
llantez y su bucno rosistencia a la humedad, a la iuz ¥y a la su~

blimacidn.
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Se llega o tefildos parecidos, algo rojizos, cuadd ‘se

emplen 2~(piridin—2'—il—)—7~dietiiamino?cumarinimida o bien:

3-(quinolin-2t=il)~T~dietilamino~cumarinimida, “ns

La substagoia citada en primcr término puede obtenorse
por reaccidn de 11,8 g de 2-cianometil~piridina (desprité;é@ ’
Wintgrfeld und Flick, Archiv der Phormazie, 289./61 Vol,ii§§6,
N 8, pdg 450) y 19,3 g de 2-hidroxi-4-dietilamino-benzalde-
hido en 100 cec de etanol y en presencia de 2 g de piridiﬁ%;ﬁ
25 hasta 3023 la substancia wltimamento citada se obtienc en

-
-~

forma andlogn, si se emplea cn vez de los 11,8 g de 2-ciano~

metilpiridina 16,8 g do 2~cianomotil-quinolina.

EJEMPTLO 54

Un tejido de tereftalato poliglicdlico se estampa con
una estampadora, a 252, con una pasta de estampar de la siguicn-
e composicidn:

30 g do colorante segin el cjemplo 1 finamente
dispersado en 300 g de agud,
A0 g de urea,
400 g do ospesante gomoso cristalino, ¥y

200 g de wna cmulsion de o-fonilfenol acuosa ol 10%.

El tejido ostampado sc cvapora 1 hora a 1002, despuds
Se enjabona, se enjudga con agua y se seca,
De costa forma se obitienc un cstampado dc color amarillo

verdoso, brillante, que se caracteriza por una bucna resistenecia
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lavado; ol rozomicnto, 7 1o luz y o 1o sublimacidn. -
Un catomnado de poreeidas bucnas cunlidades sovoﬁfionc,
si sc cuple cn ol ojomplo mntcrior los 200 g de la cmulsidu-
do o~fcnilfenol a~l 19% por 200 g do asus y ol tejido esta@pado
-

sc ovapora duranbs 30 minutos bajo une sobrepresidn de 1,5..

otmosforas o hicn go fijo durantc 1 minuto cn una oorriqn@é;

-

de niroe cnlicnte o un~ temporatura dc 210%. e la

Loz colornntcs descritos cn los otros ejemplos-pro-

porcionan, omplcdndolos sobro tejidos o toreftaloto poligli-

-

cblico, ¥ scgin csto proccdimicnto, csidmpados de color.de

-

~rocida calidad.

EJEMPL O 55

1 g dol colorante de la férmula

gse dispersa finamentc on 4000 ce de¢ ozua, que conticone 8‘g de
N-motiltoururo del dcido olcico, 4 702 sc introducen on el
bafio 100 g de tojido de poliomida (por cjomplo Nylon 66) y
s¢ aumentn la tempeoratura del baiflo durantce 30 minutos a 100e,
Finalmente sc tific ol tejide & ebullicidn durantc una hora,

o~

Despuds so onjuazn el género tefildo con agua, se enjabonz, se
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enjungn otra vez con agua ¥y S6 seca.
El tefiido fluorescente cmarillo-verde intenso gé”ta-

racteriza por su buocna resistoncia a lo humedad y o la luzs,

EJEMPLO 56

-----

1 g del preparado de coloranie doscrito en el eﬁéﬁplo
1, parrafo 1 sc disporsa en 4000 cc de agua en proscncma.ac
20 g de acido acctlco y 25 g-de acetato sddico. Con estc;bano
pora tofilr se tifion, durante 1 1/2 horas de 95 hasta 98:~‘
100 g de fibras dc poliacrilonitrilo, por ejemplo tejidor. %
de "Orlon"<:) (Du Pont de Nemours, Wilmington, Delaware,
USA). El bafio para tofiir so agota ‘complotemente. ELl tefiido
Se cnjuaga con agua, 8¢ cnjobona, finalmonte se onjuaga otra
vez con 2gua y sc goed.

Se obtione un tefiido amerillo vordoso, muy brillante,

y con gran resistoneia a la luz y al lavodo,
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NOTA

. Deserito el objeto dol prescnte invento, se
doclaran nuovas y do propic invoncidn las siguiontos
roivindieneion:s, con prioridad dc la solieitud de

patonte guiza n? 2438/66 del 17 de Fubroro de 1966

-

1. Procedimicnto para tofir y cstampar moterial

Tibroso sintdtico, caracterizado porque cstc se trata con.

colorentecs dispirsnbles cen agua, exentos de grupos acuoEnN=

lubles, quc disocion dcido on agua, dc 1z férmula I

c
R Xy
1 )
~p \J\ 5 o
e 0~ =g
Ry _
en la que
Z significe un radical bivalonte; que complementa el

rnille A.contonicndo nitrdgeno para formar un ani-
110 de 5 o 6 micmbros du caractor aromatico, y
Ry ¥ Ry significan indcpendientemento cutre si, cada una

hidrdgeno, un grupo alquilico cventualmente sus-

ey

RN SO

[T
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tituido o uﬁfgrupo cicloalquilico o

'Rl y Ry pucden forﬁ;ﬁfjunﬁo con ol dtomo do nitrégeno,. .

eventuclments bajo inelusién de otro heterodtomo,

vn hoteroanillo,

-
N
.

2, Proccdimicnto, segin la reivindicacién i,.aax
caractsrizado porque sc utiliza oquellos compucstos dG?léj
férmuila i, on los que X significa un radical bivaloentc, 'que
complementa ¢l anillo A contenicndo nitrégeno para formﬁr;

un onillo de azol condonsado con anillos carbociclicos-aro-

-

mAaticos, ‘ : -

~

3. Proccdimicnto, segin la reivindicecidn 1y 2,
caracterizado porque sc¢ utilizan agucllos compucstos do la
férmula I, on los que X significa un radical bivalente, que
complementa ¢l anillo A conteniondo nitrdgono para formar

wn anillo de benzoazol,

4., Proccdimicnto, scgim las roivindicaciones 1 a 3,

caracterizado porgque sc utilize agqucllos compuestos de la
férmula I eor los gque X significa un rodieal bivalente, que
complcmonta el anillo A contonicndo nitrdgeno para formor

un anillo dc bencimidazol,

5., Proccdimicnto, scgin las reivindiceciones 1 a 4,

caracterizado porque sc utilizan aquellos compuestos de la

férmula I cn los quc Ry ¥ By significan, cada uno,

[P U
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un grupo alquilico insustituido con ) a 6 Atomos de carbo-

no.

b

6. Procadimiento, segun las reivindicaciones
a 5, caracterizadc porque se utilize los colorantes de la

férmula I on forma do sus dispersiones acuosas,

7. Procedimiento, scgin las reivindicaciones 1
a 6, caracterizado porque se utiliza como material fi-
broso sintético, polidsteores de acidos dicarboxilicos g
aromaticos con glicolus, con espocial tercftalato de poliefi~

lenglicol.

8, Proccdimiento, segin las reivindicaciones 1
a 6, caractorizadc porque como material fibroso sintdtico,

se utiliza éster dc cclulosa, en especial triacctato de

celulosa,

9, Proccdimicnto, segin las reivindicacioncs 1 a
6, caracterizado porqu: como material fibroso sintético se

utilize poliamidas sintdticas .

10. Proccdimicnto, segin las roivindicacioncs
1 a 6, caracterizado porque se utilize como matorial
fibroso sintdtico, cerilonitrilo, polimcro o copoli-

mero.

11, Procedimicnto para teiilr y cstampar paterial




i fibroso sintética. .
=
o

Segtn so desc?ibo y reivindicae on-la presonte mewo-

“ ria doscriptiva quoc consta de J& hojas foliadas y cscritas

. a'miquina por una sola cara.

Madrid, o 16 ge~Febrero do 1967 :
* . ] )
D.2.
B :
Firmados JOSE RODRIGUEZ "
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