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PATENTE
DE :
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE NUEVOS COLQRAN-
TES ORGANICOS", a favor de la firma suiza CIBA SOCIETE.
ANONYME, domiciliada en BASIIEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a nuevos colorantes
orgénicos que presentan, una vez & 1o menos; el radical de
un Aecido pirimidi}—(5)-aril—carboxilico 0 =sulfénico, a lo
sumo dihalogenado, que contiene en posicién 4 un dtomo de
halégeno y en posiciém 6 un 4dtomo de halbgeno u otro subs—

tituyente negativo.
Por substituyentes negativos deben entenderse,

por ejemplo, loe grupos aril- o alquil-sulfénicos, pero en
particular los grupos de nitro o ciano,

Les colorantes de este invento contienen dicho
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radical de 4ecido pirimidil-aril~carboxilico o -sulfénico,
a lo sumo dihalogenado, unido por medio de un dtomo de -
nitrégeno, de preferencia por medio del miembro de enlacs

de la férmula

e
1
cn--lHZn-l

donde

n  significa un nimero entero por valor de 1 a 5.

Particular interés tienen los colorantes de
este invento que presentan una vez a lo menos el radical de

la férmula

?nleQn-l

.
I

donde
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significan cada uno un nimero entero por valor+

I
]
I3

de 1 asb,

R aignifica un puente -CO~ o ~802-,

mientras que
Xy X1 significan cloro o bromo.

Muy veliosos son los colorantes que ademés'.'
de dicho radical presentan un grupo hidrosolubilizante, como
por cjemplo un grupo sulfonamido, ecventualmenie acilado, o
un grupo alquilsulfénico; pero de preferencia un grupo hi-
drosolubilizante fucrtemente deido, come por ejemplo el grupo

-O-SO3H, el grupo ~COCH y en especial el grupo —SOBH.

Como colorantes de ecste invento cabe sefialar
partioularmente los del tipo indicado que pertenecen a la
seric de los colorantes antraquinénicos, azoicos o ftalocia-

ninicos.

Los colorantes de oste invento pueden obtencrse
por acilecién de colorantes de partida, provistos de grupos
aminicos, con haluros correspondicntes de dcido pirimidil-

wSwaril-carbox{lico o -sulfénico, y preferentemente con un

haluro de lo férmula
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donde
X, Xl y X2 significan bromo o cloro,
R significa un puente -CO- o fSDZ— y
m significa un ndmero entro por valor de 1 a 5.

En calidad de agentes de acilacidn apropiados cabe

sefialar particularmente los de la formula

€l co

donde ‘
m tiene el significado que se ha expuesto antes.
Como ejemplos de colorantes provistos de grupos ami-
nicos acilables gue pueden emplearse en calidad de mate-~
rias de partida segln el procedimiento aqui expuesto, cabe

mencionar los siguientes:
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- los colorantes aminoazoicos que se abtienen ﬁﬁf sa-
ponificacidn de colorantes acilaminoaioicos,>paf Te-
duccidn del grupo nitro de colorantes azoicos ‘que
contienen grupos nitro opor copulacidn de aminas
aromdticas, diazoadas, con componentes de coﬁ@ia-
cidn que contienen grupsos aminicos acilables;fcbmo
por ejemplo l-amino-3-alquil- o -~acil-aminobencenos,
arilidas de 4cido beta-cetocarboxflico, m- o p-ami-
nof¥ﬁil~5-pirazolbnas, dcidos aminonaftolsulfdnicos
(entparticular los que presentan el grupo aminico
en ﬁosiciﬁn beta, como por ejemplo el 4cido 2~amino-
~8-oxinaftalin-G-sulfdnico y el decido 3—amino-8~
~oxinaftalin-6~sulfdnico), y similares:
- los colorantes aminicos de la serie antraquindnic.
como:
el dcido l-amino-4-(3% o 4" -aminofenilamino)-antraquinon-
-2msulfdénicao,
el dcido l-amino-4-(4'-aminofenilamino)-antraquinon-2°-
stlfdnico,
el dcido l-amino-4-(4°-aminofenilaminc)-antraquinen-2,2°-
disulfdnico,
el deido l-amino-4-(4 -aminofenilamino)~antraquinon-2,2" -
S-trisulfénico,
y asimismos
el dcido 1,5~dioxi-4,8-diaminoantraquinon~2,6-disulfdnico,
Y
el dcido 1,4~ o 1,5-diaminoantraquinon-2-sulfénico;
~ ademds, a partir, por ejemplo, de un mol de un clo-

ruro de deido disulfénico, trisulfénico o tetra-
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44862 el
sulfdnico de un derivado crémico antraquindnico o .de
un mol de un cloruro de dcido ftalocianintri- o -te-
tra-sulfdnico, por amidacidn parcial con un mol‘de
una diamina (por ejemplo, con un mol de un 4cido
diaminobencensulfdénico o de sus derivados monozefli-
cos(, se obtienen colorantes muy valiosos, utiliza-
bles como materias de partida en elprocedimienﬁdvaquf
expuesto, que después de hidrdlisis de los grupos de
cloruro de dcido sulfdnicono reaccionados y del gru-
po acilaminico eventualmente presente contienen um
grupo aminico acilable y los ‘cuales pueden condensarse
conforme a este inventocon uno de los haluras de acido
pirimidil-aril-carboxilico o -sulfdnico citados antes.

Asimismo estén indicados como materias de partida los
colorantes aminoazoicos metalizados, como por ejemmlo Ios
comple jos piquélicos, o en particular clpricos, cobdlticos
o crdnices, de colorantes o-carboxi=o*=-hidroxi-, o-hidroxi-
-0 =amino=-u 0,0 ~dihidroxi-azoicos.

A los colorantes de este invente se llega también por
condensacidn, por ejemplo, de cloruros de 3cido ftalocianin-
o antraguinon-sulfdnico con zminas acilables gue presenten
uno dc los radicales ya citados de acidos pirimidil-arile
carboxflicos o-sulfdnico.

La condensacidn de los colorantes que contienen un
grupo aminico acilables con elhaluro de dcido pirimidile
aril-carboxilico o - sulfdnice se efectda convenientemente
en presencia de agentos aceptores de dcidn (como acetato
sédico, hidrdxido sddico o carbonato sddica), por ejemplo

en- disolventes orgdnicos, en medio orgdnico-acuosc o en
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medio acuaso,
No obstante, los colorantes azoicos de este invento
pueden sintetizarse tambidn per la via copulativa, en cuyo

caso uno 2 lomenos de los componentes debe contener el ra-

~dical de un decido pirimidil-(S)—aril-carbaxilico~o'~éulF§

nico, a lo sumo dihalogenado,que presente en las posicio-
nes 4 y 6 del anillo pirimidinicoun Atomo de halégenb'y!
otrec substituyente negativo mds.

Como ejemplos de aminas cuyo compuesto diazdnica es
apto para la preparacidn de los colorantes de este invento,
cabe sefialar las siguientes:

la anilina,

la orto-, meta- y parm-toluidina,

la arto-anisidina,

¢l dcido eloro~ y/o l-aminobencen~2-, =3~ o ~4-sulfd-

nico,

15 2N

el 4cido l-aminobencen-3- o ~4-carboxilico,

cido l-aminecbencon-2,5-disulfdnico,

O

el
ol 4cide 4-amino-l-motoxibencen-~2~sulfdnico,

el dcide 2-amino-l-motoxibencen-4~sulfdnico,

el 4cido 3=-amino-6~oxibenzoico~S-sulfdnico,

¢l decide S-accetilamino-~2-aminabdncem-l-sulfdnico,

el dcido 4-acctilamino-2-aminoboncen-l-sulfdnico,

el dcido S-acetilamino- o -benzoilamina-2-aminobencen-
~l~carbox{licao,

el 4eido l-amino=3-(27,4"-diclorotriacinil-(6)~amino-

bencen~4=~sulfdnico,
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el dcido l-amino=3~(2‘'=cloro~4‘=aminotriacinil-(6)-
aminobencen-4~sulfdnico.

el dcido cloro- o nitro-aminobencensulfdnico,

el dcido l-aminonaftalin=-4-, -5-, -6- o -7-sulfdnico,
el dcido 2-aminonaftaline~d~, -6-, ~7- o ~B8-sulfdnico,
el dcido 2-aminonaftalin-l-sulfdnico, "

el dcido l-aminonaftalin-3,6-disulfdnicao,

el 4cido 2-aminonaftalin-l,5-disulfdnico,

el 4cido 2-aminonaftalin-3,6-, 4,8-, =5,7- o -6,8-di-
sulfdnico,

el dcido 1~(3'~ o 4" -aminobenzoil)-aminobencen-3-sulfd~
nico,

el dcido 3-aminopiren-6- o ~10-mongsulfénico,

el 4cido 3-aminopiren-5,8- o -5,10-disulfdnico,

el dcido 4-nitro-4‘-~amincestilben-2,2‘~disulfdnica,

los derivados O-acilados de 4cidos aminonaftolsulfdnicos
(por ejemplo, los derivados O-acilados del 4cido l-ami
no-8-oxinaftalin-3,6- a ~4,6-disulfdnico),

el dcido dehidrotoluidinsulfdnico y asimismo

las aminas que conducen a colorantes metalizables, coma:
g8l 4-cloro-, 4-pitro~ o 4-metil-2-aminofenol,

el 4dcido 6-cloro-, 6-nitro- o 6-acetilamino-2-amino-
fenol-4-sulfdnico,

1 4cido 2-aminsfenol-4- 0 =5~sulfdnico,

[

el dcido 3-aminp-2-oxibenzoico-5-sulfdénico,
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1a amida de 4cido 2-aminofenol-4- o -5-sulfdnico,
el 4,6-dinitro- ¢ 4,6-dicloro-2-aminafenal,
el 4cide 4-cloro- 0 4-nitro-2-aminofenol-6-sulfdnica,
el 4-nitro-6-clofo-2~aminofenol y-
el 4-nitro-6-acctilamino-2~aminofenol;
as{ como los productos de condensacién de los haluros,;éiéa—
dos antes, do dcido pirimidile(S)-aril-carboxilico o ~sulfdo
nico, que presentan en las posiciones 4 y 6 del anillo piri-
midinico un Atomo de haldacno y otro substituyente negativo
més, con monoaminas, por ejemplo, gue ademds de un grupo
aminico suficientemente bdsico para la reaccidn con dichos
haluros de 4cido carboxflico o sulfdnico presentan un substitu-
yentc transformable en un grupo aminico diazoable, o con dia-
minas gue sean menoacilables. Para una monoacilacidm de esta
indele son particularmente aptas las diaminas aromdticas
que an posicidn orte respecto a um grupo aminico prescntam
un substituyente negativante (como un grupo do deido sulfd-
nica, un grupo de dcido carboxflico oun dtomo de cloro),
por ejemplo el dcide 2,4~diaminobencen-l-sulfdnico o ol
dcido 1,4~diaminobcneen-2-sulfdnica.
A titulo de ejemplo do componentes dc copulacidn utili-
zables para cl procedimiento de este invento cabe scfialar:
el geido 1~(2,5'-diclorofenil)=3=-motil-5-pirazolon-4"~
sulfénico,
el dcido 1-(2'-glorofenil)=~3-motil-S=pirazolon=5"-sulfd~

nico,
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el 4cido 1~(naftil—(2‘)-3-metil~5~pirazolon~4‘,8‘* N

disulfdnica,

el dcido 1-(2‘uclorn-fonil)-3-mctil—5-aminopirazo1”5“

sulfdnico,

Y
el
el
el
al
el
sl
el
sl
la
la
gl
la
el
sl
ol
gl
el
el
el

orto-anisidida de dcido acctoacético,

dcido
dcido
dcido
dcido
dcido
Acido
dcido

dcido

harbitdrico,
2-hidroxi~-naftalin-6-sulfdnico,
2~hidroxinaftalin-3,6~disulfdénico,
2-hidroxi-naftalin-6,8-disulfdnico,
2=naftilamin-5,7~disulfdnico,
l-hidroxi-naftalin~4-sulfdnico,
1-hidroxi-naftalin-3,6~disulfdnico,

lezminonaftalin~6- o ~7-sulfdnicao,

m-toluidina,

cresidina,

éter dimetilico de aminehidroquinona,

acetil-m-fenilondiamina,

feido
dcido
dcido
dacido
dcido
dcido

acido

2-acriloilamino-5~-oxinaftalin-7-sulfdnico,
l-acriloilamino-8-oxinaftalin-3,6~-disulfdnico,
5-urcido-5-hidroxi-naftalin-7-sulfdnica, )
l-acetilamino~-8-hidroxi-naftalin-3,6~-disulfdnico,
l-bonzoilamino~8-hidroxi-naftalin-3,6~disulfdnico,
l-benzoilamino-8-hidroxi-naftalin-4,6-disulfdnica,

leaming=2-(4*~nitro~fenilazo)~8-hidroxi~naftalin~

3,6-d sulfénico,

y asimismo

el complejo clprico o el complejo l:2-cobaltice del dcido
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1—hidr0xi~2—(2',4'~dihidroxi-fcnilazo)—bencen—4-sulfﬁnico.

Asimismo cabe citar- los productos de condensacidn de_Iaos
haluros, citados antes, de dcido pirimidil-~(5)-aril-carhox{-
lico o-sulfénico, que presentan en las posiciones 4 y 6 del
anillo pirimidinico un Atomo de haldgeno y otro substituyen-
te negativo mds, cen compuestos quo, adomds de un grupe ami-
nico o hidroxiflice condicionador de la copulacidn o respec-—
tivamente de un grupo cetometilénico, presentan un grupo amif
nico acilable con los citados haluros de dcido halogen~piri-
midil-aril-carboxilico o ~sulfdnico o un substituyente trans-
formable despuds de la copulacidn en un grupo aminico de tal
indole; por cjomplo, el 4cido 2-amino-5~hidroxinaftalin-7-
sulfdénico, el dcido l-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-disulfdnico
o el 4dcido l-amipo-8-hidroxinaftalin-4,6-disulfdnico.

La posible sintesis dc los haluros de pacido pirimidil-
(5)=aril-carbox{lico que contienen cn las posiciones 4 y 6
dol anillo pirimid{nico un 4tomo de haldgeno y otro substi-
tuyente negativo mds, vy en particular dec los haluros de dcido
4,6-dihalogen-pirimidil~(5)~aril-carboxf{lico, se explica
con el ejemplo de la S5-(clorocarbonilfenil)=-4,6-~dicloro=
pirimidina: la S-fenil-4,6-dicloropirimidina, obtenible se-
gln Z. Budesinsky, F. Roubineck y E. Svatck, Coll, Czech.
Chem. Comm. 30, 3730 (1.965), puede, segdn la patente ingle-
sa n? 977.697, transformarse, con fosgeno o cloruro de oxa-

lilo y cloruro de aluminio como. catalizador, en 5-(carboxife-
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nil-4,6-dicloropirimidina. De ésta, con los agentes de
halogenacidn usuales (como clorure de tiscnilo, oxiclorure
de fdsforn, pontaclorurc de fdsfora, otc.), se obticne fé-
cilmentec Ia 5—(clorocarbonil~Fcnil)~4,6~dicloropirimﬁqfﬁa.
Es parcialmentc vontajoso destilar ol cloruro de dcido’
(punto do obullicidn: 1362/0,02 mm) antes de la roaqbiéﬁ

con ol celorante o el producto intermedio.

A los correspondiontes haluros de dcido dihalogenpirimidil-

aril-sulfdnico puede llegarse, por ejemplo, mediante sulfo-
cloracidn de la dihalogen-aril-pirimidina apropiada, scgidn
los procedimientos corrientes, por ejemplo mediante fcido
clorosulfdnico y vertimiento consecutivo en hielo.

Los colorantes de este invento son nusvos. Sirven para
tefir y cstampar los mds diversos materiales, en particular
materialos polihidroxilados de estructura fibrosa, como
matorias celuldsicas, y mds precisamente tanto fibras
sintéticas (por ojemplo, de ceclulosa regencrada), como
materiales naturales (por ejemplc, lino o, sobre todo,
algoddn). Si son solublecs en agua, sirven para tefir segtn
el método llamado de la tincidn dircocta y también por ol
procedimiente tintdreo de estampacidn o fulardeo. Lbs colo-
rantes pueden fijarse quimitamente al género para tefiir me-
diante tratamicnto con dlecalis y tratamiento térmico (por
cjemplo, por vaporizacidn(, con gran rendimienta y por lo

general en tiempos de fijacidn sumamentc broves. Pero en
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gencral se pueden tambidn aplicar y fijar guimicamente par
procedimicntos apropiados de tincidn en frio, por ejemplo
mediznte el procodimiento de permanencia en frfo,
Para mojorar las propiedades de solidez a la humcdad sc
rocomicnda samcter las tinturas y los estampados asi ahe
tenidos a un cnjuaque a fondo con agua fria y agun calicn-
te, eventualmente con adicidn de un agente de Accidn
dispersante o que favorezeca la difusidn dc las porcicnes
de colorantes no fijadas. o

Las tinturcs obtenibles sobre fibras celuldsicas con los
colorantes de este invento se distinguen en gencral por la
purcza de sus matices, por buena solidez a la luz, y saobre
tode, por extrzordinarias propicdades de solidez a la hume-~
dad. En particular, presenten excelente cstabilidad a la
hidrdlisis frentc a los agentes dcidos y alcalinos.

Los colorantes de este invento sirven tambidn para tedir
y estampar materiales textiles nitrogenadas, como cuero,
scda y, sobro todn, lana, lo mismo~que fibras de super-~
poliuretano, cn bafio ligeramente alcaline, ncutro o deido
(por cjemplo, en baffo acidificado con dcide acdtico). Las
tinturas obtenidas sobre lana con tales colorantes tienen
excelentes solidez =2l lavado y al batanado, ‘

En los ejemplos que siguen, las partes significan,
en tanto no se indique otra cosa, partes en peso, y los

parcentajes, porcentajes en peso; las temperaturas estdn indi-
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cadas en grados centigrados.

EJEMPLO 1,

3

En un vaso de precipitados, se depesitan 150 parteé
de solucidn 2-n-de acetato sddico y 50 partcs de solu-
cidn al 10% de carbonato sddico y, a la temperatura '
ambicnte y con agitacidn, se afaden consccutivamente
28,7 partos do 5-(clorocanbonil-fenil)-4,ﬁ—dicloropiriﬁi-
dina (producto bruto), finamonte pulverizada, y 36,3 partes
de la sal disddice del 4cido l-amino-8-hidroxinaftalin-3,6-
disulfdnico. Se deja en agitacidn intensa durante 3 horas
a la Eampqratura ambiente y se affaden otras 14,3 partes de
5~(clorocarbonil-fenil-4,6-dicloropirimidina. Se prosigue
la agitacidn a la temperatura ambiente durante 20 horas; si,
transcurrido este tiempo, no se percibe ya nada de dcido
l~amino-8~hidroxi-naftalin-3,6-disulfdnico sin acilar, se
filtra para separar los productos secundarios diffcilmente
solubles y se precipita el#producto de la acilacidn salifi-
cando el filtrado con cloruro sddico., Se recoge el precipi-
tado en el filtro de succidn, se dispersa con agua el resi-
duo -hdmedo del filtro y, agitando, se trata la dispersidn
con una solucidn diazdnica, preparada de la manera ordinaria,
de 17,3 partes de dcido l-aminobencen-2-sulfdnico, hasta
que se percibe un exceso de compuesto diazdnico. Durante
la copulacidn se mantiene el pH a 4-5 por medioc de carbo-

nato sddico. Luego se salifica con cloruro sédico y se reco=-
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ge el colorante en el filtro de succidn, Se obtiene un pro~
ducto que tifie de rojo las fibras de celulosa.

. Si en lugar del 4cido l-amino-8-hidroxinaftalin- _
3,6~disulfdnico se introduce la misma cantidad de 4cidc 1-
amino-B-hidroxinaFtalin-d,6~disulf6pico y se procede an lo
demds tal como sc ha indicado antes, se obtiene un colorante

de propiedades seme jantes.

EJEMPLO 2,

En un vaso de precipitados se depositan 200 partes’
de solucidn 2-n de acetato sddico y 200 partes de solu-
cidn al 10% de carbonato sddice. Con buena agitacidn,
se afiaden 43 partes de 5—(0lorocarbonil—?enil)~4,6—dicloro¥
pirimidina finamente pulverizada y una solucidn, neutralizada
con carbonato sddico, de 53,3 partes de dcido l-amino-4-
(2‘-sulfo—s‘~carboki-4‘~aminofonil)—aminoantraquinon—Z—sul—
fénico. Se deja on agitacidn a la temperatura ambiente du-
rante 24 horas y, despGids dc la acilacidn completa, se fil-
tra para separar los productos sccundarios diffcilmente so-
lubles y del filtrado se precipita, por adicidn de cloruro
sddico, ©l colorante originado. Se recoge ol precipitado en
el filtro de succidn y se lec lava con solucidn de cloruro
sddico y finalmento con un poco de agua. Se seca en vacio
el residuo del filtro y se le pulveriza. Con el colorante
asi obtenido pueden tefirse las fibras de celulosa con bri-

llantes tonos azules,
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Si en lugar del 4cido l-amino—4—(2‘~sulfo-6'-carboxi-

~4" —amino-fenil)-aming~antraquinon-2-~sulfdnico se inirecdu-

ce una cantidad sguivalente de los compuestas gue se ‘merdcio-

R ™

nan en la columna I de la tabla que sigue y se procedg en

lo demds tal como se ha indicadoantes, se obtienen cglo--

rantes que tifen las fibras de ceolulosa con los maticas

que se indican en la columna II.

(2) 4cido l-amino-4-(4'=-amino-2'-sulfo-
fenil)~amino—-antraquinon-2,6~disul-
fdnico

(3) 4cido l~amino»4~(4‘~amino-2—carboxi—
fenil)-amino-antraguinon-2,6-disulfg

nico

(4) dcido l-amino-4-(3'-aming=4’-sulfo-
fenil)-amino)=~antraquinon=2-sulfd-

nico.

(5) dcido l-amino-4-(4°-amino-5"-sulfo-
fenil)=amino-antraquinon-2~sulfd-

nico

(6) dcido l~amino-~4-(2",4",6 -trimetil=
3 =sulfo~5"~aninofenil)-amino-an~

traguinon-2=-sulfdnico.

T

azul verdoso

verde azulado

azul

azul

azul
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EJEMPLO 3.

En un recipiente agitador se suspenden 52 partes‘qél co-

lorante de la fdérmula

en 500 partcs de agua, se nautraliza con solucidn de hidréxi-
do sddico y se trata la suspensidn con 300 partes de solucidn
2-n de acotato sédico y 100 partes de solusidn al 10% de
carhonato sddico. Se afaden 28,7 partes de 5~(clorocarbonil-
Fenil)~4,ﬁmdiclcrospirimidina finamente pulverizada y se deja
gn agitacidn intensa a la temperatura ambiente durante 3
horas. Luego se aMaden 14,3 partes mds de 5-(clorocarbonil-
fenil)~4,6~dicloropirimidina y se deja en agitacidn durante
la noche. Si despuds no se percibe ya ninguna materia de
partida diazoahle, se filtra y se precipita salificando

con cloruro sédicn, Se recoje el precipitadoen el filtro

de succidn, se le scca en vac{o y se le pulveriza. Este colo-

rante tifie las Fibras de cclulosa con intensos matices do ama-

rillo verdoso.
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EJEmMPLO 4,

Se disuelven, agitando, 84,7 partes del colorante dz la

fdrmula -y
503H
\Y
H033 803H NH-CO--NH2

en 300 partes de una solucidén 2-n de acetato sddico y se afia~
don S0 partes de una solucidn al 10% de carbanato sddico,
Agitando intensamente, sc agregan 28,7 partes de 5-(cloro-
carbonil=fonil)-4,6~dicloropirimidina recién destilada y
finamente pulverizada y so prosigue la agitacidn durante

38 horas, a la temperatura ambiente. Se rocoge en el filtro
de succidn el precipitado finaments cristalino que se ha
originado, se le lava con solucidn al 10% de cloruro sd-
dico hasta guc las lavazas sales incoloras y por dltimo se
le recubre con agua y s¢ lc coxprime a fondo. El residuo del
filtro se seca en vacio. El calorante asf{ obtenido tife las

fibras 'de celulosa con brillantes tonos de amarillo de oro.
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EJEMPLO 5.

Se agitan en 1.800 partes de agua 43,8 partes del colo-

v

rante de la fdrmula

NH
2
/
{//} \ -----N::::N———'— ‘/ \ » ——==NH

U }.:::,> 2

. /M\ S—— 1Y 50, H
Sﬁ;H

El pH de la mezcla se ajusta a 6,5-7 por medic de solucidn
al 40% de hidréxido sédico. Luego, con agitacidn intensa,
se introducen en porciones 60 partes de 5-(3-clorosulfos
nil-fenil)-4,6-dicloro-pirimidina (substancia bruta). Se
deja en agitacidn durante la noche, a la temperatura ambien-
te, y se mantiene el pH an el puntq neutro por medic de so-
lucidm dilufda de hidréxido sddico, Se filtra, se affaden
al filtrado 20 partes de cloruro sddico y se prosigue agitando
durante cierto rato. Se recoje el precipitade en elfiltro
de succidn y, despuds de secar en vacio, se obtiene un co-
lorante que tifie las fibras de celulosa con brillantes tonos
ro jos.,

3i en lugar del colorante citado antes se introducen
cantidades equivalentes de los colorantes indicados en la
columna I de la tabla que sigue y se procede en lo demds
tal como. se ha expuesto en este Ejemplo, se obtienen coloran-
tes que tifien las fibras de celulosa con los mitices indicados

en la columna II.
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EJEMPLO 6.

Se: disuelven 12,5 partes del colorante de la férmula

H N~ 7N e L

— { H 3
C N
. o
S04H HO NN
~C1
Cl-
50,,H

en 80 partes de agua, con neutralizacidn por medio de solucidn
al 40% de hidrdxido sédico. Se afiaden 5 partes de acetato
sédico y a la solucidn as{ obtenida se agregan en porciones,
a la temperatura ambiente y con.agitacién intensa, 3,2 partes
dse S-(S‘—clorosulfonilkfenil)-4,6-dialoropirimidina.

Se deja en agitacidn durante 48 horas y se recoge
en el filtro de succidn el precipitado originado. E1 resi~
duo del filtro, secado en vacio, tdffe las fibras de celu=-

losa con brillantes tonos de amarilll oro.
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EJENPLO T,

Se agitan en 700 partes de agua 67,8 partes del.colo~

-rante de la férmula

y se ajusta b solucidn a pH 7 por medio de solucidn al

40% de hidrdéxido sédico. Agitando intensamente, se intro-
ducen en porciones 48,4 partes de 5-(3'-clorosulfonil-fenil)-
4,6-dicloro~pirimidina. Se deja en agitacidén a temperatura

de 40 a 452 y se neutraliza por medio de solucidén l-n de
hidrdxido sédico el #cido que se desprende. Después de consu-
mida la cantidad calculada de lcjia, se deja enfriar y so pre-
cipita por salificacidén. Bl precitado obtonido se rocoge

en ol filtro y se seca on vacfo. Este colorante tific las

fibras de celulosa con brillantes tonos azules.
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EJEMPLD 8.

Se deslfen en 1.400 partes de aqua 43,7 partes del colo-

rante de la fdrmula

OH _

CH,, .
;———-N':::: T\ L r— / ‘ o
N\ \ e {H o

503 803H .

H

y se neutraliza con solucidn al 40% de hidréxide sddico.
Agitando intensamente, se introducen 32,3 partes de 5-(3'-
clorosulfonil-fenil)~4,6~dicloropirimidina. Se calienta a
temperatura de 50 a 552 y se agita a esta temperatura du-
rante 6 » 8 horas, mientras se amortigua por medio de solu-
cidn 1-n de hidrdxido sddico el 4cido que se desprende. Se
deja enfriar, se filtrm y se precipita por salificacidn conm
clorure sddico. Se afsla por filtracidn el precipifado ori-
ginado y se seca el residuo en vacio. Este producto tifie

las fibras de celulosa con tonos anaranjados briliantes.
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EJEMRPLO 9.

Se agitan 50,9 partes de 4cido 1,3-diamino-bercen-
4-sylfdnico ©n 1000 partes de agua, se neutraliza por”
medio de solucidn al 40% de hidréxido sdédico vy, agiténdo
intensamente, se affaden 60,3 partes de 5~-(clorocarnonils
fenil)~4,6-dicloro~-piridina finamente pulverizada. Se dsja
en agitacidn a la temperatura ambiente durante 4 horas mien-
tras ce mantiene el pH entre 4y 5 por adicidn de solﬁcién de
carbonato sédico o de hidréxido sddico, y se Filtra;‘il pro-
ducto de la acilacidn puede aislarse del filtradoper sali-
ficacidn; pero la solucidn obtenida puede también paéar di-
rectamente a la elaboracidn ulterior.

La solucidn de dcido l-amino-3-(4'-6'-dicloro-piri-
midil-5")=benzoilamino~bencen-6-sulfdnico obtenida se
tdiazoa de la manera ordinaria y se copula con la cantidad
equivalente de dcido 2-amino~naftalin-3,6-disulfdnico. E1
colorante originado se afsla salificando y filtrando por suc2
cidén y el residuo del filtro se seca con cuidado, de pre-
ferencia en vacio.

El colorante asi obtenido tiffe las fibras de celulosa
con tonos anaranjados. ,

5i en lugar del dcido 2-amino-~naftalin-3,6~disulfd-
nico se emplea una cantidad equivalente de los componen-
tes de copulacidn indioados en la columna I de la ta-
bla que sigue y se procede en lo demds tal como se ha des-
crito antes, se obtisnen colbrantes que tifen las fibras

de eelulosa con los matices que se indican en la columna II,
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Se agltan on 2,500 partcs de agua 334,7 partos-dol

dorivado cuproftalocianinico de la composicidn L
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15,
¥y 80 noutraliza por medio de solucidn al 40% de hidréxido sé-

dico. Agitando intonsamente, so introduccen 126 partos do 5~
(clorocarbonilfenil)-4,6-dicloropirinidina. Sc¢ agita durante
4 horas a 40° y sc amortigua con solucidn 1-n de hidrdéxido
, ~sédico el dcido que sc desprende. A continuacién sc deja
2. enfriar y sc filtra. Sc concentra el filtrado, si cs proci-
so hasta el voldmon inicial, on el cvaporador giratorio,
a unos 400 y en vacio, y sc recoge en el filtro de suceidn
ol precipitado que sc deposita con el cnfriamiento. Dol £il-

trado puodc obtonorsc todavia, por adicidn de eloruro sédico

25« producto do reacocidn adicional. So scca con veihtaja bajo




prosidén reducida.

El colorantc obtenido tific las fibras do cclulosa con

tonos do azul turqui.

PRESEPCIONES TINTORLAS

5e )
1) Procedimiento de tormofijacidn.

So mezclan 2 partces del coloranto proparado sogun
el Ejomplo 1 con 20 partos dc urca y gc¢ disuolvon on 100
partos dc agua. Dospuds de afiadir 2 partes do carbonato fé-
- 10, dico, so improgna con la solucidn obtonida un tojido de al-
goddn, quo luogo sc cexprime hasta ol 75¢ de aumento do peso
¥y sc scca. A continuacidén sc somoto ol tejido durante 5 i~
mntos a calor scco de 1402, sc lo enjuaga, so lc onjabona
en cbullicidn, so lc vuclve a cnjuagar y sc le scca.

15.

2) Procodimiento de permancncia on frio.

Sc disuclven cen 95 partos do agua 2 partes del
colorante proparado scgin cl Ejomplo 1. Doespuds dol onfria~
mionto, so afindon a la golucidén de colorante 5 partes do

20. lojfa 10-n dc sosa cadstica y 2 partes de cloruro sédico.
Con osta solueidn sc improgne un tejido do algoddn, que luo-
80 80 oxprime haste ol 60% do aumento de poso y So manticno
en cstado himedo a la teomporaturs ambionte Qurante 12 a 14
horas. A continuacidén sc lava con agua frfa y agua hirviente

25, y 80 soca.



344002

También sc obticnc una f£ijacidn satisfactoria dos—

puds do un almaccnamionto de 6 horas, on vez de 12 a 14

horag.
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15.

PETVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento se
declaran nuevas y de propia invencidén las siguientes

reivindicaciones:

1, Procedimiento para la preparacidn de nuevos
colorantes orgdnicos, caracterizado por introducirse en
los colorantes orgdnicos, una vez a lo menos, el radical
de un decido pirimidil~(5)-arilecarboxilico o -sulfédnico,
a lo sumo dihalogenndo, que contenga en posicidn 4 un
dtomo de haldsaeno y en pogicidn 6 un dtomo de haldgeno

u otro substituvents negativo,

2, Procedimiento segin la reivindicaciédn 1,
caracterizado por condensarse colorantes orgdnicos
solubles en agus, qus ademds de contener a lo menos
un grupo hidrosolubilizante contienen un grupo aminico

acilable, de preferenciz uno de la férmula
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22¢

e NH
¢ H
nel 20l
donde
n significa un nimoro ontero por valor do 1 a §

con uns. 4,6-dihalogon-5~(halogoncarbonilfonil)-pirimidina.

3« Procodimionto scgin una dec las roivindicaeiéﬁqé
1y 2, caracterizado por cmplearse, on calidad de coloraﬁtes,
colorantos azoicos, antraquin&nicos o ftalocianinicos que
contionen un grupo amfnico acilablo y a lo mcnos un grupo deo

dcido sulfénico,

4+ Procodimionto sogia una de las rcivindicacioncs
1 a 3, caracterizado por cmploarse ctlorantes monoazoicos
provistos de grupos de doido sulfdénico y que conticncn un

grupo aminico acilablo.

5. Procedimionto scgin una do las reivindicacionos
1 a4, caracterizado'por cmploarse compucstos metdlicos
complejos, on particular compuestos clpricos, erdmicos o
cobdlticos do colorantes azoicos provistos de grupos de

dcido sulfdnico, quo prescntan un grupo amfnico acilable.
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6. Procodimiontc gegin una do lag roivindieacionos

1 a 5, caractorizado por omploarse, on calidad do agonto do
acilacidn, una 4,6-dicloro-5~(clorocarbonil-fenil)-pirimidi--

ns, la cual pucdo llovar todavia otro substituyonto on ol -

ndcloo fonildnicos

7. Procodimicnto scgin una do las roivindicacionos

1 a 6, caractorizado por cmploarse, cn calidad do agontcs d6

acilacidn, un sgonto deo la férmula

cl Co

donde
gignifica un nimere cntoro por valor do 1 a 5

8. Procodimionto sogdn la reivindicacién 1, carac-
terizado por propararsc por la via de la copulacidn los colo-
rentcs azoicos quo presontan ol radical de un 4cide pirimidil-
(5)-aril-carbox{lico o -sulfénico, a lo sumo dihalogonado,
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que conticne en posicién 4 dol anillo pirimidinico un dtomo do
haldgeno y on posicidn 6 un 4tomo de ahaldgeno u otro subs-

tituyente negativo.

9. Procedimionto segin una de las reivindicacioncs
1 a 8, caractorizado on gque uno a lo monos do los componen-

tos cmploados conticne un radical deo la f£6rmula

1 V \]I

e ) SRV L Cb

2
H
n-l 2n~-1
dondo
R gignifica un pucnto =00~ o0 =S50 =3
Ar significa un radical arilénioo? do ambas
X una significa un 4tomo do haldgono, miontras la

otra gignifica un substituycnte negativo y

Xl ¥y Xo pucden sor iguales.

10. Proccdimiontc segin la reivindicacién 9, carac-

torizade en quo uno a lo monos de los componcntes cmpleados
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donde

m slgnifica un nimero ontero por valor de Ll a 5,

11. Proccdimiontc para la proparaciln do nuovos co-

lorantes orgdniccs.

Sogin sc doscribe y roivindica on la proscntc memoria
descriptiva gquo consta de 37 pdginas, foliadas y oscritas a
mAquina por una sola dc sus caras.

Modrid, a 6 Septiepbre 196%

CIBA, SOCIETE ANPNYME

Pele

Firmedes JOSE RODRIGUEL
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