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El presente invento se refiere a nuevos colo-
i rantes reactivos que tienen uno o més grupos reactivos re

lpresentados por la férmula

SO05Y

A - VH —)—-—< §
n {I)
-cngch—(—@ (),
(B)

ien gue A es —SOE' 0 ~CO0-; B es un grupo mebilo, metoxi o
un dtomo de haldgeno; Y es un grupo beta-sulfatoetilo o
‘vinilo; nes 06 1; mes 0 6 1, a un procedimiento de fa-
%bricaoién de los mismos, y al procedimiento para tefilr fi -
ibras con estos colorantes.

| Los presentes invenbtores encontraron anterior
;mente que se pueden obTener nuevos colorantes reactivos
:valiosos, de forma notablemente facil, a escala industrial;
con buenos rendimientos inbroduciendo en un colorante or—;
‘ghnico convencional un grupo reactivo representado por la
férmula (V),

Rl

2
- CH,NCOR™SO0,Y ()

(en que Rl es un dtomo de hidrdgeno o un gruvo alcohilo
'Cl—Ca, R2 es un grupo alcohileno 01—02, e Y es un £TUpOo
‘beta-sulfatoetilo o un grupo vinilo), por un procedimien-
‘o de una tnica etapa. Ahora, como resultado de estudios
‘adicionales, se ha logrado el presente invento. La carac-
teristica particularmente excelente del presente invento
‘consiste en que el colorante puede ser adherido de manera

excelente sobre fibras de ¢elulosa.

345975



10

15

20

25

12.12.67.

El objeto del presente invento es el de crear,

‘nuevos colorantes reactivos que se utilizan para teilir iii

;bras de celulosa. Otro objeto del presenbe invento es el

de crear un procedimiento para producir los nuevos colo-

- rantes reactivos antes mencionados. Un objeto adicional

. del presente invento es el de crear un procedimlento para

" tefiir fibras con los nuevos colorantes antes mencionados.

Otros objetos resultarén evidentes a partir del texto si-

- guiente.

Tos nuevos colorantes reactivos que tilenec al -

‘menos un grupo reactivo representado por la férmula (I),

" se obtienen haciendo reaccionar un colorante orgénico,

que tiene un Atomo de hidrdgeno que puede ser sustituido

‘por un compuesto reactivo representado por la fdrmula ge-

.neral (II)

SOZCH20H20H

XCH,NHCO

(I1)
(B)p

(en que A, By m y n son los mismos que se muestran ante-
riormente, y X es un grupo hidroxi o un 4tomo de haldgeno),
en 4cido sulffirico, o haciendo reaccionar al colorante

con un compuesto representado por la fdérmula general (III)

o (IV)
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S0 2CH20H20H

n
NH,CO @ (B),

(B), (TIT)
S0,CH,CH,0H
: A - NH =
e | M
(B)
m (IV)

- 2O,
XCHENHCO(_—Q (),
' (I1)
(8),

(en que 4, B, m y n son los mismos que se muestran ante-
‘riormente) en la presencia de formaldehido, en 4cido sul- ;

fhrico.

Ademds, el presente invento crea un procedi-

miento para producir un nuevo compuesto reactivo represen

tado por la férmula (II)

S0,CH,CH,OH

en que A es -80,- 6 -C0-; B es un grupo metilo, un grupo 7
metoxi o un dtomo de haldgeno; m es 0 6 1; nes 0 6 1;X es
un dtomo hidroxi o haldgeno; hidrolizando un compuesto re :

presentado por la férmula general IV

345675
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CH,CH,0H

S0,CHACH,

NC By
(V)

(B)

n

con perdxido de hidrdgeno débilmente alcalino para oblbe-

ner un compuesto representado por la siguiente férmula ge

neral

§0 ,CH,CH,,OH
2

Bm

que es sometido a N-metllolacidn o N-halometilolacidn.

Los colorantes orginicos que se han de utili
zar en el procedimiento del presente invento incluyen di
versos colorantes convencionales que tienen Aftomos de hi-
drbgeno sustituibles, tales como, por ejemplo, colorantes
de antraguinona, colorantes monoazoicos o disazolcos, co-
lorantes azoicos que conbienen metales, colorantes de
ftalocianina, colorantes de aminonaftalimida, colorantes
de xanteno, etc. Los Atomos de hidrdgeno sustituibles in-
cluyen los que se encuentran en los nficleos arilicos y
los contenidos en la sulfonamida.

Como colorantes de anbtraquinona que tienen
Atomos de hidrdgeno sustituibles en los nlcleos arilicos,

se pueden ubilizar colorantes Acidos convencionales o

945875
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!cuerpos colorantes de los mismos, ¥ se pueden ubilizar
i los colorantes de antraquinona que tienen nficleos arilo
i

‘con &tomos de hidrdgeno sustitulbles a través de un enla- -

:ce tal como -NH-, -O-, -8-, -NH-alcohileno-, etc., Es pre

. ferible, en este caso, que el nicleo arilico tenga un ra-

:dical de orientacidén para, tal como un grupo metilo, neto
;xi, etc., ademds de un atomo de hidrdgeno sustituible{
iTambién, el nlicleo de antraguinona puede estar sustituldo |
fadicionalmente con grupos de &cido sulfébnico, Atomos de
‘haldgeno, grupos hidroxi, grupos amino, grupos acebilami- -
;no, ete.
; En calidad de dichos colorantes de antraquiqg;
‘na, se pueden mencionar, por ejemplc, los siguientes com-
‘puestos:
‘dcido l—amino—#—(ef,4',6!-trimetilfenilamino)antraquinona;
-2-sulfdnico; Acido 1—amino—4—(2',4',6'—trimetilfenilami-i
fno)antraquinona—Q,8—disulf6nico; dcido l-zmino-4-(4t—sul-
‘fatofenilamino)-5-acetilamino-antraquinona-2-sulfbénico;
&eido l-amino-4/%'~(N-fenilsulfamil)~fenilemino/-antraqui
nona-2-sulfénico; l-amino-2-bromo-4-(4'-metilfenilamino)-
‘antraquinona; l-amino-2-metil-#-(4'-metilfenilamino)-an~
ﬁraquinona; l-metilamino-4~(4'-metilfenilamino)-antraquine
naj l-isopropilamino-4-(4'-metilfenilamine)-antraquinona;
l-ciclohexilamino—4ﬁ£_'—(4"—metilfenoxi)—feniléming7;antpg
‘quinona; l-ciclohexilamino-4-(4'-etoxifenilamino)-antraqui
nona; &cido l-ciclohexilamino-4-(2',4!,6'~trimetilfenilami
no)-antraquinona-6-sulfénico; l-ciclohexilamino-4-/{alfa-
netil-gamma~-fenil)propilemino/-antragquinona; 1,4-bis/(alfa-~
isobutil-gamma-fenil)proPilamiq§7—antraquinoné; 1,4-bis

[(alfa-isobutil-gamma-fenil)propilamino/~5,8~-dihidroxian~

o~ 945875
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;traquinona; l,4-bis(2'—bencilciclohexilamino)—6,7—didio- 7
roantraquinona; 1,4-big/I!,2',3t 4t-tetrahidronaftil(2t)
amino/antraquinona; 1,4-bis(2',4',6'-trimetilfenilanino)-
6,7-dicloroantraquinona; 1,4-bis/A'-(4"-clorofenoxl) feni
5 lamino/-antraguinona; 1,4-bis(4'-metilfenilamino)-5,8-di-
hidroxiantraguinona; 1,8-dihidroxi-5-nitro-4-(4t-metilfe~
nilamino)-antraquinona; l-hidroxi-4-(21,4'-dimetilfenila~
mino)-antraquinona; l-amino-2-fenoxi-4-(27,41,6'-trimetil -
-fenilamino)-antraquinona; l,4—diamino-2,5-bisfenoxiantra-;
10 quinona; &cido l,4—diamino-2—fenoxiantraquinona—3-sulféni7
.co; Acido 4-(2",4",6'~trimetilfenilamine)~1,9-antrapirimi ‘
dona-2-sulfénico; é&cido C-benzoil-4-(2',4',6!'~trimetilfeni .
lamine)-1,9-antrapiridona-2-sulfénico; N-mebil—l(L!—me-
.tilfenilamino)-l,9—antrapiridona—l—amino—2-fenoxi~4-hid:g7f
15 ’xiantraquinona.

Por otra parte, como colorantes de antraquino -
na que tienen dtomos de hidrdgeno sustituibles en sus gru
pos sulfonamida, se pueden utilizar cuerpos colorantes
utilizados para colorantes Acidos y colorantes de disper-

20 sién, y, por ejemplo, se pueden utilizar los siguientes
compuestos.

1—amino—4—ciclohexilaminoantraquinona—z—sulﬁg
namida; 4cido l-amino-4-(%!'-sulfamilfenilamino)-antraqui-
nona-2-sulfénico; écido l-ciclohexilamino-4(21,4',6'~trime

25 til-3'-sulfamilfenilamino)-antraquinona-6-sulfénico; 1,4~
bis(4'-metil-2'~-sulfamilfenilamino)~antraquinona; 1,4-bis
(21,4 ,6'~trimetil-3"-sulfamilfenilamino)-antraquinona;
dcido 1,4-bis[glfaemetil-gamma-(4'—sulfamilfenil)-propila-
mino/-antraquinona-6-sulfdnico; 1,4-diamino-2,3-bis(4'-sul

30 familfenoxi)-antraquinona; Acido 1,4~dianino-2(4'~sulfamil

12.12.67. T4 .
o 943873



10

15

20

25

50

12,12.67. "

]
|
i
i
!
i

.
.
¢
i

H

@

v

fenoxi)antraquinona-3-sulfénico; Nlmetil—4(2',4'~disulfé:¥
milfenilamino)-1,9-antrapiridona.

Los colorantes azoicos incluyen colorantes
monoazoicos, diazoicos o colorantes azoicos que conbienen
metal que tienen radicales arilo o grupos sulfamilo con
dtomos de hidrdgeno sustituibles en el componente diazoicd
o componente de copulacidn. En calidad de colorantec azoi
cos se pueden mencilonar, por ejemplo, los sigulentes com- -
puestos:

4dcido 2-(4'-metil-2'~sulfamilfenilazo)-l-naf

tol-l-sulfbnico; &cido 2-(2',4'-dimetilfenilazo)-l-naftol

‘=B-sulfdénico; &cido 2-(2',41'-dimetilfenilazo)~-l-naftol-

3,6-disulfénico; dcido 2-(fenilago)-l-naftol-8~(beba-fe~

nilpropionilamine)-3,6-disulfénico; 1-(2'-hidroxifenilazo)
~2-naftol-6-sulfonamida; &cido l-(2'-sulfamilfenilazo)—2—%
naftol-8-sulfénico; Acido 1-(21,4!,6'-trimetilfenilazo)-2-
naftol-3,6-disulfbénico; A4cido l—(2‘—metilfenilazo)—E—naf-i
t0l-6,8~disulfénico; Acido 2-(2',4'-dimetilfenilazo)—l,s—i
dihidroxinaftaleno-3,6-disulfbnico; Adcido 7-amino-8-(2'-

sulfamilfenilazo)-l-naftol-3-sulfdnico; Acido 7-acebtilami -
no-8-(2'-metilfenilazo)~l-naftol-3-sulfénico; Acidc 7-(2t,.

4 6r'-grimetilfenilamino)-2-(2'-nitrofenilazo)-l-naftol-

3-sulfdnico; &cido 6-acetilamino-5~(2'-metilfenilazo)-1-

naftol-3-sulfénico; &cido 8-(4'-metilbenzoilamine)-2~(21- -
netilfenilazo)-l-naftol-3,6-disulfdnico; Acido 8-acetila- E
nino-2-(2',5'-dimetilfenilazo)~l-naftol-3,6-disulfbnico;
dcido 8-acetilamino-2-(2'-fenoxifenilazo)-l-naftol-3,5-di
sulfonico; 1-(2',5'-dicloro~4t-sulfofenil)-4-(2",4"~dime~ |
vilfenilazo)-3-metil-5-pirazolona. '

Como colorantes de ftalocianina, se pueden men
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écionar, por ejemploc, los de cobre, cobalbo y niquel mos-

%rados seguidamente.
7 acido ftalocianina—B,B‘—bis(NLfenilsulfonami—g
da)-3",3"1.disulfbnico; Acido ftalocianina-3,31-bis-svllo -
5 namida-3",3"'-disulfdnico; 4cido ftalocianina-%-N-metil-
'sulfonamida—3'-sulfénico; dcido ftalocianina-3,%'-bis-sul
" fonamida-3"-N-fenilsulfonamida~3"'-sulfénico; Acido fitalo
'cianina-5,§'—bis-N;(p—sulfamilfenil)sulfonamida—B“,5"'-@1_
sulfbnico; 4cido ftalocianina—4,4’-bis—N—fenilsulfonamida‘
10 =4t 4 -disulfénico; 4,4'-bisfeniloxi-ftalocianina; 4,4'—;
bisfeniltio~ftalocianina; 5,5'—bisfenilaminometilftalocig2
‘nina; &cido 3,3'-bisfenilaminometilftalocianina-3"-sulfé~
;nico. |
Ademds, se puede utilizar 4cido amino-N-fenil -
15 naftalimidosulfdénico y colorantes de rodamina que tienen
-grupos sulfamilo, etbc.
Tal como se ha mostrado claramente anterior-
:mente, un colorante orgénico que ha de ser ubilizado en
el presente invento tiene un Atomo de hidrdgeno sustitui-
20 ble en su nicleo arilico o grupo sulfamilo, 7 la introdue
cidén de un grupo reactivo mostrado por la férmula general
(I) mediante la reaccidn de un colorante orgdnico con un
compuesto reactivo representado por la f£drmula general
(II) antes mencionada, o un compuesto representado por la
25 férmula (III) o (IV) y formaldehido bajo las condiciones
‘de reaccidn mostradas seguidamente, puede llevarse a cabo
mediante la sustitucién de dicho Atomo de hidrdgeno susti
tuible.
Los compuestos mostrados por las Lérmulas ge-

30 nerales (II), (III) y (IV), que se utilizan en el presente

. .. 345975
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“invento, son nuevos compuestos sintetizados por los pre-

: sentes inventores, y pueden ser fabricados de manera ven-
?tajosa, notablemente con facilidad, a una escala indus-
trial. Es decir, cuando n es O en la férmula general an-
"tes mencionada, el cloruro de acido sulfdnico de benzoni-
trilo o un derivado del mismo es reducido a acido sulfini
co, que es sometido a la reaccidn de condensacidn con 5xi -
do de etileno para obbener un compuesto representado por
;la férmula general (IV), que es hidrolizado con perdxido
rde hidrdgeno débilmente alcalino para obbener el compues-
to (III), que es sometido adicionalmente a metilacidn con
formaldehido bajo condiciones débilmente alcalinas, para
Eobtener el compuesto (II). En este caso, es preferible
iutilizar cloruro de 4cido meta-sulfdnico o para—sulfénicoz
‘de benzonitrilo, y, como sustituyentes, se pueden mencio-;
nar grupos metilo, mebtoxi y &btomos de haldgeno.

Por obtra parte, cuando n es 1, la aminofenil
Ebeta-hidroxietilsulfona 0 sus derivados, son sometvidos a
;acilacién con cloruro de &cldo clanobenceno sulfdnico o
con cloruro de dcido cianobenceno carboxilico para obbener
‘un compuesto representado por la férmula general (IV) que
‘es hidrolizado para obtener el compuesto (III). El compues
50 (III) es sometido adicionalmente a metilolaqién con 7
formaldehido bajo condiciones débilmente alcalinas para
obtener el compuesto (II). Es preferible ubtilizar la for-
ma meta o para del cloruro de Acido cianobencenosulfdnico
o del cloruro de 4cido cianobencenocarboxilico, tenlendo
los cloruros de 4cido cianobenceno sulfénico_o cloruros
de 4cido cisnobenceno carboxilico sustituyentes tales co-

mo grupos mebilo, metoxi, cloro, etc., ¥y, como derivados

50 7R
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' de la aminofenil-beta-hidroxietilsulfona, se ubilizan los
;que tienen sustituyentes tales como grupos metilo, metoxi,

- ¢loro, carboxilo, etc.

Cuando X es un 4tomo de haldgeno en (II), in—-

- dependientemente de que n sea 0 & 1, (II) puede ser obte--

nido fécilmente haciendo reaccionar (III) con sim-diclero

‘metil &ter o sim-dibromometil é&ter en Acido sulfhrico
2

- en este caso, la solucidn en dcido sulflrico, tal como es:

t4, puede ser utilizada en la reaccidn con el cuerpo co-

lorante.

La introduccidn de un grupo reactivo represen

_tado por la férmula general (I) (en gue Y es beta-sulfa-

?toetilo), 1llevada a cabo mediante la reaccidn de un com-

puesto reactivo representado por la férmula general (II)

con los diversos colorantes antes mencionados, puede rea-:

lizarse en 4cido sulflirico, preferiblemente en Acido sul-
fhrico de 80 a 100%, utilizando el compuesto reactivo en |
una proporcidn molar de 1 a 3 con respecto a la cantidad
del colorante, a una temperatura de reaccidn de O a 602C,
preferiblemente a 10-202C, durante 1 a 20 horas. Se puede
observar el completamiento de la reaccidn por la desapa-
ricibén del cuerpo colorante en cromatografia de papel
(utilizando como agente revelador, por ejemplo, una solu-
cibn de n-butanol, etanol y agua, en una proporcidn en vo
lumen de %:1:1 respectivamente).

El producto de reaccidn es descargado en agua
v hielo después de que se completa la reaccidn, y es some
tido a salificacidén en sales inorgénicas tales como NaCl

v KC1, con el resultado de que precipita el producto. Se

pueden afladir agentes tensiocactivos anidnicos en la exten

-n- 345975
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"sidn de hasta de 5 a 6% del colorante, y se agita con el
_fin de facilitar la filtracibén. Cuando el producto es ape -

‘nas soluble en agua, puede ser sulfonado con acido sulfiri

co fumanﬁe, después que el producto haya sido aislado ©

1o.

No es necesario utilizar, en calidad de com~-
puesto reactivo, un compuesto completamente transformado

representado por la férmula general (II); antes bien, se

pueden utilizar también aquellos que pueden ser transfor-
mados en dicho compuesto reactivo en Acido sulfirico bajo .

-condiciones apropiadas, tales como los (III) o (IV).

Cuando se ubtilizan (III) o (IV) en lugar de

;(II), la reaccidn puede realizarse afiadiendo formaldehido,
ien una proporcidn (en moles) de 1:1 con respecto a la can
“tidad de (III) o (IV), en la forma de formalina, para-
%formaldehido o dihalometiléter, que es una forma condensgé
‘da del mismo con halogenuro de hidrdgeno, a &cido sulflri
éco, en el cual el compuesto representado por (III) o (IV)
_es disuelto al mismo tiempo con los colorantes antes men-
jcionados. La concentracidn de &cido sulflrico, la tempera
tura de reaccidn, el periodo de reaccidn, el tratamiento

‘ulterior, en este caso, pueden ser completamente los mis-

mos que con el compuesto reactivo (II). Los colorantes

‘asi obtenidos pueden ser tratados con dlcalis débiles,

si es necesario, para btransformar el grupo beba-sulfaboetl

lo en un grupo vinilico con facilidad.

Los presentes inventores han enconbtrado que

cuando se tifien fibras com los nuevos colorantes asi obtg

‘.nidos bajo las condiciones de tefiido o tincibn apropiadas

que se muestran seguidamente, los colorantes pueden adhe-

2;:% o s Wy L
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“deces o resistencias diversas notablemente excelentes.

" Los nuevos colorantes presentes pueden ser producides no-
tablemente con facilidad a escala industrial. Por lo tean- -

“to, el presente invento es de gran importancia desde un

punto de visba industrial.

Los materiales fibrosos que se han de ubili-

zar en el procedimiento del presente invento pueden in-

.cluir fibras de celulosa, tales como algoddn, céfiamo, vig:

cosa, raybn, fibras cortadas; fibras que contienen niftrd- .

‘geno tales como lana, seda, poliamidas, etc. Se pueden
“aplicar dentro de un amplio margen diversos procedimien—
‘tos de tefiido tales como los tefiidos por inmersidn, estam

‘pado, o impregnacidén convencionales.

El tefiido por inmersidn de las fibras de ce-
lulosa se realiza afiadiendo una sal inorginica tal como
cloruro de sodio, sulfato de sodio, etc. a un baio de teiil
do en la presencia de un agente que fija los 4cidos, tal
como carbonato de hidrdgzeno y sodio, carbonato de sodio,

hidréxido de sodio fosfato de sodio, etc., entre 60 ¥y

90¢eC.

El tefiido por impregnacidn puede efectuarse

impregnando con una solucidn acuosa que contiene un colo-

rante disuelto en agua en la presencia de urea, travando

con una solucibn quimica que comprende un agente fijador

de Acidos, tal como carbonato de hidrdgeno y sodio, car-
bonato de sodio, hidrdxido de sodio, fosfato de sodio,
etc., en el mismo momento de la impregnacién o después de
la impregnacidn, y sometiendo a tratamiento con vapor de

agua 0 a tratamiento térmico durante corto periodo de tiem

[
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La estampacidn puede realizarse estampando

sobre las fibras, una pasta de esbampacidn que puede ob-
;tenerse afiadiendo el colorante y el agente fijador de ’c;f
5 . dos antes mencionado a una pasta tal como de alcohilcelu~
- losa, alginato de sodio, etec. seguido por tratamiento con -
iva.por de agua 0 tratamiento térmico, o estampando con una
?pasta de estampado que no contiene un agente Lijador de
récidos, seguildo por el tratamiento con un agente fijedor
10 "de Acidos y después tratando con vapor de agua o tratando
- térmicamente.
El tefiido.-de fibras que conbtienen nitrdgeno
:puede realizarse en un bafio de tefido entre neubro y aé-
?bilmente dcido por un método convencional, y en este caso,
15 ése puede utilizar o afiadir un agente tensioactivo no idnico
"0 agente bensioactivo catibnico que contiene nitrbdgeno |
.en calidad de agente colorante y, después de teiilr, el bg:
flo de tefiido puede ser sometido a btratamiento de neutra;ig
-zacidén con un 4lcali débil tal como hexamebtilenotebrami-
20 na. |
Después de teﬁir, es preferible eliminar los
;colorantes que no estédn adheridos a las fibras, por un
tratamiento de enjabonado. Los maberiales tefiidos asi ob-
" tenidos tienen diversas solideces o resistencias notable-
25 menbe excelentes.
Los siguientes ejemplos estén dados para ilus
trar el presente invento. Todas las partes y porcenbajes
estdn dados en peso.

Ejemplo 1

30 , 4,6 partes de l-amino-4-(2!,41,6!'-trimetilfe-

12.12.67. e
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i nilamino)-antraquinona-2-sulfonato de sodio son disueltas:

en 55 partes de écido sulfdrico concentrado, se afladen a
esto 2,6 partes de para-(N-hidroximetil carbamoil) fenil-
beta-hidroxietilsulfona, y la mezcla resulbante es agita-
“da a 10-152C durante 5 horas. La soluciln de reaccidn es
vertida en 275 partes de agua y hielo gque conbtienen 27,5
partes de NaCl, y el colorante precipitado es separado
por filtracién y después lavado con una solucidén acuosa
al 15% de NaCl hasta que el filtrado es hecho casi neusro,
para obtener un colorante azll rojizo representado por la

siguiente férmula

0 T,
OSO;N&
CH, CH..THCO S0.-CH.CH..0S0., Na.
“ 2 2V YPYE
0 N CH.
q 2
CH,
Ejemplo 2

8,9 partes de cobre ftalocianina-dcido-3-di-~
sulfénico-3-disulfonamida son disueltas en 89 partes de
4cido sulfirico de 100%, y la mezcla resulbtante es enfriag
da hasta 09C, y se afiaden a esto 4,5 partes de para-carba
moilfenil-beta-hidroxietilsulfona y 1,5 partes de bis-
clorometil &ter, durante un corto periodo de tiempo, ¥y la
mezela es agitada a 10-152C durante 20 horas. La solucidn
de reaccidn es vertida dentro de 500 parbes de una solu-
cidn acuosa al 10% de NaCl helada, el precipitado es fil-

trado y lavado con una solucidn acuosa al 10% de NaCl has

Eowoa o
£y %Y i 4

€%

¥
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ita que el filtrado es hecho casl neutro para obtener un

:colorante de azul turco representade por la siguiente for

‘mula:

///,(soama)g

CuPc \\\
(SOENHCHal\lHCO Q—SO 20H20H20803 Na) 5

. Ejemplo 3

2,1 partes de para-cianofenil beba-hidroxie-
rtilsulfona son disueltas en 20 partes de Acido sulflrico
“concentrado, y se aifladen a esto 0,3 partes de paraformal-
‘dehido, y la mezcla resultante es agitada a 20-259C duran
'te 5 horas. Ia solucibn de reaccidn asi obtenida es afiadi
"da a 25 partes de solucidn de Acido sulffrico que contie-
ne 2,9 partes de l,4-bis(alfa-isobutil-gamma-~fenil)-propi -
iamino antraguinona en la concentracidn de 905, y la mez—
‘cla resultante es hecha reaccionar a 20-252C Jurante 10
“horas. El contenido es vertido en 250 partes de una solu-
:cién acuosa al 10% de NaCl helada, y la susbtancia precipil
tada es separada por filtracidén y lavada con una solucidn
acuosa al 10% de NaCl hasta que el filtrado es hecho casi
:neutro. La torta himeda asi obtenida es secada a una baja
temperatura.

La ‘torta secada es disuelta en 50 partes de
fcido sulfdrico fumante al 10%, v la solucidn resultante
es agitada a 10-152C durante 2 horas. Ia solucidn es ver-
tida en 200 partes de una solucidn acuosa al 15% de cloru
ro de potasio helada para obtener el precipitado que es

- separado por filtracidn. La torta himeda asi obtenida es

, 343973
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' suspendida en 100 partes de solucidn acuosa al 15%
"ruro de potasio, y el pH de la solucibn es ajustado a 6-7
con cenizas de sosa. Enbtonces, la solucidn es sometida a

filtracidn para obtener un colorante azul celeste c¢laro

5 -representado por la férmula general
o
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Ejemplo 4
4,7 partes de Acido l-amino-4-(%t-gulfamila-
nilino)-antraquinona-2-sulfénico son disueltas en 47 par
tes de &cido sulffrico concentrado, ¥ se aladen a esvo
2,6 partes de meta-(N-hidroximetilcarbamoil)fenil-beta~—
hidroxietilsulfona, y la mezcla resultante es agitada a
10-159C durante 10 horas. La solucién de reaccidn es ver
tida en 200 partes de agus y hielo que contienen 20 pur-
tes de cloruro de sodio, y el precipitado es separado
por filtracidén. La torta himeda asi obbtenida es sucpendi

da en 100 partes de solucidn acuosa al 10/ de NaCl, y el

. PH de la solucidn es ajustado a 8-9 con una solucidn
© acuosa al 45% de hidrbéxido de sodio. Después que la so-
 lucidn es agitada a 509C durante una hora, es somebtida a :

- filtracidén y después es secada para obbtener un colorante

azul rojizo, representado por la sigulente férmula

0 M,
SOBH
. S0, NHCH,,NHCO
s
S0,0H = CH,
Ejemglo 5

4,8 partes de 4cido 8-acetilamino-2-(21-51-
dimetilfenilazo)-l-naftol-3,6-disulfénico son disueltas
en 48 partes de Acido sulffirico de 90% a una temperatura
no superior a 10920, y se afladen a esto 4,0 partes de
3-(para~cianofenilsulfonilamino)-4-metoxi-Tenil-beta~hi-

droxietilsulfona, y la mezcla resultante es agitada duran

. 345475
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‘te 2 horas. Ademds, se afladen a esto 0,3 partes de para- !

fformaldehido ¥ la mezcla es agitada a 10-152C durante 7 |

i horas. Ia solucién de reaccilén es vertida sobre 300 par-

ftes de agua y hielo que contienen 30 partes de cloruro de|
5 %sodio. El precipitado es separado por filtracidn, y lava-:

i

tdo con una solucidn acuosa al 10% de NaCl hasta que el
‘ filtrado es hecho casi neutro, para obbener un colorante

“rojo azulado representado por la siguiente férmula

ENE

OCH,
CH2NHCO-®—SO2NH @
$0CH,CH,080

CHz

3

CHBCOHN OH
Eé?:l:%:I;N = N
S0 H

12.12.67.
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!
1las estructuras y fases de color de colorantes obtenidos

En la Tabla 1 mostrads seguidamente, se dan

i similarmente al ejemplo 1 antes mencionado.

12.12.67.
- 20 -
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En la Tabla 2, mostrada seguldamente, se dan
i , .

. las estructuras y fases de color de colorantes obtenidoas
!

i similarmente al ejemplo 3.

Mabla 2.
gEjemplo
. Ne,
17,
soama
C NH
‘ 3# ¢ CH, CH,NHCO
0 NH_ CH?
SOZCchHEOSOBNa
H.C . S0, Ha
) _,!
purpura
SogNa
S0..CH.CH_ OSO_Ng

27727727773

CH2NHCO4<:;;§>
Na

purpura azulado

345979

_ 35 -
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i <::: i
: i
T ( SOaNH CHENHCO‘Q- SO2(3HEGHEOSO51\7.21)é o

17. ;
(SOaNa)2 |

CuPec

SOBNé i
azul verdoso

ijemplo 18

2 parbeé de un colorante representado por la

 siguiente férmula estructural

S0,CH,CH

o0, 20505Na

son disueltas en 500 partes de agua, y después de la adi-
cibdn de 20 partes de sulfato de sodio anhidro, se sumer-
gen en la misma 20 partes de algoddn. La mezcla resultan-
te es calentada hasta 702C y es sometida a tefiido durante
una hora con la adicidn de 5 partes de fosfato de sodio.

Después de enjabonar y lavar, se obbtiene el
material tefiido con un color azul rojizo claro, que es re
sistente o s6lido contra la luz del sol y el lavado.
Ejemplo 19

Una tela de algoddn es impregnada con una so-

lucidn acuosa obtenida disolviendo una parte de un coloran

..345975
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i
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'@

te representado por la férmula general

(3) (5057a),

*(3) (80 2NHCH2NHCO ‘Q—SO 20H 2CH20$OBNa) ,

CuPc

.(en que CuPc representa ftalocianina de cobre) y 5 pavtes '

fde urea en 50 partes de agua. Después de secar, la tela de

"algoddn es sumergida en 100 partes de una solucidn quimi-.

-ca que contiene 1 parte de hidrdxido de sodio y 30 partes

"de clorurc de sodio, y después la solucidn es exprimida.

La tela es sometida entonces a tratamiento con vapcer de
agua durante 1 a 2 minubos. Después de enjasbonar y lavar,
se obtiene la sustancia tefiida con un color azul turguesa
claro, que es sblida contra la luz del sol y el lavado.
Ejemplo 20

Una tela de algoddn es impregnada con una so-
lucidn acuosa obtenida disolviendo 1 parte de un coloran-

te representado por la siguiente fdrmula estructural

€
;;@;’,’%
&7
REZ

e
&l
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3

SO2CH20H2OSO Na

3

OCH

5

CH3
CH .

80, Na
-

CHBCONH OH
/L;EI:£§~N—
NaOBS

5 partes de urea y 2 partes de carbonato de hidrdgeno y
sodio en 50 partes de agua. Después de secar, la tela de
algoddn es calentada a 1402C durante 2 minutos. Despuds

de enjabonar y lavar con agua, Se obtiene la sustancia te-
fiida con un color rojo azulado claro que es sbélida o re-
sistente contra la luz del sol y el lavado.

345575
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¥

Ejemplo 21 pS

i ' B ST
|

: Una solucibn obbenida disolviendo 2 partes de
!

run colorante representado por la siguiente férmula estrug

?tural
i 0 NH
i 2 SoaNa
’ 0
CH, 505Na
0 NH CH.
] 020H2CH20803N3
HBC CH2NHCO

y 8 partes de urea disueltas en 40 partes de agua calien-
te son afiadidas a 50 partes de una pasta de alginato de
sodio al 5% bajo agitacibn. Después de enfriar, se afladen
a esto 2 partes de carbonato de hidrdgeno y sodio. La pas
ta de estampacidn es estampada sobre la tela de algoddn,
v la tela de algoddn es sometida a tratamiento con vapor
de agua durante 5 minubos después de secar. Después de en
jabonar y lavar con agua, se obbtiene la susbancla teflida,
con un color pfirpura azulado claro que es sbdlida o resis-
tente contra la luz del sol y lavado.
Ejemplo 22 |

Una solucibn obtenida disolviendo 2 partes de
un colorante representado por la siguiente férmula estruc

tural

€
o

5
LD
=
€A1

]
t
i

E

i
1
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- CuPe

(3) (80,7a),
SOBNa

g
CH2NHCO©- §0,,CH,0H,080,a) 5

:

~(3) (so M

g(en que CuPc representa ftalocianina de cobre) y 8 partes.

. de urea en 40 partes de agua caliente, son afladidas a 50

-partes de una pasta de alginato de sodio al 5% para obbte--

ner una pasta de estampacibn. La pasta de estampacidn es
estampada sobre una tela de algoddn, y después se seca la
tela de algoddn. La tela es sumergida entonces en 100 par
tes de una solucidn que conbiene 10 partes de cloruro de
sodio, 10 partes de carbonato de sodio, 1 parte de hidrd-
xido de sodio y 1 parte de silicato de sodio a 95-1009C
durante 30 segundos.

Después de enjabonar y lavar con agua, Se Ob-
tiene la sustancia teflida, con un color azul turquesa cla
ro que es sblida o resistente contra la luz del sol y el
lavado,

Ejemplo 23

10 partes de lana son sumergidas en un bafio
colorante (200 partes), que contiene 0,2 partes de un co-
lorante representado por la férmula estructural siguien-

te



E ‘ Sl o)

y  BIEZ EI% jl
B |

E CHQNHC

CH N=N CH,
D " l 3
: N;\
n” Yo
o—@soecngmgosoama

. Cl1

S0, N
zha

10 'y 0,1 partes de &dcido acédtico, 0,1 partes de agenbe ten-
sioactivo no idnico que contiene nitrdgeno, y el bafio co-
ilorante es calentado hasba 95-1002C y es mantenido a la
misma temperatura durante 1 hora.

Durante este periodo, se afladen 0,1 partes de

15 dcido férmico. Después de enjabonar y lavar con agua, se
obtiene la sustancia tenida, con un color amarillo claro,

que es s6lida o resistente contra la luz del sol y el la-

vado.
La presente solicitud que corresponde a la
20 presentada en Japbn, el 12 de Octubre de 1966, bajo el ni

mero 67.3%25/66; 14 de Octubre de 1966, nimero 67.670/66;
18 de Octubre de 1966, nlmero 68.751/66; 1l de Noviembre
de 1966, nimero 74.330/66 y 74.331/66; 10 de Febrero de
1967, ntmero 8.689/67; 13 de Febrero de 1967, nlmero

25 9.%379/67; 16 de Mayo de 1967, nlmero 51.588/67.y 8 de
Agosto de 1967, nlmero 51.08%/67, se acoge a los benefi-
cios del articulc 51 del vigenbe Istatubo sobre Propiedad

Industrial.

12.12.67.
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- REIVIKDICACIONES =

ey e et s ks S s G e e S .
T e e e e

Los puntos de invencidn, propia y nueva, =
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn, en Espafia, por VEINTE eafios, gon

los siguientes:

le= Un procedimiento para producil’ un =
nuevo colorante reactivo que contiene al menos uno de -

los grupos reactivos representados por le férmule

S0,X

- CH,NHC 74

(B

en la que A representa un grupo =S05-0-C0-, B represen-
te un grupo metilo, metoxi o un Atomo de haldgeno, Y =

es un grupo bete-sulfatoetilo o vinilo, n es 0 § 1y =

nes0 d 1, que comprende hacer reacclonar un colorante

orgénico que tiene un dtomo de hidrdgeno que puede es- -

- 33 -
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LR, ]
STy o))

tar sustituf{do con otros radicales, con wn compuesto - -

reactivo representado por la férmula

505CH,,0H,OF
XCH,NECO 4 ‘_7\(3):11

(B)

en que Ay By, m y n tienen los mismos significados que ==
se indicaron anteriormente, y X represente un grupo hi=
droxi o un &tomo de haldgeno, en dcido sulfdrico; o ha-
cer reaccionar el colorante orgdnico con un compuesto re

presentado por la férmule

SOZGH20H20H

IIT

(B)

- 34 -



10

15

20

25

30

25=8=T0

$0,CH,0Bo0H

Iv
(8),

en que Ay, B, ! y n tienen los mismos significados que =—-
gse definen anteriormente, en la presencia de formgldehi-
do en dcido sulfirico; y, si es necesario, trator el =
colorante orgdnico que contiene el grupo reactivo que ==
tiene el grupo sulfatoetilo como Y en la formila I defi-
nida enteriormente, con una solucidén acuosa débilmente

glealing para convertir el grupo beta-sulfatoetilo en un

grupo viniloe.

2.~ TUn procedimiento de acuerdo con la -
reivindicacidn 1, en que dicho colorante orgénico es un
colorante de antraquinona, uvn colorante monoazoico o di-
sazoico, un colorante azoico que contlene metales, wn co
lorante, de ftaloeienina, un colorante de aminonaftali-—
mida o un colorante de xanteno.

3.= Un procedimiento para producir un -
nuevo compuesto reactivo representado por ls siguiente -

f£érmula

S
€N
(-
€51

- 35 =



5 XCH,NHCO

10 en la que A representa un grupo -SOz-o-CO, B represen--
ta un grupo metilo, metoxi o un dtomo de haldgeno; n es
0861ym0d 1, y X representa un grupo hidroxi o un ==
dtoro de baldgeno, que comprende hidrolizer un COMpUES==
to representado por la siguiente férmula

15

3020320H20H
IV
20 .
(B)m
25
en que A, By m y n tienen los mismos significados que se
definen anteriormente, con perdxido de hidrdgeno débilee
mente alcaline para obtener un compuesto de amida repre-
gentado por le siguiente férmula
3 O g i :,]

25-8~70 - 36 -
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50,0, CHOH

/ III

en que A, By m y n tienen los mismos gignificados que =e
definen anteriormente, y hacer resccionar despuéds el com
puesto de amida resultante con formaldehido o dihalometi
1éter simétrico.

4o~ Tn procedimiento para tefiir artfcu—-—
los fibrosos, que estd ceracterizado por uwtilizer wn - -
nuevo colorante reactivo que contiene al menog uno de =-

los grupos reactivos representados por la £érmula

$0,Y

(B)

n

en que A represente un grupo —SOZ- 0 =C0=-, B representa
uwn grupo metilo, metoxi o un dtomo de haldgeno, ¥ es wn

grupo beta~sulfatoetilo o vinilo, nes 0§ 1y mes 0§ 1.

Y

L

€,
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50= Un procedimiento para producir un
nuevo colorante reactivos

Tal y como s¢ hg descrito en lg Memorig we
que entecede y para logs fines que se hen especificado.

Este Memoria consta de treinte y ocho how-

jas escritas a méquina POr una sola carsge

Madrid,
P.A.
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