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"PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACIOH DE TINTES AZOICOS REACTIVOS"

é;Zé%dhnéw IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad ingle
sa, residente en: Imperial Chemical House, Millbank,

Londres, S.W.l. Inglaterra.
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Este invento se refiere a nuevos tintes
azoicos reactivos, solubles en agua, a los métodos
de preparacidn de los mismos y al empleo de dichos
tintes para la coloracidn de materiales textiles.

5. Es conocido el empleo de tintes que contep
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gan grupos_haldgeno-s-triazipa con objeto de colorear

fibras que contengan grupos hidroxilo, especialmente
materiales celuldsicos tales como algeddn y raydn vis
cosa.

Estos tintes se fijan fdcilmente sobre dichos
materiales con buena resistencia a los tratamientos en
himedo, dado que el grupo haldgeno~s—~triazina puede reag
cionpar con grupos hidroxilo de la molécula de celulosa
en presencia de agentes de fijacign de écidos, especial
mente a temperaturas elevadas. Para este objeto, los
tintes se aplican desde soluciones acuosas o pastas a-
cuosas de estampado y, a causa de una reaccidn secunda
ria en la que el grupe haldgeno-s-triazina reacciona
con agua en lugar de la molécula de celulosa, una parte
cansiderable del tinte no se fija en la fibra,

Consiguientemente, ha de utilizarse un exce-—
so de tints y las tinciones o estampadogpueden lavarse
por completo con solucidn jabonosa en ebullicidn, pa-
ra eliminar &l tinte no reaccionado. El desperdicio de
tinte y el procedimiento complementario hacen que el
proceso de tefiido o de estampado sea mas costoso, espe
cialmente cuando se precisan tonalidades oscuras.

Este invento se refiere a la produccidn de
tintes reactivos haldgenp-s-triazina solubles en aguae,
dotados de una fijacidn notablemente elevada sobre las
fibras, y para los cuales los tratamientos de lavado
pueden reducirse de modo considerable.

Los nuevos tintes del invento estén represen

tados por la formula:
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en la gue B representa un radical aromdtico carboci
clico, devalente; cada A representa un radical divg
lente, benceno ¢ naftaleno que puede contener subs~
tituyentes; cada X representa un grupo metila, carhg
xilo o carbo-alcoxi inferior; cada R representa hidrg
geno o un grupe alquile inferior; cada Y representa
cloro o bromo, y cada Z reprasenta un dtomo de cloro
o de bromo o un crupo amino o alcoxi y los complejos
l:1-cobre de estos tintes,

Como ejemplos de radicales representados por
B en la fdrmula anterior, pueden mencionarse 2,2"-disul
fo-4,4'-difenileno, 4,4'-difenileno, 1,3 y l,4-fenileno,
3,3'«cicloro-4, 4'~difenileno, 3,3'-dimetil-4,4'~difeni
lenometano y 2,2'-disulfo~4,4-difenilencetileno.

Como ejemplos de radicales representados por
Ken la fdérmula anterior, pueden mencionarse sulfo-l,3-
fenileno, carboxi-l,4~fenileno, sulfo-l,4-fenileno,
1,3-fenilenoc, l,4~fenileno, 4,8-disulfo-2,6-naftileno,
cloro-l,4~fenileno, metoxi-1l,4~fenileno y carboxi-l,3-
fenileno.

Como ejemplos de grupos amina substituidos
representados por 2 pueden mencionarse grupos anilino,
mas especialmente grupos mono- y di-sulfoanilino, por
ejemplo 3,5-disulfoanilinc-, 2,5-disulfoanilino-, 2-,
3=y 4~sulfuanilino~ y 4,5-disulfo=-2-metilanilino.

Los tintes preferidos son aquellos en los que
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ta un grupo CO4,H, A es un sulfofenileno, especialmen-

te 2=-sulfo-1,4~fenileno, y Z representa un grupo disul
foanilino, dade que dichos tintes pueden prepararse pg
ra proporcionar estampados de tonalidades m;y profun-
das, manteniendo sin embargo todavia una slevada efi-
ciencia de reaccidn.

La denominacidn "inPerior" utilizada en cong
xidn con los grupos alquilo o alcoxi, se refiere a gru
pos de esta naturaleza que tengan como mdximo 4 dtomos
de carbona,

Los nuevos tintes pueden obtenerse combinan
do entre si, por condensacign y acoplamiento del modo
corrisnte, (1) un componente bis-pirazolona de acopla-
miento que tenga los 4tomos de nitrdgeno en las posi-
ciones 1 de los anillos pirazol enlazados a través de
un radical aromdtico, (2) un componente diazoico de la
serie bencénica o naftalénica que tenga, ademds del
grupo aming diazotizable, un grupo amino o amino mono-
sustituido, o grupo convertible en un grupo amino o
amino monosustituido unido al ndcleo, y (3) bien (a)
un compuesto s-triazina qus tenga 2 dtomos de clora
o de bromo y ademds un tercer dtomo de cloro o des bro
mo o un grupo amino, amino sustituide o aleoxi, o (b)
un compuesto s-triazina que contenga 3 dtomes de cloro
o de bromo junto con un compuesto amino o hidroxilo
gue rsaccione con 61 para sustituir uno de los dtomos
de haldgenc por un grupo amino, amino sustituido o
alcoxi. Ademds, se requiere una etapa de metalizacign

para la produccidn de los tintes de complejo metdlico
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de este invento.

Las etapas necesarias para fabricar 61 nue~
vo tinte, se describe a continuacidn.

Un componente diazoice de la indole menciona
da en (2) anteriormente, con un grupo amino o amino mg
nosustituido, se condensa con un compuesto s-triazina
de la clase mencionada en 3(a) anterior, o se conden-
sa primerc con un compuesto s~triazina, y el producto
resultante con un compuesto amino o hidroxilo de la
clase indicada en 3(b) anterior. Dos moles del compues
to resultante as{ ochtenido, se diazotizan a continua-
cidn y se acoplan con el componente de acoplamiento,

Los tintes de complejo de cobre de este ip
vento, se fabrican por el procedimiento anterior, en
la que el producto obtenido por acoplamiento, se samg
te a metalizacidn con una sal de cobre .

Asi, de acuerdo con este invente, se propor
ciona un procedimiento para la fabricacidn de los nue
vaos tintes azoicos reactivos solubles en agua, que
comprende diazotar dos moles de una amina aromdtica
de la fdrmula,

R

' AN
NHp = A =N ~C C-=~2
[} "
NN
NC/
1
Y

en la que A, R, Y y Z tienen los significados antes
mencionados, y acoplar el compuesto diazdnico con un

componente de acoplamiento de la fdrmula,

X X

] t

C = N\ sN.=¢C

! N wB«HN t

CH= C/ \C = CH
LI ]

OH oH
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en la quse -B y X tienen los significados';nfériorments
indicados.

Los nueves tintes pueden usarse para tefiir
o estampar una gran variedad de materiales textiles.
Son especialmente valiosos para usarse como tintes
reactivos para celulosa, con la que, en presencia de
agentes de trabazdn de dcidos, pueden reaccionar con
un grado elevado de eficiencia.

Este invento se aclara, sin limitarss en mg
do alguno, por el ejemplo siguiente en el que las par
tes son poderales, ‘

EJEMPLOD~ Una solucidn neutra de 19,2 partes
de dcido m-fenilo~diamina~o-sulfdnice en 250 partes de
de agua, se afade durante 30 minutos a una suspensidn
agitada de 18,9 partes de cloruro ciandrico sn 50 par-
tes de acetona y 200 partes de hielo y agua, a 0-5°C,
Despuds de agitar durante 45 minutos a 0-5°C, la mezcla
se neutraliza y se afiade una solucidn neutra de 25,3
partes de dcido anilino-3:5-disulfdnico en 100 partes
de agua, y la tempsratura se eleva a 30-35°C. La mez-
cla se agita durante 4 horas mientras se mantiene el
Ph a 6-7, por la adicidn de carbonatc sddico 2N, luego
se filtra, se enfria por debajo de 5°C y se afiade una
solucion de 7 partes de nitrito sddico en 20 partes de
agua, seguida por 25 partes ds 4cido clorhidrico con-
centrado.

Despuds de agitar de 0 a 5°C durante 1 hora,
se elimina el sxceso de dcido nitrasc por la adicidn
de solucidn acuosa de &dcido sulfdmico. La solucidn re-

sultante sg afiade durante 30 minutos a& una solucidn
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neutra de 25,3 partes de dcido 4:4 ~bis2(3" -metil-5"-
pirazolon-1"-il)difenil-2:2 ~disulfdnico en 400 partes
de agua a 0-59C, El1 pH se mantiene en 6-7 por la adi~
cidn simultdnea de lfquido alcalino. Después de agitar
durante 20 horas, se agregan 40 partes de sal y el tin-
te se separa por filtracidn, se lava con solucidn de
salmuera y se seca al aire,

Colorea la celulosa sn tonos naranja.

-N 0 T A-

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento as{ como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen-
te indicadas son susceptibles de modificaciones de de-
talle en cuanto no alteren su principio fundamental;
siendo lo que constituye la esencia del referido inven
to y por lo que se solicita Patente de Invencidn por
20 afios en Espafa: sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA FABRI
CACION DE TINTES AZOICOS REACTIVOS"; caracterizéndose
por lo siguiente:

18,— procedimiento para la fabricacidn de tin

tes azoicos reactivos, solubles en agua, de fdrmula ge-

neral,
Y
X X !
| J TN
C:N\ 7 N=C N N
' N-B-~- Q\ n 2
- NsN - C=C/” Cz=C = N=N = A = N -~ C -
| | \N}
OH GH R

en la gue B representa un radical carboxilico aromdti-
co divalente, cada A representa un radical bsenceno o
naftaleno divalente, que puede contener substituyentes,
cada X representa un grupo metilo, carboxile o carbo-

alcoxi inferior, cada R representa hidrdgeno o un gry
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po alquilo lnFerlor, cada representa cloro o bromo,
y cada Z representa un dtomo de cloro o bromo, o un
grupo amino o alcoxi substituido y los complejos 1:1 de
cobre i3 estos tintes, caracterizado porque se diazotizan

2 moles de una amina aromitica de la fdrmula.

R
! 7NN
NH2 - A« N<C C -2
1 n
N N
NC/
t
Y

en la que A,R Y y Z tienen los significados indicados,
y el compuesto diazdnico se acopla con un componente de

acoplamiento de la fdrmula,

X X
1 t
=N\ N =1¢C
' Ne-B~N '
OH~ C.~° N\NC = OH
1 ]
OH OH

en la que B y X tienen los significados indicados.

28, "Procedimiento para la fabricacidn de tin-
tes azoicos reactivos", tal y como qusda substancialmente
descrito en la presente memoria.

Esta memoria consta de 8 hojas, escritas a mi-

quina por una sola cara.

Madrid,
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