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Este invenio se refiere a colorantes rojo-azuladod
reactivos. Taubién se refiere a un procedimiento para la prg
paracidén de dichos colorentes rojo-azulados reactivos. Se
refisre adeids a un método de teilido de materinles £ibrosos
con colorantes rojo-azulados reactivos.

En el curso de un estudio sobre la relamcidn entre

1a estructura quimica y las propiedades colorantes, se ha

encontrado que los compuestos de formuls:

OCH3 OH NHCOX

HO3 SOCH,CH,S0, N=N
(1)
~ HOSS 03H

Hy

donde X es metilo o cloromstilo, en forma de dcido libre,
pueden ser empleados para terilr de rojo azulado los materig
les fibrosos, con una solidez excelenie. El presente inven-
t0 estd basado en este hallazgo.

El compuesto (I) puede ser preparado por diazota-
cion de 2—metoxi-4-\p—hidroxietilsulfonil)-s—metilanilina,
acoplamiento del dizzo-derivado resuliante con dcido 1-acg
tilamino o cloroacesilamino-8-naftol=-3,6-disulfdnico y con~
versidn del grupo p-nidroxietilsulfonilo del producto re-
sultante en un éster de dcido sulfirico por la accidn del
dcido sulfirico o del dcido clorosulfdonico, E1 compuesto (I)
también puede ser preparado por diazotacidn de 2-metoxi~i=
(p-suliatoetilsulfonil)~5-metilanilina y acoplamiento del
diazo~derivado resultante con dcido 1-acetilamino o cloro-
acetilanino~8=naftol=3,6-disulfdnico,

En el ultimo caso, la diasotacidn puede ser reali
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zada tratando un éster de deido sulfirico con nitrito sddi-~

€O en un proceso convencional, preoparéndose el éster de dei

do sulfdrico por esterificacidn de 2-metoxi-4-(B-hidroxietil
sulfonil)~5-metilanilina con deido sulfirico o esterifica-
cidn del N-acil-derivado de diche aniline con deido sulfiri-
co, con hidrélisis simulténea o posterior del grupo acilo.
Alternativamente, la diazotacidn puede realizarse por reac-
cidn de dicha anilima con dcido nitrosilsulfirico de forma
que las reacciones de esterificacidén sulfirica y diazote-
cidén transcurren simultdneamente.

El material fibroso adecuado para el tefiido en el
presente invento puede ser algoddén, cdfiamo, rayén viscosa,
fibra cortada de viscosa, fibra de alcohol polivinilico,
lana, fibra de poliamida, etc.

El tefiido con el colorante de este invento, es de-
cir el compuesto (I), puede ser efectuado en la formae habi-
tual tal como inmersidn, estampado, foulardeado, o simila-

res,

En el caso de las fibras de celulosa, la inmersidn
se realize generalmente en un bafio que contiene sulfato S0-
dico o cloruro sédico ‘asi cono un agente que se combine con
los 4cidos, tal como fosfato trisddico, hidrdxido sddico o
carbonato sddico, & una temperaturs relativamente baja.

El paso por foulard se realiza generalmente apli-
cando una solucidn acuosa del colorante & los materialeg fi-
brosos, con vaporizaedo o calefaccidn en seco simultdneos o
posteriores, en presencia de'un agénte que se combine con

los deidos tal como bicarbonato sédico, carbomato soédico,

1

hidréxido sdédico o fosfato trisddico, & una temperatura rela

tivamente élevada, por ejenplo de 70 a 180°C. Alternativa-
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nente, los materiales fibrosos & los que previamente s0lo se
ha eplicado el colorante, pueden ser'sometidos g foulardeado
en un bafio conteniendo un agente que se cowbine con los &dci-~
dos como se ha mencionado mds erriba, & una températura re-
lativamente alta, por ejeuplo de 80° a 100°C, Asi, la apli-
cacidn de un agente que se combine con los dcidos a los mate
riales fibrosos puede realizarse antes, simultdneamente o
después de la aplicacidn del colorante.

El estampado se reecliza, por ejenplo, aplicando
una pasta que contiene el colorante y el agente gue se com
bina con los dcidos como se ha dicho antes & los materiales
fibrosos y veporizando o calentando en seco los materizles
Tibrosos a 70-180°C, Tembién puede realizarse aplicando une
pasta que contenga solamenie el colorante a los materiales
fibrosos y calentando estos Ultimos en un bafio que contenga
el agente que se combina con los dcidos, como se ha indicado
anteriormente. También puede realizarse eplicando & los ma-
teriales fibrosos una paste que contenga solanente el colo=
rante, éstampando una pasie que contenga solemente el agente
que se combina con los acidos en los materizles fibroéos y
después vaporizando o calenicrdo en seco los materiales fi-
brosos resultantes. 4 este respecto, puede utilizarse una
resistencia empleando un dcido adecuado 0 una descarga em-
pleando un agente reductor apropiado.

En el caso de las fibras de poliamida, la inmer-
gidn se lleva a cabo en un baflo neutro o fcido utilizendo un
agente superficiaslmente activo catidnico adecusdo, de acuer-
do con el procedinmiento convencioral, Se prefiere continuar
el tefiido después de la neutralizacidn del bafio con un £lca-

1i svave tel como amonieco o hexametilentetraming.
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El colorante de este invento es nuevo y muy solv-
ble en agua. Los materiales fibrosos tefiidos con el coloran
te del invento presentan un color rojo-azulado claro con
excelente solidez frente & la luz y al lavado,

Ies realizaciones prdcticas y actualmente prefe—
ridag del presente invento son mostradas ilustrativanente
en los siguientes ejemplos,

En estos ejemplbs, las partes se dan en peso y
les abreviaturas tienen un significedo convencional.

EJEMPLO 1

Se disuelven 24,5 partes de 2-metoximAe(Beiiicro-
xietilsulfonil)~5-metilanilina en 114 parteé de dcido sul~
firico el 98 % & 15-20°C, Al cabo de 1 hora, la solucidn
resultante se vierte sobre 342 partes de aguva de hielo. El
éster sulfirico precipitado se recoge por filtracidn y se
agrega sobre 120 partes de agua de hielo. Después de afiadir
10 pa}tes de deido clorhiarico, se afiade gota a gota una
solucidn acuosa de 6,4 partes de nitrito sédico, mientras

gse enfria de forma que se produzea la diazotacion.

A la solucidn de diazo-derivado resultente se afia+t

de otra solucidn de 37,3 partes de dcido 1-acetilamino~G-
naftol-3,6-disulfonico y 5,3 partes de carbonato sbdico en
300 partes de agua y & la mezcle se afiade acetato sddico
cristalino para sﬁ neutralizacidn. La mezcla de reaoc;én se

hace precipitar con cloruro sodico y después se filtra. EL

material recogido se seca a presidn reducida para dar 55 pax

tes de un polvo de color rojo oscuro.
El tejido de algoddn se tifie de color rojo-azula—
do con el polvo obtenido anteriormente empleando carbonato

sédico para combinar el deido, en un procedimiento conven-

-
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cionaliente adoptado para el teiiido con un colorante reace
tivo. EL teilido presenta gran solidez & la luz, al lavado

y al cloro como se indica & continuacidn:

Solidez 8 ' Grado
la luz 5
el lavedo 5
cloro 5

Nota: Ia solidez a la luz se calcula por el méw-
todo JIS L 1044, Fado-O-ileter, 40 horas (el gredo médximo
es 8), Ia solidez al lavado se calcula por el método JIS I
1045, 1C-3 (el grado mdximo es 5). Ie solidez frente al
cloro se calcula de ecuerdo con la Recomendecidn ISO, clo=-
ro libre 20 mg/litro (el grado maxiuc es 5).

EJEMPLO 2

A una solucién de 24,5 partes de 2-metoxi=q-(P-
hidroxietilsulfonil)-5-netilanilina en una mezcla de 200
partes de agua'de'bielo y 10 partes de dcido clorhidrico,
se afiade una solucidn acuosa de 6,9 partes de nitrito sé-
dico de forma que se produce la diazotacion.

A 1a solucidn de diazmo~derivedo resultante se
agrega una solucidn acuosa neutra de 31,9 partes de dcido

1-acetilamino-8-naftol~3,6~disulfdnico y la mezcla resul-

tante se neutralize con carbonato sddico. Is nezcla de read

_cién se nace precipitar con clorure sdédico y despuds se

filtra. El materlal recogido (20 partes) se disuelve en
60 partes de decido sulfurico al 98 % a una temperatura in-
ferior a 20° y, al cabo de 2 horas, se vierte sobre 200

partes de agua de hielo. Ia mezcla resultante se neutrali-

za con carbonato sédico a una temperaturs inferior a 20°C
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el Ejemplo 1.

hasta un pH de 5-6. El sulfato sdédico precipitado se sepa-
ra por filtracién. El filtrado se hace precipitar con clo-
ruro potdgico y después se.vuelve a filirar. El material
recogido se seca & presidén reducida para dar 200 partes de
un polvo de color rojo oscuro. '

El polvo es un colorante igual al obtenido en

EJEMPLO 3

Se sgigue el procedimiento de preparacidn de los|
Ejemplos 1 & 2 utilizando dcido 1-~cloroacetilamino-8-naftol
3,6~disulfdnico como componente de acoplamiento para dar
un colorante rojo-azulado con un excelente rendimiento.
EJEMPLO 4

A una solucidn de 0,3 partes de un colorante de

férmulas
OCH3 HO NHCOCHS
NaO3SOCH20H2023 N=
it .
NaO3S i 80313

en 200 partes de agua, se afiaden 10 partes de sulfato sé-
dico anhidro. Se sumergen 10 partes de patio de algodon en
la solucidn anterior y la temperatura se eleva a 60°C. Des-
pués de haber afiadido 2 partes de fosfato trisddico, se

realiza el tefiido a la citada temperatura durante 1 hora.
A continuacidn se somete el pafio & un lavado con agua y ja-
bén con 1o que se obtiene un meterial tefiido de color rojo-

azulado claro, con buena solidez frente a“}a luz y al lava-

do.
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EJELPLO 5

En 100 partes de agua, & une temperatura inferior a

20°C, se disuelven 2 partes de un colorante de férmula:

CHy 0 HUOCH, C1
o N=N
) K0 3S0CH,CH,0,,5 ‘O
cH
. 3 03K

KOBS S

10 partes de urea y 2 partes de bicarbonato sédico. Se so-
uete un pafio de algzoddn a foulardezdo con la solucidn ante-

rior, se seca previamente y se vaporiza, A continuacidn el

- pafio se lava con agua y se deja en jabd con lo que se obtig

ne un material teiiido de un color rojo-azulado, con buena
solidez frente a la luz y al lavado.
EJELPLO 6

A una solucidn de 0,5 paries del colorante utilizado
en el Ejemplo 5 ¥y 5 partes de urea en 30 partes de agua ca-
liente, se afladen 45 partes dé alginato sédico y se lleva
el total a 100 partes con agua o alginato sddico. Se estam-
pa un pajfio de algoddn con la solucidn anterior, se seca pre
viamente y se sumerge en 100 partes de una solucidn acuosa

constitufda por 10 partes de cloruro sédico, 15 partes de

carbonato sédico, 5 partes de carbonsto potdsico, 5 partes

de solucién de hidrdxido sddico de 40° Beaumé y una parte
de silicato sbdico, a 95°C, durante 10 segundos: El paiio
es después souetido al lavado con egua y jabonado con lo
qQue se obtiene un material tefiido en color rojo-azulado,

con buena solidez frente a la luz y al lavado.
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A una solucidn de 0,2 partes del colorante utilizado
en el Bjemplo 4 en 300 partes de egua, se ajinden 3 partes
de écido acético y se sumergen en la misma 10 partes de una
lana. El tefiido se inicia a 50°C y se realiza a 90-100%C du-
rante 1 hora, Después de neutralizecidn con amoniaco o hexame
tilentetramine, se prosigue el tefiido durante 30 minutos
més. A cgntinuacién se somete la lana a lavado con ague ¥y
jabonado con lo que se obtiene un material tefiido de un co-
lor rojo-azulado, con buena solidez frente a la luz y al la-
vado.

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

recaerd sobre las siguientes:
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REIVIHDICACICIES
1. Un procedimiento para la preperacidn de un colo-

rante de formula:

OCH3 . OH

03H

donde X es metilo o clorometilo, en forma de dcido libre,

NECOX

H0380CH,CH,50, N=N

H
3
. HO4S

que consigte en diazotar 2-~neloxi-4=(p-hidroxietilsulfonil
o p-sulfatoetilsulfonil)=5-metilanilina, acoplar el diazo-
derivado resu}tante con doido 1-acetilanmino o clorocacetil-
anino=8-naftol~3,6~disulfdnico y, en el caso de que se ubi-
lice como componente diazotado la 2-umetoxi-4~(f~hidroxietil
sulfonil)-5-metilanilina, trater el producto resultante con
deido sulfirico o deido clorosulfénico para convertir el
grupo B-hidroxietilsulfonilo en un grupo P-sulfatoetilsulfos
nilo.

2. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el -
gque ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN COLORANTE",
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la

presente Memoria descriptiva,que consta de once piginas me-

canografiadas.

-1l -

Madrid, 21 de febrero de 1969

BERNARDO UNGRIA -
PDs
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