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IIEVORTIA DESCRIDPTIVA

e presente invencidn se zefiere a unas mejoras
introducidas en le urejaracidn de siztemas tintdreos, ¥
més particularmente a la provisidn 4e un nneve tinte rcec-
tivo monnaze gmarillo gng %iene la férmula

X3 CH3 (1)

S0,CH,,CH,080, 8

5, _en la que cada K1 y X, representa un dtemo de hidrégeno,
un grupo alquile inferior, un grupo elcoxi inferior, un b

tomo G haldégeno, un grupo carboxilc o un grupo deide sul-

[

fénico, ¥ el micleo bencdnico A tienc 7or lo menos un gru-~

po dcido sulfénico y muede tensr otres rubstituyentes, que
10, se prepera geoplando una aming dlazotada reyresentada por
1g férmula
S (II)

S0, 0H,CH ¥
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20,

en la gue cada X1 y X2 tienen el mismo significado que ante-—
riormente, y en la que ¥ representa un grupo hidroxi ¢ un
Srupo —OSC3H con fenil-3-metil-S~aminopirazol l-substitufdo

resresentado por la férmula

CHy

NH,

(III)

en la que el ndeleo benednico A tiene el mismo significado
que anteriormente; y tratando luego el tinte monoazo resul-
tante que tiene un grupo hidroxi como ¢l ¥ en lo ffrmula II,
con &cido sulfdirico para convertir el zrupo beto~hidroxietil-
sulfdénico en grupo beta-sulfatoetilsulfonilo, y puede usarse
para teliir fibras en fono emsrillo vivo con excelente solidez

alg luz ¥ al lavadoe = = — = = = = = = =~ = = = = = = = =« =

Hasta ahora se ha conocido gue un tinte que tenga
el grupo -SOZGHQCHQOSO3H é el —SOZCH#CHé puede aplicarse
pare tefllir materiales fibrosos como tinte de los 1llamados
reactivos. No obgtante, se precisaba obtenér un tinte que
pudiera ugarse para teflir materizles fibrosos en tono anari-
1lo mis vivp con nayor solidez a la luz y al lavado, compues—

t0 con log tintes conocldoge = = =~ = = = w - - =~ -~ -

Asi, un objetivo de la presente invencidn es propor-

cionar un nuevo tinte monozzo amerillo. Otro objetivo de 1a
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inveneién es proporcloncr wn rrocedimiento para prepararlo.-

Otrog objetivos de la invencién quedardn patentes a

partiy de la sigulente descripciSn Getalladls = = = = w w -

Bstos ¥ otros objetivos de la invencidén pueden lo-
grarge proporcionando un nuevo tinte monoazo amarillo que

se premnara segin el nrocedimiento indicado anteriormente. -

Ta amina representada por la anterior férmula (II),
que es una de las nmaterias primas empleadas en el procedi-
miento de la presente invencidn, incluye por ejemplo, p—ani-
linrbeta-hidroxietilsulfona, m-anilin-beta-hidroxictilsulfo-
na, o—anilin-beta~hidroxietilsulfona, 2-metoxianilin-bS-betg-
~hidrexictilsulfona, 2-metoxi- o eteii~b-metilenilin-4-be-
ta~hidroxietilsulfona, 2,5-dimetoxi- o dietoxi-anilin-4~be-
ta~hidroxietilsullfona, 2-cloroanilin-B<beta~hidroxietilsulfo-~
na, 2-metilanilin-5-bheta=-nidroxietilsulfona, 2-carboxiani-
lined=, & ~5=, =beta-hidiroxietilsulfona, 2~sulfoanilin-5-be-
te~hifroxietilsulfona, 2,4-dimetoxianilin-5-beta-hidroxie~

Estas smines pueden tratarse con fcido sulfdrico
pare usarse en forma de éster de dcido sulfdrico, y también
log derivados acilemina de estas aminag pueden usarse con=-
virtiendo un grupo bveta~hidroxietilsulfonileo en un srupo
~gulfatoetilsulfonilo, e hidrolizando cimultdnesuente el
grupo acilamino. La diézotacién de estas eminas o ésteres
de Secido sulfdrico de las mismas se realiza mediante métodos

convencionales. Y también pueden tratarse estas auinas con 3~
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cido nitrosileulfirico para realizar simultdnesmente su es-

terificacibn sulférica y diazotacidn, = = = « = = = — = = -

¥l fenil=3-metil-5-aminopirazol l-substitufdo re-

presentado por la anterior férmula (IIL), que se usa preferi
blemente en el procedimieﬁto de la presente invencidn, inclu
ye un compuesto que iilene, como micleo fenilo A, por ejemplo,
2'-sulfofenilo, 3'=-sulfofenilo, 4'-sulfofenilo, 2',5'-disul-
fofenilo, 2%eclore5'-sulfofenilo, 2'-cloro~4'-sulfofenilo,
2'-5'-dicloro—4tsulfofenilo, 2'~clore=6'-metil—4*'~sulfofeni—
lo, 2'-nitro-4'-gulfofenilo, 2'-metoxi~5'-sulfofenilo, 4'-(4"-

nitro-2't-gulfoestiril)~3t~sulfofenilo, etC. = = = = = = - =

¥l acoplaniento de los compuestos diazo menciona-
dos anteriormente con el fenil-3-metil-S-zminopirezol l-subg

tituldo representudo por.la anterior férmula (III) puede 1le

varse a cebo con una smplia gzama de pH segin los métodos con

vencionales, siendo deseable un pH inferior a 7 pars mante-
ner laz estructura dster en cago de que ¢l compuesto diazo

sen dster de 4cido sulfdricos = m = = = = = = = = - o - - -

1 tinte monoazo resultante que tiene un grupo
beta~hidrcxietil-sulfénico se trata con deido sulfirico con-
centrado a temperatura relativamente baja para obtener un
éster de 4cido sulfdrico. Il tinte puede separarse por sali-
ficacidn etc. Gespués de diluir la mezcla de reaccién con a-

gua heladae = — = = e e m s s e e e s e e e e e e - - -

El tefiido segin el procedimiento de la presente in-
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vencidn puede aplicarse ampliamente al nétodo convencional de

tefiido por imnregnado, estampado y fulerdado. ELl tefiido por
impresnacibn de las fibras celuldsicas puede realizarse en
el batio de tinte en qué se hg afiadido sal Glauber o sal co-
min en presencia de fosfato trisddico, hidréxido sédico, car-

bonagto sddico etec. a una temperatura relativamente bajas - -

El tefiido por fulardado puede realizarse aplicando
una solucidn acuosa de tinte a lag fibras y simultdnea o sub-
siguientemente calentdndclas al vapor o en seco a temperatu-
ra relativemente alta, por ejemplo de 70 a 1802C en presencia
de un agente fijadcidos, tal como bicurbonzto sbédico, carbong
to sédico, hidréxido sdédico, fosfabo trisédico, etec. o fular-
dando las fibres a las que previamente se ha aplicado una so-
lucién de tintes solos, en el bafio cue contiene el agente fi-
jadecidos antes descrito = temperatura relativamente alta, por
ojenplo de 80~1008C, Y también puedé emplearse el hervido en
agua qué contenga una gran cantidad de sal inopgénica en vez
del calentado en vepor o en seco. El egtampado puede realizar-~
se egtampando con pasta de estemper gue contenga un tinte y el
agente fijadcidos similar al descrito antes, sobre la fibra y
luego calentande al vapor o en seco la fibra estampada a 70«
18020, o tratando con calor la fibre estanpada con 1& pasia
de estampar que contiene un tinte s6lo, en el baflo gue contie-
ne el agente fijadeidos, o ademds ecstampando con pasta de es-
tempar que contenga el agente fijadcidos sobre la fibra que
primero se habrd estampado con una pasta que contenga un tin-

te sdle y sucesivamente se habri calentado al vapor 0 eh seco.
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- Aoud son posibles una reserva mediante un deido adecuado, ¥

una descarga con un -reductor adecuado. Si bien el tefiido
por impregnacidn de las fibras naturales o de poliamidas
sintéticas se realiza convencionalmente en un bafio neutro

0 #écido, es preferible usar un adecuado agente superficial-
mente activo catidnico o neutralizar el bafio con un dlcali
suave tal como smonfaco, hexametilentetramina, ete. Bl tin-
te de esta invencidn es muevo y altamente scluble en agua.
El material fibroso tefiido con el tinte de la invencidn
presenta un claro tono amarillo con excelente solidez a la

luz ¥y al lavadoe = = = = = = = = = = « ~ - - e - -

Ia presente invencidn se ilustrard con los siguien
tes ejemplos que, desde luego, no se dan para limitar el

alcance de la presente invencidn. Las partes y porcentajes

10 90N €1 PEHOs =™ = = = = = = = = = .= - = - - - -

EJEMPLO 1

26,8 partes de hidrocloruro de 2-metoxianilin-5-be-
ta-hidroxietilsulfona se afiadieron a 100 partes de agua he-
lada, y se afladieron a las mismas 15,6 pertes de dcido clor-
hidrico al 35% y luego se diazotaron afiadiendo gota a gota
una solucidén acuosa que combenfa 6,9 partes de nitrito sddi-
co. Una vez completada la diazotacidn, el exceso de &acido
nifroso se descoppuso con Scido sulfémico. El acoplamiento-.
ge completd afizdiendo 13,0 partes de solucidén acuosa neutra
que contenia 25,3 partes de 1-(4'-sulfofenil)-3-metil-5~ami-

nopirazol 2 la solucibn diazo y afiadiendo 24 partes de ace-
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tato sbdico eristaline nern neutrolisars Despuls de acidu-
lor fueritencnte con feido clorilirico, ol evietal procipi-
tado se £ilird ¥y ze scedy 15 partes dol sroducto socndo se
afizdieron a 75 partes e deico sulfizdico =21 1008 a temperc~
tura inferior a 2087 ¥ después de 4 hores la solucidn se
virtid en agua helads, y ge filtrd el wrecipitode resulten-
tes =1 residuo Iwfimedo fue colocndo en eplia, se nentralizd
con bicarbonsto sédico hagts wn pH 5-6 y se salificd con
cloruro potdsizo. L1 precipitedo se £iltrd 7 se szeed a tem
perztura inferior a 608C, Asf se obtuvicron 21 partcs de
polvo que contenfan zlrededor del %Oﬁ del tinte representaw-

do por la sigulente cofructurst = = = = = = = = - - - — o

OCHj
. S0qH
N=N
°H3

H

3020H20H20803

A1 tefilr un 2lgoddn con egte tinte usando bicar-
bonszto sddico como agentc fijadcidos, se obtuvo un teiido
emarillo verdomo vive con buena solidez a la luz y al la-

Vado.,um——-——n-———-b-———--n.--.-—t-——.-—-n—

Del mismo modo gue se ha menclonado antes, excep-
t0 que se empled 1-(3'-gulfofenil)=-3~natil-G=auinopirazol

‘l

en vez de 1-(4'-sulfof@nil)~3—metil—5—aminopirazol, se obtu~



vo el tinte que “enfa la ©6rmula

OCH3 NH2
neid
03H
GH CH 0S80 H
que did un tefiido wimilar al menclonado antese - - = = - --

LJSIPLO 2

21 partes de dster de Acido sulfdrico de p-anilin-be-

5, ta-hidroxietilsulfona se mezelaron con 70 partes de agua hela~
da ¥ 15 partes dé geido clorhidrico al 35% y se afiadid una so-
Iucibn acuosa que contenfa 5,2 partes de nitrito sédico para
diazotar. Despuds de agitar a temperatura inferior a 102C du~
rante 2 horas, se descompuso el exceso de Acido nitroso con §

10, cido sulfimico. Z1 acoplamiento se completd afiadiendo 90 par-
tes de una solucidn scuosa neutra cue contenfa 19 paries de
1{4'»Sulfofenil)~3—metil~5—aminopirazol a la mezcla diazo, ¥
luego ajustando el pH a 5~6 con acetato sddico cristalino.
Despuds de salificar aficdiendo 15 partes de cloruro potdsico,

154 el cristal fue filtrado y secaedo a temperatura inferior g
7020, Se obtuvicron 53 partes del polvo gue contenfa sproxi-
nedamente 35 partes del tinte que tiene la siguiente estruc—
tural

T NH2

ot Vg
HO 380CH,CH0,S .@,M_r- ‘L

——

CH3.
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(1)
(2)
(3)
(4)
(5)

Al fefiir algzoddn con
sédico como agente fijadeidos,

verdoso vivo con buenaz solidez a ls 1ng

- 1C -

§.‘4‘ )-4 /,

A\‘\ fmnmuu“

este tinte usando bicarbonato
se obtuvo un tefiido amarillo

¥ al 1avados = = = =

41 realizar la wisma operacidn usando 23,4 partes

de duter de decido sulfdrico de 2=-metoxianilin-5—~beta=hidro-

Py

xietilsulfona en vez de 21 partes de dster de 4dcido sulfdrico

de p-unilin-beta-~hidroxietilsulfona usada en ol cjemplo ante—

rior, se obtuvo el nismo tinte que en el zjemplo 1 con buen

rendimisnto. —

SJAPTO 3

Al gplicar el nrocedimiento del ejemplo 1 8 2 usan~—

do wna amina o su 4dster de Zcido sulfdrico descrito en la co-

lumna & ¥ fenil-3-metil-S-aminopirazol l-substituldo descrito

sn la columna B se obtuve un tinte gque proporcionaba el tefii-

do del tono descirito en lz columng C con buen rendimiento. -

4
Amins

Crupo fenil substitud-
do en 111—3~1et11-)—
nlruaol 1-zubgtituido

c .
Tonalidad

9—metox1;5-metllan1
11na-4—betn—hldrox1
etilsulfonsg

u

a~aniling-beta-hidrg
xietilsulfonsg

P-anilina-beta-hidro
xietilsulfona

n

3'=sulfofenile

4'=gulfofenilo
L]

2'=cloro-5'-sul
fofenilo

41-(41 v enitro-~
3 tegulfogtirdl) -
3t=gulfofenilo

eragrillo rojizo

dimilar 2l anterdior

amarillo verdoso

annsrillo més verdcso
aue el del gjemplo 1

“amarillo
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p-anilina-beta~hldro
xletilsulfong

2-gulfoaniling-5-he=
ta-hidroxietilsulfo-
na

2-metileniling-5-beta-
hidroxietilsulfona

2-carboxilaniling-5-be
ta-hidroxietilsulfona

o-anilina~beta~hidroxie
tilsulfona

BJSPTO 4

-11 -

2V enitro=flegul Lo~
fenilo

4~gulfofenilo -

4t'-gplfofenilo

4'-sulfofenilo

3'-gulfofenilo

amarillo'

anarillo verdoso

similar al del
ejemplo 1

amarillo

anarillo verdoso

0,3 partes del tinte representado por la férmula

NHy
Ly
HO 3SOCHQCHQO 25—©—N=N
CH3

se disolvieron en 200 partes de agua y se afiadieron a las

mismas 10 partes de sal de Glauber anhidra. Después de aﬁa—

dir 10 partes de hilo de algodén a las mismas, se elevd la

temperatura a 602¢ y a continuacibn se aficdieron a las mismas

2 partes de fosfato trisbdico cristalino, 0,2 partes de solu-

cidn de hidrdxido sbdico de 402 Bé y 1 parte de carbonato sbé-

dico, ¥y se realizé el tefiido a esta temperatura durante una

hora. Al lavar con agua y enjabonar, se obtuvo un teilido en

smarillo verdoso vivo con buena sgolidez g la luz y al lavado.
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BJLLPIO 5

2 partes del tinte representado por la férmula

0(3!-[3 NH,
N
|
=N
CH3
S020H20H20803H
10 partes de urea y 2 pertes de bicerbonato sddico se dqisol-
vieron en 100 partes de agua a temperatura inferior a log 202¢,
Se v se fulardd una tela de algodén en ceta solucidn v luego, deg-
puds de un presecado, se pasé a vapor entre 100 y 1032, guran~
te % a 10 minutos. 4 continuacidn, al lavarse con agua ¥ enjabo-
narse, se obtuvo un tefiido amarillo verdoso vivo con bueng S0
lidez a la luz y al lavado, siendo el tono mds verdosgo que el

10. del ejemplo 4am = = = = = = - m — - - m -

EJEMPLO 6

2 partes del tinte representado por la férmylg

Cl

S0_H
3

S0 CH CH OS0 H
2 22 3
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3 partes de bicarbonato sdédico, y 5 partes de ureca se disol~
vieron en 100 paries de agua a températura inferior a 208C, y
se fulardd una tela de algoddn en esta solucidn, y despuds de
un presecado, se tratd a 1402C durante 2 mimutos. A continug=
cidn despuds de levado con agua y enjabonado, se obtuvo un te-
fido amarillo verdoso vivo con buena solidez g la luz y gl la-

vado, siendo el tono amarillo mds verdoso que el del ejemplo 5.

S ZPTLO 7

2 partes del tinte representado por la férmula

o1
OCH; Ny
N 504K
HO 350CH,CHA0S -
— 1
O3 CHi3

1 parte de fosfato trisddico oristalino, y 1 parte de hidré-
xido sddico de 402 Bé se disolvieron en 100 partes de agua,
y se fulardd una tela de algodén en egta solucibn, ¥ se o~
rrolld v se dejd reposar a 40°2C durante 10 horas. & conti-
nuacidn después de lavar con agua y enjabonar se obtuvo un

tefildo amarillo con buena golidez a la luz y al lavadoe - =

EJEMPTO 8

2 partes del tinte representado por la férmula
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‘<§i::N =C NO,
HO 3SOCH,CH,0,S —-Q-N:N k \
== S0 s0.H
CHy

se disolvieron en 100 partes de agua, y se fulardd en esta so-
lucidn una tela de 2lgoddn y, despuds de un prosecado, se fu~
lardé en una solucifn que contenfa 20 partes de sal y 2 partes
de hidréxido sbdico en 10C partes de zgua, ¥ a continuacidn se
5. pasbé a vapor entre 100 y 1059C durante 20 a 30 segundos. Y lue-

5o, después de lavar con agua y enjabonar, se obtuvo un teflido

emarillo con buena solidez a la luz y 2l 1lavad0e = = = = — = =

EJEMPLO 9

2 partes del tinte representado por la férmula

HO 3SOCH,CH,0,S 3

10, se disolvieron en 100 partes de agua, ¥y se fulardd una tela
' de 2lgoddn en esta solucidn y después de presecado se impreg-

nd en una solucién que contenfa 20 partes de carbonato sddico,
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10 partes de sal y 7 partes de hidrdxido sédico a 402 Bé en
100 partes de agua a 90%C dursnte 3 segundos. A continuacién,
despuds de lavado con agua ¥y enjabonado, ge obtuvo un tefildo

smarillo verdeoso con buena solidez a la luz y al lavados - -

BJEMPLO 10

0,5 partes del tinte representado por la férmula

My
N S0 H
CoH50 wew ¢ | ]
¥ 10,
%y

SOQCHQCHZOSO3H

y 5 partes de urea se .digolvieron en 30 partes de agua ca-

liente y, despuds de afiadir 45 partes de alginato sédico,

las cantidades totales se hicieron llegar a 100 partes con

agua ¥ algingto sbdico. Se estampd una tela de algoddén con
la pasgta preparada anteriormente y la tela estampada fue
presecada y luego se impregné en 100 partes de una solucién
acuosa que tenfa 10 partes de sal comin, 15 partes de car-
bonato sddico, 5 partes de carbonato potdsico, 3 partes de
hidrdxzido sédico de 402 Bé y 1 parte de silicato sbdico a
952C durante 10 segundos. A continuacidén, después de lavado
con agua y-enjabonaao, ge obtuvo un tefiido amarillo con

buena solidez a la luz y al 1avédo. ----------- -

LJEMPTO 11

0,2 partes del tinte representado por la férmula
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8026320Hé0803ﬁ

se disolvieron en 300 partes de agua, ¥ a ellas se agregaron
3 partes de 4cldo acdtico. Se impregnaron en ello 10 partes
de una lana, y se comenzd el tefiido a 502C y se realizd a
90-1002C durante una hora. A continuzcidén se neutralizé el
bafio de tefildo con amonfaco o hexametilentetremina y se pro-
siguid el tefiido durmnte otros 30 minutos aproximadamente.

Luego, al lavar con zgua ¥ enjabonar se obtuve un teflido a~—

marillo verdoso con buena solidez a la luz y 3l lavado, — - =

i 0 T A

Se declaran de novedad y propiedad para Dspafia, sus

territorios y plazas de soberenia, las sigulentest = = = - -

REIVINDIGCACIONES

1.= Mejoras introducidas en laz preperacidén de gig-
temas tintéreos, particularmente para tefilr materigles fibro=-
308, caracterizadas por la provigidn de un sistena tintéreo

en el que se incluye un tinte representado por la férmula
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- |

SO CH CH 0S50 H

en la que cada X, y X, representz un Ztomo de hidrdgeno, un

1 2
grupo alguilo inferior, un grupo alcoxi inferior, un 4tomo
de haldgeno, un grupo carboxilo o un grupo 4cido sulfénico,

¥ el micleo vencénico A tiene por lo menos un grupo Geido

5 sulfénico y puede tener otros substituyentese = = = = ~ = =
2.~ Mejoras segin ls reivindicacibn 1, carscteri-
zadas porgue el sistems tintéreo incluye un tinte representa-
do por la £érmula
OCH3 Nﬂé
N
vy '
==N SO_H
CH
3
S0_CH_CH 0S0O H
2 2 2 3§
3.~ Mejoras segin la reivindicscidn 1, caracteriza-—
10 das porque el tinte se prevara acoplando una smina diazotada
representada por la férmula
X4
(I1)
X, NH,
SO,CH,. CH,. Y

2272
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en la que cada X1 N Xz tienen el mismo significado que an-
teriormente, ¥ en la cue Y representa un grupo hidroxi o un
3rupo -OSO3H con un aminopirazolhrepresentado por la férmu-
la

NHp
N (II1)

_

CH3

en la que el ndcleo bencédnico A tiene el mismo significado

que anteriormente, y trutar el tinte monoczo resultante

que “iene wn grupo hidroxi como el ¥ en la férmula (II) con

deido sulfdrico pars convertir el grupo hidroxi en grupo

—OSO3H. _____________ I P
4o~ MIZJORAS INCRCDUSIDAS EN LA PREPARACION DE

SISTIIAS TINTORFOSMe = = = = = = = = = = = = = = = = = --

Todo ello conforme se describe y relvindica en la

aregente memoria que congtz de dieciocio hojas, foliadas y
. S

necanografiadas por unz sola de sus caras.

BARCELONA, 24 FEB, 1969
P A M CURELL suNoL

o

Ave
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