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MEMORIA DESCRIPIIVA

ﬁg presente invgneién se refiere a muevos colo~
rantes reaotivgs; que no contienen grupos acuosolubles,
formedores de sal, écidqs, as{ como al procedimiento para
su prepazaciﬁn; los mevos colorantes reactivos son apro-
piados para tefiir y estampar material_orgénico, en espe=
cial fibgas'h§df6fobas, gobre todo ﬁaterial fibroso de po-
liamide sintdtica. L ,

_ Se ha encontrado, que se obtienen; colorantes reag

tivos exentos de grupos aouOSOIubleg; formadores de sal,
dcidos aplioables entre 0tros asimismo en disolventes or-

ganicos, en especial aproticos, de la formuls I,

- POOR
| QUALITY
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en la que

D
Q

significa el radical de un colorante orgéniggvn
gignifica el miembro de puenﬁe »NX3~, ~0~; ;§%i.

0 ;Nxéco-, en donde X, representa hidrégeno_o;pn
un grupo alquilico inferior, ", '
significa el radical de un heterociclo de nif}c-§—
gego; que muestra por lo menos un substituyéi};
desdoblable como anién; que estd enlazado e#zué
dtomo de nitrdgeno terclario vecino del atomo 'de
carbono del anillo, . ‘ v
significa hidrégeno, un grupo alquflico 0 alcoxial-
quilico Yy

significa un grupo alquilico o un grupo alcoxial-~
quflico con en total por lo menos 4 atomos de car-
boyo; en donde Xl y X2 pueden mostrar juntos, en
oaso de que Xl represente un grupo alqu{lico 0
alcoxialquilico, por lo menos 8 atomos de carbo-
m, o .

significa un radical ciclogexflico eventualmente
substituido mediante grupogna;qu{}icos inferiores
con de preferencia de 1 a 4 étqmos de carbono y
significa un grupo alquiligo eyentualmente subs-~
tituido con a lo sumo 18 atomos de carbono, un
&rupo alquenilico inferior con de preferencia de

. > £ n
1 a 4 gtomos de carbono o un radical ciclohex{lioo



eventualmente substituido mediante grupos al-
quilicos inferiores con de preferencia dela

r 4
4 gtomos de carbono.

Se obtienen los mevos colorantes reactivos inso-

5 lubles en agua, valiosos, de la formula I, al hacer reac— -

cionar un compuesto de la formla II,

-

Hal - (c0) _, = R! (11)

en la que
R! representa el radiog.l de un heterociclo de
10. nitrogeno, que muestra por lo menos 2 substi-
tuyentes desdoblables como anion, -
n significa 16 2 y

Hal significa cloro, bromo o fluor,

con un ocolorante organico de la formula III,
15. D - Q' (I11)

en la que

D +iene la significacic;n indicada bajo la for—
_milaly .

Q! significa -NHX3, -OH o ~S5H, en donde X3 repre-.‘

20, sonta hidrdgeno o un grupo alqu:’.lico inferior, .

para formar un colorante de la formula Iv,
D-Q-R (zv) ,

en la quo ’
D, Q, R' +ienon la significacion indicada bajo
25. la férmila I o bien IT,

y el producto reaccional obtenido se hace reaccionar a con-
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timuaoidn con una aming de la formuls V,

NH , (v)

en la que ‘ A )

Xl ¥ X2. tienen la significacidn indicada bajo:ia“fér—_

mila I, 'E'
¥ para ello los compuestos se eligen de forma que ef:éalo—
rante reagtivumobtenido no contenga grupos acuosolublés,
formedores de sal, acidos. . SERY
Una variante del procedimiento segin la inveneidn

para la preparacion de los colorantes reactivos de la for—
mla I; en la que Q significa el miembxo de puente ~NXy-
=0- 0 ~S-, en donde Xy representa hidrégeno o un grupo al-
quilico inferior, y para D, R, X, ¥ X, valen las indicacio-
nes de la.férmula I; consiste en que un compuesfo de la fér;.
mila, II; en la que n significa uno y para Hal y R' valen
las indicaciones anteriores, se hace reaccionar primero con
una amina de la formule V y previamente citada para formar

un compuesto de la formula VI

~

1
Hal -~ R - N (vI)
\x
2

en la que . . '
Hal; R, X, ¥ X2 tienen la significacién previamen~
) te citada,
ya contimacion el compuesto de la formula VI se hace
reaccionar con un colorantes de la’férmula IIT.

Fl radical de un colorante orgianico D puede per-
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tenecer a cualquier clase de colorantes., Sin embargo, pue-—

den aqui ontrar en consideracion en primer lugar los de las
clases do colorantes, que son tocnicamente facilmente acce-
sibles. Ocasionalmente; D significa en la formula general
I, por ejemplo el radical de un colorante nitro; acridoni-
co, met{nico, de perinona, de imida de deido peridincﬁé’ri:bxi‘-
lico, de quinoftalona, naftoquinoniminico, exento de gwu~
pos acuosolubq.es; formadores de sal,‘a'.cidos', o el rar;’i_'cal
de un colorante de ftalocianina exento de metal o contenien~
dodo metal pesado y en especial el radical de ug colorante
monoazoico o disazoico conteniendo eventualmente metal pe-
sado o de un colorante de antragquinona, -

) Egtos radicales de colorantes prgénicos pueden
con'ber_ler en los colorantes, los substituyentes usuales que
no disocian aniénicamente, poxr e;_]emplo atomos de halégeno,
como fluor, ¢loro o bromo; grupos ciano o nitro, grupos de
hidrocarbl__lro; en especlal grupos alqu:flicos inferioreg; como
metilo, etilo, iso=propilo, tgrcib%yilo; amilo; grupos de
alquilo o alquenilo inferiores substituidos, por ejemplo
grupos perfluomalquz’.licos; como trifluorometilo, ademas
grupos hidroxia.lq_u{licos, como hidroxietilo o gamma-—hidroxi-
pI‘O]_:)llo' olancetilo o beta beta—dicianovinilo; grupos de
e'l:er, de preferencia grupos alcoxi inferlores, pero 'bamblen
arllogl, como metoxi, etoxi, butoxi, fenoxi, metilfenoxi;
grupos de tibeter, por ejemplo grupos alquiltio o feniltio
inferiores; como metiltio, etil’cio; feniltio; grupos ac{li-
cos; como grupos alcanoilo, aroilo inferiores; grupos al-
quilsulfonilo o arilsulfonilo inferiores; grupos arilsulfo-

niloxi, como grupos fenilsulfoniloxi; grupos amino prima=-
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rios, secundarios o terclarios; grupos de acilamida, en es-

pecial grupos de alcanoilamida inferiores, como acetilami~'_
da; grupoé de alcoxicarbonilamida inferiores,'gomo etoxicar-
bonilamidé; 0 grupos de aroilamida; como grupos de benzoi~
lemida; grupos de alquilsulfonilamide o arilsulfonilaiiis .
inferiores; grupos de amida de éq%dg carbox{lico v déxakida
de épidn sulfonico mono- o bisubstituidos eveniﬁalment§=én
el étomq de nitrégeno; en egpeoial grupos de amida dé‘éqidq
N-alquilo inferior- o N,N-di-alquilo inferior-sulfdnicss,
En la formla I, Q representa de preferencia &l
miembrg de puente -NX3-, en donde Xs gignifica hidrégenb;

N aa

metilo, etilo o propilo. o

Como radical de un hoterociclo de nitrégeno; 3 -
significa en especial el radioal triazin{lico o diazinfli-
co, pero también un radical de qu;naxolina; ftalazina;
quinazolina y plridazona, que contiene substituyentes deg
doblables como anicn, por ejemplo grupos alquilsulfon{licos
0 dinitrofenoxi inferiores, pero sobre todo atomos de halo-
geno; COTO cloro; bromo o flvor.

X, en la signifieac%én de un grupo alquilico o
alecoxi alquilico muestra en especial de 1 a 18 atomos de
carbono; si tanto X, como asimiemo X, gignifican un grupo
aquilico 0 alcqxialquilico; éstos miestran de preferencia
de 4 a 18; on especial de 8 a 18 atomos de carbono cada uno.

X ¥ Xé en la significgoién de un radical eiclo-
he@ilico subgtituido eventualmente mediante grupos alquilifw
cos inferiores representan por ejemplo el radical 1- o 4-me-

co insubstituido. - Si X, representa un radical alquilico
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eventualmente §ubstituido 0 un radical alquenilico, este
radical puede ger tanto reotilinqo como tambien ramificado.
Si el radical alquilico X2 esta substitulido, pueden entrar
en consideracion como substituyentes, sobre todo grupos de
hidroxilo, alcoxi inferior, alqueniloxi inferior y ciano.
Como sjemplos de grupos alquilicos gveniualmente subéﬁiﬁni~_
dos en la significacidn de X, sc oitan: metilo, etilo,  2-hi-
droxietilo, isopropilo, butilo secundario, hexilo; ogﬁi;p,
docecilo;htetrgdecilo, octadecilg; 2~etilhexilo, 2—métpxie—
ti;o; 2-etoxietilo, 2,2-dietoxietilo; 2;2-dibutoxieti1§,
2-v%niloxietilo o 2-cianoeti16. Como ejemplos para Xz»en
la signifioéciénvde un grupo alquenilico se citan el'éééi-
cal vinflieo y alilico, ) A:

_ In los compuestos ventajosos de la férmula'i'xz
representa, en caso de que Xl signifique hidrogeno, en espe-
cial un grupo alquilico con de 8 a 18 atomos de carbono; si
X, ¥ X, representan, cada uno; un grupo alquilico; éstos

[al

mestran en conjunto de preferencia de.o a 36 atomos de
carbono. In compuestos especialmente ventajosos, Xl repre-
senta sin embargo el radical ciclohexflico insubstituido y
X, un radical alquilico insubstituido con 1 a 4 atomos de
carbono, en especial el radical metilico o etilico. Estos
compuestos ventajosos se caracterizag por una solubilidad
desde buena hasta muy btuena en disolventes organicos.

Aqui y a contimmacidn, el término “inferior" en
conexion con grupos alquilicos, alcoxi y alcanoilo, signifi-
ca radicales en general con no mis de 4 atomos de carbono,

Como cOmpuogto_de la férmula IT apropiado utilizable en el

3 3 ’ » . 7 3
procedimionto segun la invencion, gse citan:
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Tas triazinas o diazinas con por lo memos 3 atomos
de halégeno”méviles; por ejemplo cloruro de triciandgeno,
bromire de triciandgeno, 2;4,6-tric1oropirimidina 0 2;4,6—
triflvoropirimiding, 2,4,6~tribromo— o 2,4-difluor-6-clo-
ropirimidina, o
Ia trlhalopirlmldina puede llevar eventualmente
en posio;on 5, por ejemplo los substltuJentes s1gulen$es-
cloro, bromo, eciano, el grupo nitro, pos de amida-ue
aeido carooxllico o de &cido sulfonlco eventualmente subs—
tituidos en el &tomo de nltrogeno, grupos de ester metLllco

DRILIEY Y

o de éster etilico de acido O&beJlllCO‘ acilo, por e jemplo

benzoilo; alquenilo, por ejemplo alllo, clorov1nllo'~§ibxo—
metilo 0 bromometilo, Eaemplqs de tales trmhaloplrlmldé-
nas ulteriormente substituidas soﬂ: 2;4,5,6—tetraclo;;§irimi~
dina, 5~bromo%; 5=ciano=, 5-nitro-; 5—qloro—metil-2,4;6-.
-tricloro o -trifluorpirimidina; pero sobre todo 5-cloro-
-2;4,6~trifluorqpirimidina. ) )
Adomss pueden entrar en consideracion haluros
de scido dihalopirimidincarbox{lico, haluros de acido 2, 3-
dihaloguinoxalincarbox{lico, haluros de 4eido 1,4-dihalof-
talazincarbox{lico o haluros de acido 2;4—dihaloquinazolin-
oarbox:'.lieo7 como por ejemplo los halures de acido carbox{-
lico del goido 2,4~aibromo=, 2;4~difluor o sobre todo 2,4~
dicloroépirimidinr5~ 0 ~6—earbox{lico; del acido 2,4-diclo~
-6~clorometilp1r1m1d1nr5-carbo 1lico, del acido 2,3-di-
Tluor= o 2,3—d1eloroqu1noxalin-§7oarboxllieo, del acido
1,4—difluor;, 1,4-dicloro- o 1,4~dibromo-fitalazin~6-carbo-
xilioo; del écido.2,4—dicloro-quinazolin—6— 0 =7-carbox{li~

co o del goido 2,4-dicloropirimidil-5-acético,



Como compuestos de la férmula IT se citan: clo- f
ruro de acido tetracloropiridazin~, tricloro-l,2,4-triazin-
¥y 3, 6—dicloropi_ridazin—5?ca3;-bo:nfli co,

Son ventajosos los compuestos de la f£ormila II;_ ‘

54 en la que Hal gignifica cloro, n significa uno y R' signi-
fica un radical triazin{lico con 2 dtomos de halo'gen:q' 'n;c'_)’_
viles, en especial cloxruro de‘tricianégeno; compuest'o's:“de
la formla II; en la que Hal significa cloro o fluor; g
significa uno y R' significa un radical diazimflico :céﬁ

10, por lo _menos 2 atomos de halogeno mov:Lles, en espeoial 2, _
4,5, 6 tetracloropimmdn.na, 5—-cloro-2 4,6~ tmfluoropiriml—
d:.na, 0 eompues“cos de la formula II, en la que Hal signi-— .
flca cloro, n significa dos y R' significa un radlcg.l dia-
zinflico con por lo menos dos dtomos de haldgeno névilss, |
- 15, én esgpecial acido 2;4-dicloro—pirimidin-5- 0 =6-carboxili- ' "
CO )
~ Como ejemplos de las aminas de la formila V uti-
lizables en el procedimiento segin la invencion, se citan:
isobutilamina, tercibutilamina, isohexilamina; heptilamina,
20. tercioctilamina, nonilamina; decilamina, undecilamina, te-
tradecilamina, hexadecilamina., heptadecilamina, octadecila~
mina y dodecilamina, N-etil~N-octadecilamina, N-metil-N-
—dodecilamina, dibutilemina, dipentilamina, dibutilamina,
dipentilamina, dihexilamina, dioctilamina, didodecilamina,
25. Z—meto::ip‘pilamina; 2-e'boxie"bilamina;'3~metoxi~2~me‘bilpropi~_ '
lamina; 3~(2=gtilhexoxi )-pmpilamim~l; 6-metoxihexilamina,
3-metoxibutilamina, N,N—die'boxiet:@.lami_rla; N, N-dibutoxieti~
lemina, Nemotil-N-stil-, N-propile, N-tercibutil-, N-isoe-
mil~, N-hexil~, H~heptil-, N-nonil~, N-dodecil-, N-hexade-
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cil=, N-oc'tadecil; N~oleil~-, I\I-(2~et11hex1l )- N~ ) 2=hidro=~

5

) f‘lﬁ t

’?uzu

;

xletll)~, N~(3~hidroxipr0pll)— N~(2—metoxlet11)~ N‘(z—
etoxietil)~-, N-(2~ciancetil)-, N*(2 2—dletox1etil)~ N-(2,2-
dibutoxietil )-, N=(3, 3-dimetoxipropil )-, N~-(2=viniloxietil)~,
N-vinil~ o N-alileiclohexilamina, l-cfclohexilamino-2-pro-
panol,‘diciglohexilamina; N—l—dimeﬁil—ciclohexilgmin%&.ﬁhisg
propil-l-metilciclohexilamina y N*4~dimotilciclohexilamina._

En la reacoion de un compuesto de la £OTMULLS: - II
con un colorante de la fdrmula III y del producto rea:;g:n.o—
nal formado de la £ormula IV con una amina de la férmila

asqay

A segun el procedimiento de aouerdo con la invenclon,.cpmo

\ L a

también en 1a reaccion de un compucsto de la formula II

en la que n Signlflca uno, con una amina de la formulé & y
del compuesto originado de la formula VI con un colorante.
de la formila IIT segun el procedimiento variado de acuer-
do con la invenci6n se eligen los compuestos, de forma que
ni a causa del_valor de pH elevado del medio reaccional ni
a cause de la temperatura elevada no se produzca infercambio
prematuro de substituyentes moviles, Se trabaja sagﬁn pro—
cedimiento de por of conocido, por ejemplo en suspensién
acuosa; sin embargo ventajosamentie en un disolvente orgé~
nico; por ejemplo en un disolvente orgénico indiferente
frente a ;os participantes reaccionales, como acetona, dio-
xano, metiletileetona, éter monometilico o momoetilico de
etilenglicol, 0 en una mezcla de un disolvente de tal tipo
con a.gud. Ia reaccidn se realiza de preferencia a tempara~
tura inferior, con lo cual la oleccion de la temperatura
apropiada en primer luga; depende de la movilidad del subg-—

tituyento dasdqblable como enion de las materias de partida
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utilizedas. Convenlentemente se trabaja a temperaturas
entre 0 y 80eC,
| Para la noutralizacion del hidracido libre que
se utiliza durante la reaccion pucde adicionarse a la mez-
cla reaccional, agentes ligadores de écido, como carbonato
sédico, bicarbonato sddico, fosfato potasico, sales él??lif
nas de acidos gragog inferiorcsg, por ejemplo acetato sédi~
co 0 potésico, acetato amonico o un exceso de la amipa;de
la formula V, ke

_ $i la reaccidn se rqaliga en una mezcla de uﬁ.
disolvente organico indiferente, se trabaja ventajosamentc
a un valor do pH entre 5y 9; en donde el pH durante:ié:
reacciéncse mantiene constante mediante adicion de un§ de
los agentes ligadores de acido citados.

) El aislado de los colorantecs obtenidos segin
la invencidn se efectda en forma usual; por ejemplo me=
diante fi}tracién, concentrgdo dol disolvente y filtra-
0idn, dostilacion del disolverte y fildracidn o precipita-
cidn del disolvente y filtracidn.

El secado de los colorantes obtenidos segun la
invencion se efectua convenientemonte bajo condicionos cla~
ves, es deci; a ‘temperatura mo dicamonte clevada y de pre—
forencia en vacio. _

) Log colorantes reagtivog preparables segﬁn la
invencién, de la formula I, son apropiados para tefiir y
estampar material organico de clases diferentes segun un
procedimiento de por si conocido, Como material orgénico
puede entrar en congideracion en especial fibras hidrofo-

bas, como material fibrogo de cateres lincales, de alto
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peso mol;_)cular, de acidos policarboxilicos aromaticos con 7
alcohgles polifunoionalqs, como fibras de tereftalato de
polietilenglicol, fibras de-di y_triwcelulosa; fibras poli
vinilicas, pero sobre todo fibras de poliamide sintéticg.a
_Una ventaja especial de los colorantes feapiixos
obtenibles segun la invencion consiste en que son apropka~
dos prefgrentemente para aplioaqiép en digolventes aipétij
cos solos 0 en una mezcla de disolventes, que constaﬁ;dﬂegdi-
golventes apréticos ¥y un disolvente orgénico liquidollsé-
luble en agua y que hierve por debajo de 220¢C, )

Con ello se obtiene sobre los materiales Il'l;r(;"'
£08 om:ados, en especial sobre fivras de poliamlda s:.nbe'-
tica, tinoiones homogéneas y de color fuerte, gue sa.n
post~tratamiento alealino son de muy buena solidez, en o8~
pecial golidez a la humedad, al roce y & la limpieza en
SeCco, »

Frente a los colorantes reactivos comparables ci-
tados, que no muestran en el radical reactivo un grupo al-
quil4 0 alcoxialquilamino o un grupo alquilamino de peso
molecular inferior o el grupo ciclohexilamino, se caracte-
rizan los colorantes reactivos de la formula I obtenibles
segun lamim_rencién por una solubilidad esencialmente mejor
en un disolvente apré'i:ico 5010 0 en una mezcla de disolven—
tes; por ejomplo una mezcla de hidrocarburos halogenados
alifaticos inferiores, como tri- o tetracloroetileno ("Pcrj-
clorostileno®), y un disolvente organico liquido; soluble
en agua o miscible con agua, que hierve por debajo de 2202¢C
como alocanoles inferiores o N,N-dialquilamidas de acidos

F M . . .
monocarboxilicos inferiores, Con ellos se obtienen tincio-
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nes de color fuerte ¥y s01idas.

1 iry
;

S
\k, Nk oy 7,
n}n_u'}'nﬂl[%

En los ejemplos siguientes, las temperaturas se
indican en grados Celsius.
EJEMPLO 1
N(CgHy 9], -

54 CH'B\ kS
O3 \NJ\ L
' cL

24 gremos de 4-dimetilamino-4'-amino-1,1*-azo-~
benceno se disuelven hasta neutralidad en 750 cc de éqefo~
10. na y 370 oc de agua. Ia solucion se trata a 0-5¢ cqh 22
gramos de cloruro del acido 2,4—dicloropirimidian-cérbox{—
lico 7 el valor de pH se mantiene a 6 mediante instilacion
de solucion de carbonato sédico. Tras finalizar la conden-
sacién;.la mezcla reaccional se calienta a 30—359; se adi-
15, clona 24,1 gramos de dloctilamina y se mantiene el valor
de pH a 7-8 mediante instilacidn subsiguiente de lejia de
sosa haste finalizar la condensacion, Mediante adicion
de agua precipita totalmente el colorante de la formula an—
terior, se filtra y se lava con agua. Tras el secado en |

! r PR
20. vacio esta representado por un polvo amarilio.

EIEIPIO 2

CH3

\N"' "N =

!

3/
W/

25, Ccl

~NH~CO~ ‘/\\\‘—NHCBHN
el
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' 24 gramos de 4-dimeti1amino-4'-l 1'-azobenceno 3
se disuelven en 730 cc de acetona y 370 cc de agua. A es~
ta, soluc%on s6 instila a 0=32 y a un valor de pH de 6-7;
22 gramos de cioruro del acido 2,4~dicloropirimidin-6-car-
box{lico en 100 cc de acetona bajo_adicién simulténea de
solucion de carbonato scdico para mantener el valor de pH.
Tan pronto como finaliza la condensacion, se adiclona a
30f359 ¥y a un valor de pH de 7-G, 12,9 gramos de octiiéming
y se mantiene el valor de pH en la zona indicada medi;n%e
instilacidn subsiguiente de ;ej{a de sosa. Tras finaiizar
la reacgién precipita completamente el colorante de lg-fér—
mla anterior mediante adicion de agua, después de lo Egalh
se filtra y se lava con agnua. Tras el secado en vacid 8¢
obtiene un polvo amarillo, '
EJEMPIO 3 o1

oF N/gN
<::-N - // \\ 'NHPIL\ ¢ﬂl\

N
RHC; HHos

Y
|

22;7 gramos de 2—hidroxi~5~metil-4‘—amino-l;l'~
azobenceno.se disuelven en 750 gc de acetonas y 376 ¢ce de
agua a un valor de pH de 7. A 30~-3%® se adiciona luego
una'so1gcién de 33;3 gramos de 2-dodecilamino-4,6~dicloro—
-1, 3, 5~triazina en 300 cc de acetona y se mantiene el valor
de pH entrg 6y %'mediante adicion simultanes de solucidn )

) ’ 3
de carbonato sodico. Tras finalizar la condensacion prcci-

pita totalmente el colorante de la formula anterior medisn—
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te adioion de agua, se filtra y se lava con agua. Tras el

secado on vacio se obtiene un polvo amarillo.

EJEMPLO 4

Lo
Y

Cl

/ ; @L
NHCP’

13
CH3

22,7 gramos de 2—h1drox1~5-met11-4'-am1no~1 1'
azobenceno se disuelven en 7)0 cc de acetona y 370 ce de
agua a un valor de pH de 6,;~7. En el termino de 30 mi-
nutos se adiciona a esta sqluciép a 0-52; 18,4 gramos de
cloruro de triciandgeno disuelbos en 100 cc de acetona si
multaneamente con una solucidn do carbonato sodico acuoso;.
de forma que la reacecion permanece neutra, Trag finalizar
la condensacion se eleva la temperatura a 302 bajo adicion
simltanca de 20,2 gramos de hexilamina en total a un valor
de pH de 7-8. Tras finalizar la reaccion precipita total-
mente el ocolorante de la formila anterior mediante vertido
de la suspensidn amarilla sobre agua, despuds de 1o cual
ge filtra y se lava con agua., Tras el secado en vacio se
obtienc un polvo amarillo,

En la Tabla I siguiente se relacioman otros colo-

rantes, que se pueden preparar segﬁn el procedimiento arri-
ba desorito, En la ultima columna do la Tabla se indican
log tonos de color de las tinciones obtenidas con los co-

lorantcs correspondientes sobre tejido de poliamida—-6,6.
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5,

CH,, CH,, CN

22,7 gramos de 2-hidroxi-5-m.til-4!-amino~l,l'-azo

benceno se disuelven en 800 ce de acetona y 400 cc de agua

10, ¥ la solucidn se regula a un valor de pH de 7. En el térmi-
nd de 30 minutos se adiciona a gotas a esta soluoién,g 30~
409; 30 gramos de 2,4~dicloro~6-(N-2.-ciancetil-N~cieclnhexil
-amino)~l;3,5-triazina,'disueltos en 400 cc de acetoné‘&/sélor
de pH de la mezcla roaccional se mantiene entre 6 y 7 me-

15, diante instalacidén simulténea de solucidn acuosa de hidrd-
xido s6dico 2n, Tras finalizar la condensécién precipita el
colorante de la férmula anterior mediante adicidn de agua,
luego se filtra y s¢ lava con agua, Se obtiene tras el
secado en vacio un polvo amarillo,

20, . RJEMPLO 64

25,

22,7 gramos de 2-hidroxi-5-metile4!-amino-l,1'-

azobenceno se disuslven en 800 cec de acetona y 400 cc de
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- ——

agua y 1la solucidn se regula a un valor de pH de 6 a 7. A
esta solucibn se destila en el curso de 30 minubos a 0-59,
18,4 gramos de cloruro de triciandgeno, disueltos en 100 cc
de acetona, simultdnecamente con una solucidn acuosa de Hidrd-
5, xido sédico 2n, de forma que el valor de pH de la s6lucidn

reaccional permanece entre 6 y 7. Tan pronto como no es més
perceptible colorante aminoazoico, se trata la mezcléfr¢ao~
cional con 11,3 gramos de N-metilelclohexilemina, la~§empera—
tura se cleva a 30-402 y se mantiens el valor de pH de la

10, golucidén entro 6;5 ¥y 7,5 mediante adicidn eventual de solu~
¢ién de hidréxido s6dico In, Tras finalizar la reacéign,
el colorante de la férmula enterior precipita mediarte
vertido de la suspensién sobre agua, luego se filtra y se
lava el género del nuche con agua. Tras el secado se vacio,

15, el colorante ¢std representsado por un polvo amarillo,

En la siguiente tabla II sc¢ relacionan otros
colorantes, que se pucden preparer ssgin el procedimiento
arribg deserito, En la Wtima colwma de la Tabla se indi-
can los tonog do color de las tinciones obtenidas con los

20, colorantes correspondicntes sobre tejido de poliamida-

"6'6. R
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AJEMPLO 120

8 gramos del colorants preparado segin el fjemplo
60, se disuelven en 1,000 gramog d» tricloroatilcno, Con
esta solucidén sec impregna un tejido do poliamida-6,6 a -fem-
peratura ambionte, se exprime el tejido impregnado déruﬁa
fijacién do baiio de aproximadamente el 75%, calculada, obie
el peso seco del género, y se seca luego el materialfiﬁpreg-
nado a 802 ¢n corriente de aire. Scguidamente, el coi;rénte
se termofija a 1702 durante 5 minutos, “ ;

Se obtiene gin tratamiento posterior, unaﬁﬁ}npidn
amarille bien revelada y homogénea con buena solideéiélia
humedad y al rocec,. Qﬁi‘

Si ss utiliza en lugar de 1000 gramos de %ficloroe-
tileno, la misma dosis de clorobeneceno, se¢ obtienc asimismo
una tincidén amarilla sélida, bien revelada, de color intenso,
EJEMPLO 121

8 gramos del colorante proparado segin ol
Ejemplo 64 se disuslven en 1,000 gramos de tricloroetileno.
Con csta solucidn se impregna a temperatura ambisnte un te~
Jjido de poliemids-6,6, el tejido se exprime de una absorcidn
de bafio de aproximadamentc el 75%; calculada sobre el peso
seco dol génasro y luego se seca ol mabterial imprognado a 802
en corriente de aire, Seguidamento el colorante so termofija
a 1702 durante 3 minutos,

Se 6btiene sin tratamiento posterior una tincidn
amarilla bien revelada y homogénea con solidez a la humedad
y al roce.

Si s2 utiliza en lugar de 1000 gramos de triclo-

roetileno, la misma dosis de clorobenceno, sc obtiene asi-



31

2|

1376899

mo una tincién amarilla sélida, bicr revelada, de color

intenso.

NOTA

P

Descrito el objeto del prescnte invento, se devla-
ran nuovags y dc propia invencién las siguicntos reivisdica-
5. ciones, con prioridad dc la solicitud de patentes suizas

néms, 2862/69 ds1 26.2.69 y 10.311/69 del 7.7.69.

1. Procedimiento para la preparacibén de colorantes
reactivos, exentos de grupos Acidos, acuosolubles y forma-

dores de sal, do la férmula I

. 10, X

. ’//,
D~Q~R~N (I)
AN

%

en la que
D significa cl radical de un colorante orgédnico,
15, Q significa el miembro de pucnte —NXg-, -0~ 0 =8~
en donde Xé ropresenta hidrdgeno o un grupo al-
quilico inferior, ‘ ‘
R significa el radical de un heterociclo de nitré-
gono, quc muestra por ;o menog un substituyente
desdoblable como anidbn, que estd onlazado en un
dtomo do carbono del anillo vecino a un 4tomo de
nitrégeno terciario, _
Xy significa hidrégeno o un grupo alquilico y
Xé significa un grupo alquilico con por lo menos 4

&dtomos de carbono, en donde X, ¥ X, deben mostrar




w ey
SN Y
en conjunto, en caso de que Xi represente un

grupo alquilico, por lo menos 8§ dtomos de car-
bono,

. caractorizado porque un compucsto de la férmula II, --*-"

" 5., Hel - (CO), ; - R'  (II) o
en la que
R' representa el radical de un heterociclo de.
nitrdégeno que musstra por 1o menos dos
sugbituyentes desdoblables como anibn, . - -
10,

n significa 1l y
Hal sisnifica cloro, bromo o fluor,
se haco reacoionar con una amine do la férmula V,
. X
1
. NH< (V)
15, X,

en la que
Xy Xé ticnen la significacién indicada bajo lg
f6rmula I,

para formar un compuesto de la férmula VI,

20. | Hal - R - N<X 1 (VI)
en la que

Hol, R, X; y X, ‘tienen la significacibn indicada
bajo la férmula I o bien II,

'y a continuacién ¢l compuesto de la férmula VI se hace

reaccionar con un colorante de la férmula III,

D-Q (III1)
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en la que

D tienc lo significacién indicada bajo la férmula I,

N
N Q! significa ~NHX3, -0H o -SH, en donde Xé TOPYC~
. 5, senta hidrdgeno o un grupo clquilico inferior,

2. Procedimionto, segin la rcivindiecacién 1,
caracterizado por la utilizaciébén de un colorante de(la‘f6r~
mula I1I, en 12 que D ticne la significacién indicada bajo

la férmula I y Q! reprosenta el grupo -NHXé. RS

10, 3. Procedimiento, sogin les re;vindicaciopes 1
¥ 2, caracterizado por la utilizaciébn de un compuest6 do
la férmula 11, cn la quo Hal significa cloro; n significa
uno y R' significn un radical triczinilico con dos &to-
mos de halégeno méviles, 0 un compuesto de la férmula I,

15, en la que Hal significa cloro o fluor, n significa uno y
R' significa un radical diazinilico con por 1o menos

dos dtomos d¢ haldgeno méviles,

4, Proccdimiento, segin la reivindicacidn 3,
caractorizado por la wtilizacibn dc cloruro de triciandgono
20, 0 S~cloro-2,4,6~trifluor-pirimidina en calidad de compuog- .

t0 de la férmula II,

5. Procedimiento, segin las reivindicacionecs 1-4
caractorizado por la utilizacién do una amina de la férmuls
V, on la quo X; mignifica hidrégeno ¥ X, significa un grupo |
alquilico con 8 a 18 4tomos do carboﬁo; oonlaque X3 ¥ le
representan cadc. una un grupo alquilico; que muestran en

conjunto de 8 a 36 4tomos de carbono,




5,

10,

15,

20,

6. Procedimicnto segin las reivindicacionecs pre-

ccdontes para la preparacién de colorantes reactivos exen—

tog de gfupos 4dcidos, acuosolubles y formadores de sal,

de la férmula I

en la que

D~Q-R N’//Xi (1)
N

"~

X

significa el radical de un colorante orgéniso,
significa el miembro de puente -NXé-, -0~ 0 =5~
en dondo XS reprosenta hidrdgeno o un grupo al-
quilico inferior,

significa ol radieal dc un hetoroeciclo de nitréd-
geno; que muestra por lo menos un substituyente
desdoblable como anidn, que estd enlazado a un
dtomo do carbono del anillo vecino a un dtomo de
nitrégono terciario,

gignifica un radical cilclohexf{lico eventualmon-
te substituido mediante grupos alquilicos infew-
riores; y

significa un grupo alquilico cventualmente subs~
tituido con a lo sumo 18 dtomos de carbono; un
grupo alquenilico inferior o un radical cicloho-
xilico eventualmente substituido modiante grupos

alquilicos inferiores,

caractorizado porque un compuesto de la férmula II

Hel - (CO),, ~ R (ID)
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R' reprosenta ¢l radical do un heterociclo de ni-
trégono, que muestra por lo mcnos d0s subsbitu~
yontos dosdoblables como anidn,

n significa 1 y

Hal significa cloro, bromo o fluor,

80 hace reaccionar con una amina de la férmula V,
NH (V)

2n la que
X%, ¥ X, tionen la significacién indicada bajo .
férmula I,

para formar un compuegto de la férmula VI,

Hal ~R - N (VI)

\

X5

en la que
Hal; R, Xi y Xp ‘tienen la significaoidn'indicada bajo
la férmula I o bien II,
y a continuacién el compuosto de la férmula VI se hace

reaccionar con un colorante de la férmula III,
D~ Q (III)

oA la que

D tiene la smignificacién indicada bajo la £ér=eda I,
-y |

Q significa ~NHX,, ~OH o -SH, en donde X3 ropro=

sonta hidrégeno 0 un grupo alquilice inferior,



5,

10,

13,

20.

¥y para ello se cligen los componenies de forma que el co-
lorante reactivo obtenido no contenga grupos deidos, acuosolu~

bles y formadores de sal,

7. Procedimiento, segin la reivindicacién 6 ca-
racterizado por la utilizacidén de un colorante de la fdrmula

IIT, en la que Q! reprosenta el grupo -NHXS. S

8. Procedimioﬁto, segin las reivindicacioneé‘G v 7;
caracterizado por la utilizacidén de un compuesto de la Lér-
mula II, on la que Hal significa cloro, n significs 1 y R!
significa un radical triazinflico con 2 dtomos de haldgeno
méviles, o un compuesto de la férmula II, on la quein;f
significa cloro o fluor, n significa 1 y R' significa én
radical diazinilico con por 1o mcnos dos atomos de haldgono

mnéviles,

9. Procedimicnto, segin la rolvindicacidn 8,
caracterizado por la utilizacién de cloruro de trieiandgeno,
244,5,6~tetracloro= 0 S~cloro-2,4,6-trifluor-pirinidina

on calidad del compussto de la férmula II,

10, Procedimionto, sogin las reivindicaciones 6 a
9, caracierizado por la utilizacién de uwha amina do la

férmula V, cn la que X, significa ol radical ciclohexi~-

lico ghsubstituido y X, significa un radical alquilico in~
%ituido con 1 a 4 Atomos do carbono, en especial el

rgdical moti{lico o etilico,

11, Procedimiento para la preparacién de colo~

rantes reactivos,



Segin sc deseribe y reivindica on 1o presente
memoria descriptiva que consta d¢ 43 hojas foliadas y
escritas a mdquina por una sola cara,

- Madrid, a 25 de Febrero de 1970
JAIME ISER
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