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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se wefiere a ﬁuevos'y valiosos
colbragtes exentos de grupos de gcido hidroinsolubili-
zantes, que contienen a lo menos‘ﬁp'radipal fibrorreac~
tivo %, ligado a un grupo aminico, de un heterociclo
nitrogenado substituido con un gtomo de fldor a lo menos;
pero en particular un radical s-triacinico sustituido
con un gtomo de fldor a 1o menos. Particularmente inte-
resantes son los colorantes con.los radicales s=trigeini-

cos & de 1la férmula
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A,

5,

10.

15,

20.

25,

en la gue
una X es un dtomo de flior y o
| la otra X es un radical orgdnico, como un radiééi
‘ hidrocarbirico (en’pgrtioular; un radical
alguilico o arflico), un grupo amiqico 0 un
dtomo de haldgeno. '

Se prefiere gue una X sea un étomg de '
fldor y la otra X sea un dtomo de cloro o, en particular,
de flior.

Radicales 7% preferidos con un dtomo de
haldgeno tipicamen’ce son el radical 2~fluoro-4-amino=6=tri
acinilico;. el 2-fluoro-4-metilamino-6~triacinilico,
el é—fluoro—4~fenilamino—6-tr?aoinilico, el 2=-fluoro-
4-dietil-amin076~triacinilico, el 2=fluoro-4~metoxi-
6~triacinilico, el 2-fluoro-4-(beta-metoxietoxi-6-
triacinilico, el 2~f1uoro—4~fenoxiTG—triacinilico,
el 2~f1uoro—4~etoxi—G—t?iaciniiico, el 2~fluoro-4-metil-
morcap?o—G—triaoinilico, el 2~fluoro-4-fenil-6~triaci-

nftico, el 2-fluoro—4-metil-6-triacinilico y el 2~fluoro-

Amebil-6=triacinilico.

De éstos s¢ prefieren egpecialmente los radicales

alguil—, fenil= y alcoxi-fluorotriacinilicos.




Fl invento atafie, por ejemplo, afio%:colo;'

rantes azoicos, en particular mono= y dis-azoicosy’a

e,

las antraquinonas, las pevinonas, las quinoftalorgs, los

colorantes estirilicos y los colorantes nitrosoge.,

LI XS

5, Colorantcs azoicos . .

A los colorantes de interds especial per-

“h9e,

tenecon los colorantes mohocazoicos de la formula, .

D-N=N-A—NR1 R, .

en la que .
10. D es el redical de un componente diazbvico;
A es un radical arilénico, en particular un

radical 1,4-fenilénico eventualmente subs-
tituido; '
R1 y By,  son cada uno un grupo alquilico, eventual-
15. mente substituido;
o A y ademds uno a 1o menos de los radicales
D, A, R1 y R2 contiene un radical fibrorreactivo 7
(donde 7 representa el radical triacinilico
fluorado que.se ha definido antes).
20. Fl rodical diazoico D se deriva prin-
cipalmente de aminas monoeielicas o biciclicas de 12

Pérmula

-1,
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5.

10.

5.

20.

25,

como oualesquiera aminas heterociclicas dizzoables que
carezoan dc subgtituyentes hidrosolubilizantes dcidos,
pero espocialmente de amihas que presenten un anillo
pentagonal heterociclico con 2 o 3 hoterodtomos (sgbre
todo un dtomo de nitrdgeno y uno o dos dtomos de azu-
fre, de oxigeno o de nitrégeno como heterodtomos); ¥y

de aminobencenos, especialmente los de la fémula

et NH

donde

>

gignifica un dtomo de hidrdgeno o de hald-
geno o un grupo alquilico o alcoxilico,
fenoxilico, nitroso, ciandgeno, carbo-

2lcox{lico o alquilsulfdnico;

Ic’

significa un dtomo de hidrdgeno o de
haldgeno o un grupo alquilico, ciand-
geno o trifluorometilico; y

significa un grupo nitroso, ciandgeno, car-

fo

boaleoxilico, sulfonamidico o alquilsulfoni-
lico,

Como ejemplos de tales aminas cabe sefialar:



10.

15.

20.

el
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e-aminotiazol,
2=~amino~-5~nitrotiazol,
2~amino=-S-metilsulfonil~tiazol,
2~amino~5—cianotiazol;
2=amino=-4~metil-5-nitrotiazol ,
2—~amino—~4-metiltiazol,
2-amino~4-feniltiazol,
2~amino~4~(4i~cloro)—feniltiazol?
2-amino-4=(4'-nitro)-feniltiazol,
3~aminopiridina;’
3~aminoquinolipa,

3-aminopirazol, ’
3~amino—l~feni%pirazol,
3~aminoin@agol,

J~amino-1,2,4~triazaol,

~~~~~~

5~(metil~, etil-, fenil~ o benecil=~)-1,2,4~triazol,

3=-anino-1~(4'=metoxifenil )-pirazol,
2-aminobenzotiazol,
2~amino-6~metilbenzotiazol,
2-amino-6-metoxibenzotiazol,
2-amino~6—clorobenzotiazol,
2-amino=-6=-cianobenzotiazol,
2~amino=-6=~tiocianobenzotiazol,

2-amino-6-nitrobenzotiazol,



el 2-amino-6-carboetoxibenzotiazol,
el 2-amino-(4~ o 6=)-metilsulfonilbenzotiazol,
el 2-amino—133?4—¢iadiazol,
el 2~amino—1,3,5—tiadiazol; o
3 el 2-amino-4-fenil— o -4-metil-1,3,5-tiadiazol, -
el 2~amino=~5~fenil~1,3,4~tiadiazol, ‘
el 2—amino—37nitro—5~metilsulfoniltiofeno,'
el 2-amino—3,5—bis~(metilsu1§onil)mtiofeno,
el 5~amino~3~metil-isotiazgl,
10, el 2-amino—4-ciano~pirazol,
el 2~(4'—nitrofenil)~3—a@ino—4—cianopirazol
la 3= 0 4-amino?talimida,
el aminobenceno, ,
el l-amino-4-clorobenceno,
15. el l-amino-tl-bromobencenof
el l-amino-4-metilbenceno,
el l~amino~4—nitrobenoenoz
~el 1~amino-4fcianobenceno, '
el l-amino-2,5~dicianobenceno, ‘
20. el 1-amino~4;metilsul-fonilbencex}o,
el 1-aming~47cafboalcoxibencego,
el 1~amino—2z4—diclofdbenceno?
el l=amino-2,4-~dibromobenceno, ‘
¢l l~amiho~2~metil~4=~clorobenceno,

25, el l~amino-2-trifluorometil~4~clorobenceno,



‘ L

el 1-amino—2~ciano-4~ciorobenceno; 2T
el l-amino-2~carbometoxi-§~clorchenceno, i;f}
el l-amino-2~-carbometoxi~-4-nitrobenceno, e
el l-amino-2~cloro-4-cianobenceno, 'uj}
5. el l-amino-2-cloro-4-nitrobenceno, ,::

el l~amino-2~-bromo~4-nitrobenceno,
el l-amino-2~cloro=-4=carboetoxibenceno, R
el l-amino-2-cloro-4-metilsulfonilbenceno, I
el l—amino~2-metilsulfonil~4~clorobenceno! .

10. el 1-amino~2~meﬁilsulfonil—4~gitrobenceno,
el 1—amino~2Z4~dinitrobenceno,
el l-amino~2,4-~diciancbenceno,
el 1—amino~27ciano-4—metilsulfonilbenoeno,
el 1--amino~236-—dicloro—4—-ciandbenceno3

15, el 1~amino~2?6~dicloro~4~nitrdbenceno!
el l=amino-2,4-diciano~-6~clorobenceno,
el éstor ciclohexilichd de deido 4-aminobenzoico,
¢l l-amino-2,4-dinitro-6-clorobenceno '

v en particular ,

20. ¢l l-amino~2~-ciano-4-nitrobeneeno, ‘
ademds de las amidas de dcido l-aminobencen-2, =3= o
~4=sulfonico, como la
Nemetilamida
N, N~dimetilamida o

25. N,N-dictilamida



781666

la amida de deido N,gamma-isopropiloxipropil-
2~amino~naftalin—6-sulfénico;

la amida de dcido N,gamma-isopropiloxipropil-
l-aminobencen=2=, =3~ o -4~sulf6nico;

5, la amida de deido N-isopropil~l-amincbencen-

2oy =3 -4~su1f6gico

la amida de éoido N, gamma~me toxipropil-l-amino-
bencen=2=, =3- o’-4—sulfénico,

la amida de deido N,N-bis-(beta-hidroxietil)-i-

10. éminobencen~2~, -3~ 0 ~d~sulfdnico,

la amide de dcido l-amino-4~clorobencen~2-
sulfdnico
y los derivados N~§ubstituidos ‘
sulfamato de 2~, 3~ 0 4~aminofenilo, ,

15. sulfamato de 2-amino=—if=, =5- 0 ~6~meﬁilfenilo,
sulfamato de Z—amino-E-metoxi-foni%o,
sulfamato de 3-amino~67010rofenilo, '
sulfamato de 3~amino-2,6-diclorofenilo, »
sulfanato de 47amino—2— 0 —3—metoxifen%lo,

20. sulfamato de NzN~dimeﬁil~2-aminofenilo, .
sulfamato de N,N;di—nébutil—2~aminofenilo, '
sulfamato de N,N~dimetil—2~amino-4—olgrofenilo,
sulfamato de Nzn—propil-3-aminofenilo, ’
sulfamato de N,N-di-n-butil-3-eminofenilo,

25, N=gulfonato de O=(3=aminofenil )=-N-morfolina,



sulfonato de O-(3-aminofenil)-N-piperidiha, 1%,

sulfamato de Neciclohexil-O-(3-eminofehilo), - ~>

sulfonato de N~(N—metilanilin)—o~(3—aminofeni;o?;-

sulfamato de N,Nudietil~3—amino—s-metilfeni;o,'2{3

“+

5. sulfonato de¢ N-ctilenimin-O-(4-aminofenilo), .1,

L)

sulfamato de N;N-dimetil-4-aminofenilo, ..

sulfonato de O=(n-propil)-O-(3-eminofenilo), - -,
sulfonato de 0,beta-cloroetil-0-(2-aminofenilo), -

~

sulfonato de Ow=bencil-0=(3=aminofenilo), TS

-

R

10, ¥y '
sulfonato de Ometil-0-(4-amino-2,6-dimetil-~fenilo),

.

4-aminoazobencenos utilizables en calidad
de componentes diazoicog son, por ejemplo:
el 4~-aminoazobenceho, ‘
15. . el 47a@ino—2~nitroazdbenceno, ‘
el 3,2'-dimetil-4-aminoazobenceno,
el 2-metil~5~metoxi~4-aminoazobenceno,
el 2,5-dimetoxi~4~aminoazobenceno,
el 4'-metoxi-4-aminoazobenceno,
20, el 2w-metil~4'-metoxim-4~aminoazobenceno,
el 3,6,4'~trimetoxi-4-aminoazobenceno,
el 4'-cloro-4-aminoazobenceno,
el 2'- o 3'-cloro-4-aminocazobenceno,
el 3~nitro-4-amino-2',4'-dicloroazobenceno y

25. la amide de deido 4-aminoazobencen—4'-sulfonico.



EL grupo A og preferontemonto olifnaical

de la férmula

5
a
en la gue _ ;TT,
cy a son dtomos de hidrdgeno, radicales aiqui~
10. licos inferiores (como radicales de meti-
10 o etilo), radicales alcoxilicos infe~
riores (como radicales de metoxilo o eto-
xilo) o radicales feniltio o fenoxilicos.
El grupo ¢ ostd proferentemente ligado
15. en posicidn orto respecto al grupo azo;co y puede,
ademds de los grupos mencionados antgs, significar
también un dtomo de cloro o de bromo, un grupo tri-
fluorome?ilico, un grupo alquilsulfonilico (de pre=~
feroncia, metilsulfonilico) o un grupo acilaminico,
20, eventualmente alquilado (y de preferencia metilado)

junto al dtomo de nitrdgeno y en el cual el radical
acilico ¢s el radical de un de¢ido monocarboxilico

organico (como el dcido acdtico, cl deido cloroaccético,




5.

10,

15.

20.

25.

-1 -
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el deido butirico, el dcido benzoico, el dcido piri-

dincarboxflico o el dcido tiofencarboxilico), de ax
deido monosulfénico orgdnico (como el deidc metans,
etan- o p-toluen-monosulfdnico), de un deido cartd-

mico o de un monodster de deido carbdnico (como un:

5o~

grupo de fenoxicarbonilo, metoxicarbonilo, butoxi
carbonilo o CONHé) o el radical Z. AR
Tos grupos R, y R, puedoen ser éﬁg@ég de
hidrégeno o grupos alquilicos inferiores (es déeir,
que contienen de 1.a 4, y preferentemente 2 a f;“:
dtomos de earbono), como los grupos de metilo, ;%ilo,
n-propilo o n-butilo, los cuales pueden estar substi-
tuidos de la manera ordinaria o interrumpidos por

heterodtomos (sobre todo, dtomos de oxigeno), como,

_por ejemplo, los grupos de bencilo o bela-fenetilos

grupos alguilicos halogenados, como 10s grupos de beta—
¢loroetilo, beﬁa,beta,betawtrifluoroetilo, beta-gammg-
dicloropropilo, beta-~cianoetilo y cianoalcoxialquilo,
como beta~cianoetoxietilos alcoxi—a;quilo, como .
beta~etoxietilo; delta-metoxibutilo, delta-butoxibutilo,
hidroxialquile, como beta~hidr9xietilo; beta,gamma-
dihidroxiprop@lo, nitroalquiio, como beta-nitroetilos
carboaicoxilo, como beta-carbo-~{metoxi~, etoxi=- o
propoxk)-etilo (en cuyo caso el grupo alquilico

tepninal puede -llevor en posicidn omega grupos de



ciano, carboalcoxilo, aciloxilo y ami§0); beta- 0
gamma~cqrbo—(metoxi— o etoxi)~propilo, acilaminbé‘:
alquilo, como beta=~(acetil- o formil)~aminoeti}c;
aoileialquilo; como betawacetileietilo; beta,gamma-
5. diacetoxipropilo, bota=propioniloxietilo, beto~ .
butiriloxietilo; beta—(alqui}- o aril)-sulfonilaliguilo,
como beta-metansulfoniletilo, bete-etansulfoniletilo o
beta-(p—clorobencengulfonil)~etilo; alguil~ o aril-
carbamoiloxialquilo, como beta~metil~carbamiloxietilo
10. ‘ N betaQ?enil-carbamiloxietilo; alquiloxicarbonilexi~
alquilo, como be?a—(metoxi—, etoxi~ o istrOpiloxi)~
carboniloxietilo, gamma—acetamidopropilo, beta-(pu
nitrofenoxi)~ectilo, beta—(p—hidroxifengxi)—etilo,
hetau(peta'-acet%letoxicapbonil)-etilo, beta-[beta'~
15. ciano-, hidroxi-, metoxi-, o acetoxi)-etoxicarbonill-
etilo, beta~carboxietilo, beta=-acetiletilo, beta-
cianocaccetoxietilo y betaébenzoil~; beta-(p-clcoxi-
o fenoxi~benzoil )=oxietilo.

Con especial preferencia, Ry y/o Rp

20. significan un radical de la férmula
—alquileno~NR4-Z
en la_que
% tiene cl mismo significedo que antes y
25, Ry  es un d&tomo de hidrdgenc o un grupo alqui-

lico (preferentemente, con 4 dtomos de



carbono @ 10 su 0), O un grupo aralquilico.

Los grupos Rl ¥y R2 no contienen por lo. -

N~ S0

general mds de 18 dtomos de carbono.

LTS

L

En calidad de colorantes disazoicos
5. cabe sefialar, por ejemplo, aquellos en los que dos :
moléculas iguales o diferentes de colorantes monog- -~

zoicos del tipo general de la férmula

~~~~~

D~N=N-4* . s

donde e

10, Dy A tienen el mismo significado que antes g"‘

PR S

A puede ser también un radical de la férmula

—A~NR1~R2

estdn unidas entre si, a travéds de sus componentes de
15. copulacibn, por un puente bivalente Z' sin cardcter
de colorante y los radicales del colorante o el puen—

te Z' llevan wn radical de la férmula NR4-Z.

Colorantes estirf{licos

Colorantes estirilicos preferidos son

20, los de la férmula

NC

N\

C=CHFA-N31R2

“ws

Y



donde
A, R y Bytienen el mismo significado que antes,
mientras que
Y es un grupo ciandgeno, carbonamidico,
5 . carboalcoxilico o arilsulfénilicoy @omo por
ejemplo un grupo de carboetoxi-~ o N-alquil-

carbonamida, N-arilcarbonamida, N,N-dial-

quilcarbonamida o fenilsulfonilo,

10, ademds de que uno a lo menos de los radi-
cales
Rl’ R2 oY debe contener el radical -NR4-Z.
Particularmente preferidos son los colorantes

de las férmulas

15. NC\\
,I/C=CH— NRl-CHQCHZCHQ—NR4Z '
NC
CH3
NC
S
e - 2
20. co’/

|
NHkarileno-NR4Z 9

en las que los radicales



10.

15.

20.

Rl v 72 tienen el mismo significado que antes.
Colorantes bis-estirijicos preferidos son

aquellos en los que dos moléculas de colorante mono= - ==

esterilico del tipo

Ne
C=CH-A-NR) R, ’ .

donde MR
Y, 31, B2 ¥y A tienen el mismo significado que an%;;;
los cuales pueden ser iguales o diferentes, estdn upidg%
entre s, a2 través del radical A o el grupo Rl’ por*ﬁﬁ‘
puente bivalente 7', sin cardcter de colorante y uno a
lo menos de los radiceles Ry, 4 o 2' lleva un radical

fibrorreactivo Z.

Colorantes antraquinoides

Colorantes de este invento de la serie antra~
quinénica son, por ejemplo, los derivados antraguinéni-

cos de la férmula

1



5.

10.

15,

20.

donde

significa 2 6, preferentemente, 1j

n
R4§ y 2 tienen el.mismo gignificado que anteé;fy
A significa un redical antraquinénico con

3 46 4 anillos condensados,

que contienen uno o varios substituyentes mds; por ejemplo,
dtomos de haldgeno, como flior, cloro o bromo, grupos
hidroxilicos, grupos alcoxilicos, grupos eminicos,
grupos acilaminicos, grupos alguilaminicos con 1 a

3 dtomos de carbono, grupos aciloxilicos (como ios‘
grupos arilsulfoniloxilicos y, en perticular, p~toluen~
sulfoniloxilicos), radicales arilicos (eventualmente,
substituidos), radicales heterociclicos (eventualmente,
substituidos), grupos arilaminicos, en los que el
radical arilico es de preferencia un grupo fenilico

que puede estar substituido por uno o mds dtomos de
haldgenoc o grupos de alquilo o alcoxilo; grupos al-
quilsulfonilicos, grupos fenilsulfonilicos (eventual-
mente, substituidos), radicales de tiodter dlquilico,
radicales de tioéter fenilico (eventualmente, substitui-
dos) y asimismo grupos de nitro, ciandgeno, éster
carboxilico y acetilo, Zjemplos de radicales antragui-
nénicos tetraciclos son la 1,9-isotiazolantrons, la

1,9~antrapirimidina o la 1,9-pirazolantrona., Los radicales
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alquilicos son preferentemente radicales alquilicos infe-
riores, gue pueden contener hasta 6 dtomos de carbono.

Los nuevos colorantes se preparans v

a) haciendo reaccionar un colorante que contieﬁé"
5, a lo menos un grupo de la férmula --NHR4 (donéé
Ry tiene el mismo significado que antes) cor
una s~triacina fluorada de la férmule Z-F, af
lo menoss a2
o bien ifi?
10. b) por ligadura de dos componentes de los que -, '
uno a lo menos contiene a lo menos un grqu‘Z{
unido a un grupo aminico, mediante condensa;i6n
o copulacién, para formar un colorante que con~
tiene a 1o menos un grupo Z (Z tiens en cada

15, caso el mismo significado que antes).

I. Variante a) del procedimiento

A, Agentes acilantes fibrorreactivog

En calidad de agentes acilantes fibrorreac~
tivos que introducen el radical Z sirven los heterociclos
20, nitrogenados fluorados, pero de preferencia las triacinag,
como, por ejemplo, la trifluorotriacina, la difluoro~
clorotriacina o la mezcla de ambas.

Las difluorotriacinas, que contienen todavia



5e

10.

15.

20,

wn grupo algquilico, arflico, aminico, alcoxilico, ariloxi-
lico o tioetéreo, se obtienen de la manera mds cémoda a
partir de las fespeetivas diclorotriacinas, las cu?lsé
se convierten en derivados fluorados con un fluoruro
(como el hidrofluoruro potdsico) sin disolvente o
con un disolvente (como el sulfolano, el nitrnbence@o,
etedtera).

Difluorotriacinas apropiadas son, por ejem~
Plos

la 2-etil-4,6~difluoro~triacinag,

la 2-etoxi~4,6-difluorotriacina,

la 2-fenil~-4,6~difluorotriacina

y

la 2-etilmercapto-4,6-difluoro~triacina.

B. Componenites del colorante:

En calidad de couponentes reactivos son

aptos, por ejemplo, los colorantes siguientes:

1) Colorantes azolcos:

OH

02N—O-N=N-<:> ~NH, , H3CO-O—N=N-

INH



10. .

15,

2 v

w19

H CN

/02115
, 011302s—< D= NnN—O—‘N\V
' CH,C

HZN—Q—N=N

CH, :
1, N~ O—Nel—C——C~CH H, cdrr:py-—cmc-—cz{,
2 B A R

HO—-C N C N

0

HC—1N
f I

0 2N—c\_ ] /C—N:N—QN( CH, CIL,CH,NH, ), |

CH3

Cl OH

O?N Nr.:N—(}'sJ} i
o | SO,

a1 C=N"

20?121\[ I

H

2

g

e TSP

4 e Srtner ek woadbaams

e ———————————— 1 b A



5e

10.

15.

20.
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2) QColorantes antraguindnicos:

la 1,4~diaminoantraquinona;

la l~amino-4~hidroxiantraquinona,

la l,4—bis~(p—amin0*anilino)-B-hidroxiantréw '
quinoma,

la 1,4-bis~(p-amino-eniline)=5,8~dihidroxiantra~
quinona,

la 1,4~bis~(p-amino~anilino)~-2-metilantragquino-
na,

la 1,5-bis-(p-amino-anilino)=-4,8~dihidroriantra=
quinona, '

la l-hidroxi-4-(p-amino-anilino)-antraquinona,
la S5-amino-1,9-isotlazolantrona,

la 4-amino-l,9=-antrapirimidina,

la 5-amino~l,9-antrapirimidina,

la 2= o 3-aminobenzoantrona y

la 5- o B-amino-l,9-pirazolantrona,

3) Colorantes nitrosos:

H3C-Q—NI-I—Q-SOZNHCHzGHZNHQ
Mo,

9 2
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? - ’
IIZN-—Q*NH—P—.JOZNHCZHB

No,,
5. | ;IBC-QNHQSOP_—CHQC%chNHz oo
No, SR '
4) Colorentes estir{licos
. CH. . : o
L Xe 127 : e o
. - e 1 s r-
10. o N-CH, CH, 000 -1, CO/@Q}%——Q-}:(921.400_(392{3)2 |
S ’ RN

CH

.3
NH—O—NHZ ,

5) Colorantes quinoftalonicos
. O |
. OH . ] .
15, C
¢ i,
|
I
. H 0

6) Colorantes Perindnicos

i
2 O L] * ) . 3
H l—~_D-N=H CN
H NN
' 0
H




7) Colorantes perindnicos:

Tas nmezclas de los colorantes de la formula

5.
=0
10,
o las mezclas de los coloranites de la férmula
15. N i)
C C=0
20, X X

donde en cada ¢aso una X representa un grupo de la fér-

mula -NH2 y la otra X representa un atomo de hidrégeno.
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C. Condiciones de reaceidn

La reaccién con los agentes acilantes se
efectia normalmente por adicidn de los haluros de deido
a las aminas que se acilan, y se actda la mayorféﬁéh las
veces en disolventes orgdnicos, como cloruro de:@é?ileno,'

¢loroformo, tetracloruro de carbono, benceno, bercenos

clorados, hidrocarburos aromdticos altos cloradosy, éfer

n -
.

diisopropilico, dioxano, acetonitrilo, dcido acético
glacial y dcido acético al 80%, o en solucidn dcidomcuose,

o bien con una suspensién del colorante que se.acila.

II. Variante b) del procsdimiento .-

A. Colorantes azoicos (copulacién)

Los colorantes azoicos de este invento
ﬁueden obtenerse, por ejemplo, mediante copulacién
de un compuesto diazdnico de una amina con un componen—
te de copulaciédn, en cuyo caso uno a lo menos de los
componentes (de preferencia, el componente de copule-
cién) debe contener un fibrorreactivo Z.

En calidad de componentes diazoicos
sin grupo fibrorreactivo Z pueden emplearse los compo~
nentes diazoicos de la férmula D—NH2 que ge hen nencio-
nado antes.

Componentes de copulacién apropiados que °

contienen un grupo fibrorreactivo 7 se obtienen por
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reaceidn de uno de los componentes que siguen con un
haluro de dcido de la férmula Z-Hal:
3-amino~N,N-bis-beta,beta-acetoxietil-anilina,
3~amino-N,N~bis~beta, beta~cianoetil~anilina,
3-amino-N,N~bis~metil-anilina, .
N, gemma—-aminopropil~N-etil-anilina y
3~amino-N;N-bis-etil-anilina. _
La diazozacidn de dichos componentes dﬁéiﬁicos
puede efectuarse por métodos ya conocidos; por ejémplo,
con ayuda de dcido minergl y nitrito sédico o, por ejem-
plo, con una solucidn de decido nitrosil-sulfdrico en
geido sulfirico concentrado.
La copulacién puede realizarse igualﬁente
de manera ya& conocida; por ejemplo, en medio neutro
hasta dcido, eventualmente en presencia de acetato
sddico o substancias amortiguadoras o catalizadoras
semejéntes que modifiquen la rapidez de copulacidn,
como por ejemplo dimetilformamida, piridina o respecti-
vamente sus sales.
La copulacién se efectia también ‘con ventaje
cobinando los componentes en una tobera mezcladora.
Por tal dsbe entenderse un dispositivo en el que los li-
quidos para mezclar se combinan entre si en un espacio
relativamente pequefio y para ello se hace pasar por una

tobera uno & lo menos de los ligquidos, de preferencia
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bajo presién alta. La tobera mezcladora puede estar

construida y funcionar, por ejemplo, segin el princi-
pio de la bomba de chorro de agua, en cuyo caso la
aportacién de uno de los liquidos & la tobera mg;qladora .
corresponde a la alimentacidén de agua en la bombéiae cho-
rro de agua y la aportacién del otro liquido ajié"%obera'
mezcledora corresponde al compuesto en el recibibnte de
evacuacién de la bomba de chorro de agua, y es}Eﬁﬁltima
aportacitn de liquido puede efectuarse igualmeﬁfé bajo
presién alta. ' e,

Sin erbargo, para la mezcla rdpide gventual-
mente continua, en espacio pequefio pueden serﬁiq;

LY

también ptros dispositivos apropiados. o

III, Empleo

Los nuevos colorantes insolubles en

agua, sus mezclas entre sl y sus mezclas con otros
colorantes azoicos sirven de manera excelente para

tefiir y estampar cuero, lana, seda, algoddén, celu~

losa regenerada ¥, sobre todo, fibras sintéticas, como
por ejemplo fibras de acrilo o de acrilonitrilo, fibras
de poliacrilonitrilo y polimeros mixtos a base de acrilo-
nitrilo y otros compuestos vinilicos, comeo ésteres acri-
licos, acrilamides, vinilpiridina, cloruro de vinilo o

cloruro de vinilideno, polimeros mixtos a base de diciano-
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etileno y acetato de vinilo y asimismo de polimeros
mixtos en bloque de acrilonitrilo, fibras de poliu-
retanos, poliolefinas modificadas bédsicamente, como
polipropileno, triacetato y 2i~acetato de celulosa ¥,
en parbicular, fibras a base de poliamidas, coméhhilén-
6, nilén=6,6 o nilon 12 y de poliédsteres aroméﬁicbs,
¢ono ios de dcido tereftdlico y etilenglicol p-i;4—
~dimetileciclohexano, lo misro que polimeros mixtos a
base de dcido tereftdlico e isoftdlico y etilerglicol.
Para teflir en bafio acuoso, los colorantes
insolubles en agua se emplean de convenienciégen
forma finamente dividida y se tifie con adicidén Ge agen-
tes dispersantes (como lejia residual de celulosa
sulfitica o detergentes sintéticos) o de una combina-
cién de diversos agentes humectantes y dispersantes.
Por lo general resulta conveniente convertir los co-
lorantes que han de emplearse, antes de la tincidn, en
un preparado tintéreo que contenga un dispersante y el
colorante finamente dividido, de tal forma que, &l
diluir con agua el preparado tintdreo, se drigine una
dispersién fina. Estos preparados tintéreos pueden
obtenerse de manera conocida; por ejemplo, mediante mol-
turacién del colorante, en forma seca o himeda y con

adicidn o sin adicién de dispersantes durante la molien-

da.



10.

15.

20.

25,

- 27 - : ,
: N

381666 . &9

Los nuevos colorantes tifien las fibras

Y4 '
>‘| ‘

: -
ig T

provistas de grupos hidroxilicos, aminicos y/o amidicos,
y en particular las fibras de poliamida, en bafio débil-
mente alcalino, neutro o débilmente dcido (por sjemplo, en

-
L I

bafio de dcido acético). Como ventaja particulap.de los

- %t 3

. - nna .
nuevos colorantes cabe sefialar que tifien satisfagtoria~

»ax

mente las fibras de nilon en un campo de pH muy éxtenso,

desde Indices dcidos hasta alcalinos. Io mismo’2ebe de-

..

cir respecto a la lana, ’

-
~~~~~~

Las tinturas y los estampados que se obtienen
sobre las fibras de poliamida y sobre la lana één}estos
colorantes presentan excelentes propiedades deuSOiidez
a la humedad, y en particular buena sollidez a ié:iuz,
al lavado, al sudor, al batanado y al agua.

Para lograr tinturas mds intenses sobre las
fibras de tereftalato de polietileno resulta conveniente
agregar al bafio tintdreo un agente imbibidor o bien
realizar la operacidén tintdérea bajo presidén, a tempers-
turas superiores a 1002C (por ejemplo, de 1202C). En
calidad de agente imbibidor son aptos los dcidos carbo-
xilicos aromdticos (por ejemplo, el dcido saliecilico),
los fenoles (como, por ejemplo, el o~ o p-oxidifenilo),
los compuestos halogenados aromdticos (como, por ejemplo,
el o-diclorobenceno) o el difenilo.

Para la termofijacidn del colorante, el
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tejido de polidster fulardeado se calienta (de conve-
niencia después de secado previo, por ejemplo en una
corriente de aire caliente) a temperaturas superiores a
1002C (por ejemplo, entre 180 y 21.0¢C).

Las tinturas que se obtienen por el éfpce-
dimiento aqul expuesto pueden someterse a un t&g—
‘temiento ulterior, por ejemplo mediante calentaniento
con una soluciéﬁ acuosavde un detergente desiaﬁééado.

En lugar de aplicarse por impregnacién,
los colorantes que se han indicado pueden, segun este
procedimiento, aplicarse también por estampacién, Con
tal fin se emplea; por ejemplo, una cinta de estampar
que, ademds de los agentes auxiliares usuales en la
estalipacién (como humectantes y espesantes) con~
tigne el colorante finamente disperso.

| Pof el procedimiento de este invento se
obtienen tinturas y estampados vigorosos, de buenas
prppiedades de solidez.

Fn lugar de bafios tintdéreos écuosos, pueden
emplearse también bafios orgdnicos. Para él tinte por
extraccidn pueden utilizarse hafios de hidrocarburos
elifdticos clorados (como, por ejemplo, el tri- o el
tetra~cloroetileno), los cuales pueden contener solu-
bilizantes (como la dimetilformamida). Para el fu~

lardeo, pueden emplearse igualmente mezclas de hi-
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drocarburos alifdticos clorados y solubilizantes.
Tapbién entran en cuenta las emulsiones que contienen,
por ejemplo, de 1 a 10 % de agua y 90 a 99% de tetra-
cloroetileno. o
Los nuevos colorantes insolubles en agdgt
pueden utilizarse tembién para le tincidn de pol%@midas,
poliésteres y poliolefinas en la hilatura, Els;élimero
que se ha de tefiir, de conveniencia en forma de:églvo,
de granos o de recortes, como splucidn lista paré‘hilar

N

o en estado fundido, se mezela con el colorante, el cual
se aporta en estado seco o en forma de una disbéréién

0 solucidn en un disolvente, evehtualmente voléjﬁi. Des~
puéds de dlstribuir homogéneamente el coloranté“en‘la 50~
lucién o en la fusién del polimero, se elabora la mezcla
de manera conocida por colada, prensado o extrusidn, for-
mando fibras, hilos, monofilamentos, peliculas, etcétera.

En los ejemplos que siguen, mientras no se

advierta otra cosa, las partes significan partes en peso,

¥y los porcentajes, porcentajes en peso; las temperaturas

estdn expresadas en grados centigrados.

Formilacidn I

N-bis-cianogetil~3-(alfa',beta’~dibromopropionil )—amino-

gnilina

Se disuelven en acetona 5,3 partes de



N-bis-beta-cianoetil-3-amino—~anilina, se hace reaccionar
la solucidén con un ligero exceso de difluoro~elorotriaci~
na y se agita por algin tigmpo. Se obtiene un producto

de la férmulo

5,
10,
Pormulacidn IT
15. N-bis-beta-acetoxietil-3~(alfa’ ,betal —=dibromopropionil )-
~aninp-anilina '

Se disuelven en acetona 14 partes de N-bis-
acetoxietil-3-amino-anilina, se trata la solucidén con
un pequefio exceso de trifluoro-iriacina y se agita por

204 algin tiempo. Después de determinar el titulo de la

copulacién, el producto de la férmula
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10. F

puede utilizarse sin nds purificaciédn.

De manera andloge se preparan los componentes

de copulacidn siguientes:

15.
-N

.~ NH N

20.
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Pormulacidén IIT

Se disuelven en acetona 9,7 partes de N
beta=oxietil—-N-gamma~aninepropil-anilina, se ahadzs un
10, pequefio exceso de trifluorotriacina y se agitaﬁlé'
solucidn ﬁor algin tiempo. Después de determinar el ti-

tulo de la copulacidén, el producto, de la férmula

. C_H~0H F
15, | N/ 24 l
- -C
DS /N
|
B
20, puede utilizarse sin mds purificacidn.

De manera andloga se preparan los componentes de

copulacién siguientes:
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N=C// o

Formulacidn IV

Se disuelven en clorobenceno 24,8 partes de clo-
15, ruro de dcide 5-nitro-isoftdlico y se instila una solueidn dei_
35,8 partes de N-etil-N-oxietil-m~toluidina en clorobenceno.
Iuego se agita la mezcla a 1002 por elgin tiempo se vier—
te la solucién caliente en solucién diluide de hidréxido
sédico. Se agita brevemente el precipitado y luego se eli-
20. mina el clorobenceno por destilacidén con vapor de agua.

Se separa la fase acuosa y se recoge en cloroformo ¢l pro—



ducto pegajoso. Luego se separa el aguad residual y se des-—

tila el cloroformo. Se obtiene el producto de la férmula

CH
3 C.H
/2 )
=N HSCQ\\
5. \C P
2H 4-0-- CO= —CO—O—CZH 7
N02
10,6 partes del producto obtenido antes
se suspenden en alcohol etilico y se hidrogena la sus-
10, pensidn con adicidn de carbdn paladiado como catalizador.
<~ Inego se destila ¢l alcohol y se deja reposar el aceite
a la temperatura del ambiente por largo tiempo, lo cual
hace que cristalice. Se obtiene un producto de la férmula
CH3 CH3
C,.H H.C
-N\\ H///Nﬁ
02H4—0~CO~ -—CO—O—-C2 "

NH
2
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11,9 partes de la amina obtenida antes se di-
suelven a la temperatura del ambiente en acetona. Se
afiade después un pequeflo exceso de triflurotriacina y
se agite a la temperatura del ambiente durantefl?'noche.

Después de determinar el titulo de la copulaclona el

producto, de la fémula -

02H5 H.C

C H ~O—CO~ -CO—0—02H4 :f~‘

puede emplearse sin mds purificacidn.

Formylacidn V

Se suspenden en clorobenceno 16l partes
de cloruro de p-nitro-benzoilo (al 95,1%) y se calienta
la suspensién a 802, Luego se instila en ella una solu~-
cién de 147,4 partes de N-etil-N-beta-hidroxietil-m=
toluidina en clorobenceno. A continuacién se agita por

algin tiempo todavia, se vierte la mezcla redccional en
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lejia sdédica dilufga y se agita por algin tiempo més,

con lo cual la solucidén, que al principio era fuerte-
mente alcalina, se vuelve dcida. Se ajusta a pH 7 con
lejia sédica, se elinmina el clorobenceno por destilﬁéién
con vapor de agua y se deja enfriar el residuo acuoss,

lo que hace que el producto cristalice. Después de fﬁl—
trar, se lava bien con agua el residuo y se le seca. EL
producto resultante se suspende en etanol y se hidrogena
con adicién de carbén paladiado como catalizador. Lusgo
se lleva la suspensién hasta ebullicién, se filtra en cg
liente y se concentra el filtrado. Se separa por Filtracidn el.
producto precipitado y se le lava con etanol., Después de

secar en vaclo, se obtiene un producto de la férmula

/c JHs
Q"N\
¢ H -O-CO—O-NHz

24
14,9 partes de este producto se disuelven
en acetona, Se afiade un pequefio exceso de trifluoro-
triacina y se agita la solucién por algin tiempo. Se obtie-

ne un producto de la férmula
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5, Después de determinar el titulo de la copulacién,‘éi
producto puede utilizarse directamente. e

PPN

De menera semejente se prepara el compénen—

te de copulacién de la férmula

\ Y
C.,H ~0-CO- ~NH- 1
274 <<:::::> . /
N=C
15. EJEMPLO 1

Se introducen en 20 volunenes de dcido clo-
rhidrico 2-n 3,1 partes de 2-ciang-4-cloro~-anilina, Se
diazoa a temperatura de 0 a 52 C con golucidn 4-n de
nitrito sédico y se agita por algin tiempo. A conti-

20. nuacién se destruye con urea el exceso de nitrito.
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Se instila esta solucidn, a temperatura

méxima de 102, en una solucién de 7,9 partes de N-bis-

beta-acetoxietil-3~(diflurotriacinil )-anino-anilina en

125 partes de acetona, se agita por una noche a tempera-
tura de O 2 102 y se precipita el colorante por adicidn
de agua helada., Después de filtrar, se lava el colo-
rante con neutralidad y se le seca en vacio. Se obtiene
un colorante de la férmula
Cl
H =0=C0m
/72 ,~0-C0-CH
Cl- ~ =N~ - :
C2H4—0-—CO—Cﬂ3 .
/
N-C
\
NH /y
§=C
AN
F

el cual tifle- las fibras de nildén con matices rojoamari-

llentos de excelente solidez a2l lavado.

EJEMPLO 2

Si en lugar de la N-bis-beta-acetoxietil-

3-(aifluorotriacinil )-amino-anilina mencionada antes

se emplean 6,6 partes de N-bis-beta-cianoetil-3-(difluo-
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rotriacinil)-amino-anilina, se obtiene un colorante de la

férnula

cl

Cl- ~N=N- ~N

F
/

el cual tiffle las fibras de lana con matices rojoanaranjados.
Si se copulan los compuestbsvdiazoicos de las
aminas mencionadas en la columna I de la tabla que sigue
con el componente de copulacién indiecado en 1la columna IT,
en las condiciones que se han indicado en el BEjemplo 1, se
obtienen colorantes de dispersién reactivos que tifien las
fibras de polimmida (siempre que no se indique otro ¥ipo de

fibra) con el matiz expuesto en la columna IIT,
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Se suspenden en 50 volumenes de dcido acé%r'
tico glacial 4 partes de l-hidroxi—4—(p—aminofeni%y:'
amino-antraquinona, se afiade un pequefio exceso de tri¥
fluorotriacina y se agita la suspensidn por algin tiempo.
Tuego se vierte la mezcla en agua helada, se filtra y se
lava bien el residuo con agua. Después de secar:enj

vacio, se obtiene un colorante de la férmula

F

/

| VAR
0 NH-O-NH-G\\M//N
\F

el cual tifie las fibras de nilon con matices azules.
De manera andloga se ohtienen, partiendo
de las aminoantraquinonas respectivas, los colorantes

siguientes:
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A una suspensién de 3,9 partes de 4'-tiof§ﬁbxi~

LIS

-1,2-naftoil en~4-anino-bencinidazol en 80 partes de"

LI

dcido acético glacial se afiaden a gotas, a la tem§§}3
ratura del ambiente, un pequefio exceso de trifluorotria~
cina., Se agita la mezcla durante una noche y se‘ﬁi&cipita
el colorante por adicién de agua helada. Despuéé:%é fil-
trar, se lava neutramente el colorente y se le s%oa;en
atal

vacio. Se obtiene un colorante de la férmula

P

F
/
Y
)
RN
F

N\
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el cual tifie la poliemida y las fibras de poliéster con

matices de color amarillo dorado, de buenas propiedéd&s

.
o Tew

generales de solidez.

, .

EJEMPLO

Sé suspenden en 160'partes de &cido acdtico
glacial 11,4 pertes de 4-~amino-naftoilen-bencimidazol,
se instila a 252 un pequeiio exceso de trilfuorotfiécina,
se calienta a 40-45¢ C, se agita por una noche, sz pre-
cipita el colorante por adicién de agua'helada, g6 filtra,
se lava neutranente y se seca en vacio . Se obtiene

un colorante de la férmula

N
7\

¢ -
N N

\
N N 0 %
WAV
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E

Se diazoan 2,3 partes de 3—cloro—4—amingf§enil-
metilsulfona (al 90,5 %), & temperatura de 20 a 259,

~~~~~

con 100 volumenes de dcido nitrosil-sulfdrico 0,5-0

se agita por una hora y se diluye con 20 volﬁnmq%é”de
una mezcla de dcido acdtico glacial/dcido propiénk?%
(6:1). Se instila esta solucién de 3,1 partes>dé“1é ani~-
na (Formulacidn IV) en 100 voldmenes de acetona y al ca-
bo de tres horas estd terminada la copulacidn. Se pre-

cipita, afiadiendo solucién de acetato sddico, el colo-

rante de la fdrmula

/ 2 5 H502\
CH SO ~N=N- N~ ~N=N
/

20,

C H O-CO— —CO-C~02H4
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que se separa por succién, se lava neubramente y se seca,.
Se obtiene un producto rojo anaranjado, que tifie las fi-

bras de nildén con matices rojos.
EJIMPLO 7

Se hidrogenan en acetonitrilo 4 partes del produc-

to de la férmula

NC 02H5

N N/ . _,
0=CH= -
NC/ | 02H4O—CO~C>-N02

CH3

con un catalizador de carbén paladiado al 10%, hasta

que se ha absorbido la cantidad de hidrdgeno necesaria
para la reduccidén del grupo nitro, Cuando en el cromato-
grama de capa delgada no se percibe ya material de par~
tida, se destila el acetonitrilo y se hace reaqq;pnar el
residuo en dcido acético glacial con un pequefio exceso de

trifluorotriacina. Se obtiene el colorante de la férmula

N C,Hs
c\c=cH-§:>-N< i A
e’ 02H4—O-CO—<::>—-NH-IC|/N \,z-F

CH, I
A\

F



el cual tifie las fibras de nilon con matices amarillo-
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Se obtiene también el mismo colorante por.acila-

cién. del producto de la férmula _—

Ce=CH~

oN 0, H, OH "
CH3

.5. ' CI\\ -_N/CZHS ‘~: :.
N\

10, con el cloruro de dcido de la férmula

7
|
/J—-C\
m-—co-O -NE c\N=C /N

[

15. F
Este cloruro de deido  se obtuvo por acilacidn de deido
p-aninobenzoico con trifluorotriacina y reaccién consecu=~
tiva con cloruro de tionilo.
De manera andloga se obtienen los colorantes
20, siguientes, todos los cuales tifien la poliamnida con matices

amarilloverdosos:
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ETEMPLO 8

Por condensacién de p-nitroanilina con 4eido
cianoacético en tolueno y eliminacién aceotrépica del

agua que se origina, ge obtliense el derivado de la férmula

ON~CH = CONH- <:> =¥,

4,3 partes de este producto se condensan en 50 volimenes
de metanol y 5 gotas de piperidina con 5,9 partes de
aldehido N,N.gi-beta-acetoxietil-p-aminobenzoico. Se

obtiens con buen rendimiento el producto de la férmula



CN

N N N
/ —CH—O— (C,H,0C0CH, ),
CONH~ Q-NO 0 S2

“ 44
-

Por reduccibn catalitica con niquel de Raney
en dimetilformamide hasta la absorcién de la cantided de
hidrdégeno necesaria para la reduccidén del grupo nitro, se

obtiene de dicho producto el producto de la férmula-.

~am

CN

104 /C:CH-OnN(02H4OCOCH3) )
CONE- Q—NHZ

2,25 partes de este producto se tratan en 20
voldmenes de deido acético glacial y a 15-202 con un peque-
fio exceso de trifluorotriacina y luego se agita por 20 ho-

ras a 15-202, Se separa por succién el calorante de la férmula



De

10. se le lava con metanol y se le seca, BEste colorante tifle
las fibras de poliemida con matices amarilloverdosos vivos.
~ De manera andloga se obtiene, por reaccidn con

difluorocloro~triacina, el colorante de la férmula

N

15, —CH- -
5 C=CH Q N(C,H,00H,), ./F
| Ve
CONH-O-NH——-——-——-—C
N/
. N::C\
L
20, el cual tifie las fibras de poliamida con matices amarillo-

verdosos.,
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EJEMPLO S

-
wtam

Se dimzoen de la manera ordinaria 19,55-vebtes
de trifluoruro 3-amino-4-clorobenzoico y se copulan con
19 partes de 1—(3'—aminofenil)—3—metil—5—pirazoibné} Se
aisla el nuevo colorante monoazoico y se le seca:f-

19,77 partes del colorante se deslien-en:

200 partes de tolueno y se trata la dilucidn, aigé}as;
a 602 y en el curso de 20 minutos, con un pequelio &xceso

de trifluorotriacina. A continuacidn se calienta hagtg

Sa e

602 y se aglta durante 6 horas. Después del enfriamiento,

se aisla el nuevo colorante, de la férmula

cl N
OH
S
M=l = C\ ]‘% l'v
P ) \c/
3 ¢ =N | -
| i
CH,

se le lava con éter de petrdlso y se le seca. Este colo
rante aparece como un polvo amarillo, que biffe las fibras
de poliamida con hermosos matices amarillos de muy buenas

Propiedades de solidez.
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Se 1llega & un colorante de propiedades igual-
mente buenas si se emplea como componente de copuléciSn
la 1-(4'-aminofenil )~3-metil-5-pirazolona. '
De manera andloga se prepararon los colorantes
5 . siguientes, que tifien las fibras de poliamida con natices

amarillos'y que corresponden a la férmula

- l\> - NH —O-_N:N—G

et o

10. =N
en la que
G e85 m rédical de las férmulas

OH

15,

5 1 _
H

CHy
OH

20- 2 -
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lo mismo que los colorantes de las férmulas
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EJEMPLO 10

Se disuelven en deido acético glacial 33,6-
partes de N-etilsmida de dcido 4'~amino-3-nitromdifenile
amino~-l-sulfénico y se agita la solucidn con un peq@e—

Ny @

5, fio exceso de trifluorotriacina hasta que queda termginada

la remccién. Se precipite entonces el colorante pdr adi-

cifn de agua, se le aisla y se le seca en vacio;itx
El colorante, dificilmente soluble en;é%qé pero

soluble en los disolventes orgdnicos y que tiengl@e

10. férmula

¥
QC'N\
N\ N/C-NH— Q ~NE- Q ~50,THO3H;
Ce=
15, F/ 105

constituye un polvo amarillo, que tifie las fibras
de poliamida con matices amarillos de muy buenas propie-

dades de solidez o 1la humedad.
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EJEMPLO_ 11

Se diezoan 20,55 partes de 4-amino-3-oléy§fénil-
-netilsulfona y se copulan, a 0~52, con 37,3 partéa{de 1=
-(difluorotriacinil)—amino—?-oxinaftalina, en nmedio dé-
bilmente alcalino, para formar el colorante monoézoico.

Elcolorante, insoluble en agua pero soluble
en los disolventes orgdnicos y que tiene la férmla

r
Cl

/

:5 / "CN

H3C-SOZ— -N=N NH—Q\ c//
N—

HO_ A =
AN

r

se alsla y se seca en vacio. Constituye un polvo oscuro,
que tifie las fibras de poliamida y de lana con matices
rojoescarlatas brillantes, de propiedades de solidez

g la humedad especlalnente buenas,

EJENPLO 1.2

Se suspenden en clorobenceno 5,9 partes
de 5-amino~l,9-pirazolantrona y, a la temperatura del
ambiente, se instila un pequeiio exceso de trifluorotria-

cina. A continuacidén se calienta hasta 802 y se agita
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por algin tiempo. ITuego se deja enfriar, se separa el
producto por filtracidn y se le lava con clorobenceno frio.
Después de secar en vacio, se obtiene un colorante que-

tifie 1a poliamida con matices amarillos. :,?}
EJENPLO 13 PR

Se introducen 10 partes de tejido de trigé#
de nilén 6,6 ("Helanca"), a 300, en un bafio tintérpo\que
presenta un pH de 7,9 y que contiene, en 400 voldégges de
agua, 8 partes de biecarbrnato sédico y 2 partes ﬁeiﬁna dis~
persién acuosa 2l 5% del colorante obtenido segdﬁ’éi Ejen~
plo 1. En el curso de 45 minutos se calienta hasta la
tenperatura de ebullicién y luego se tifie hirviendo
durente 75 ninutos. A continuacidén se enjuaga bien con
agua el material textil y se le seca. Se obtiene una

tinture rojoamarillenta, brillante y con alta proporcidn

de colorante no extraible.
EJEMPLO 14

Se procede corio en el Ejemplo 13, pero en
lugar del bicarbonato sédico se emplean 0,8 partes de
un aducto de 9 moles de éxido de etileno y 1 mol de no-
nilfenol, con lo cual el pH del bafio tintbéreo es de 7,0.

Se obtiene una tintura tan brillante como la del Ejemplo 13.
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Se procede como en el Bjemplo 13, pero en
lugar del bicarbonato sdédico se emplean 0,4 partes de
acetato aménico y al cobo de 75 ninutos se afiade
0,1 parte de dcido acético al 80%. Después de 1la. adi-
cidn del dcido acético, el pH del bafio tintdreo es de
5,6. Como material textil se emplean 10 partes e
tejido de tricot de nilon 6 ("Perlon"), Se obtis-

ne una tintura tan brillante como la del Ejemplo 13.
EJEMPLO 16

Se procede cono en el Ejemplo 12, pero se
emplean coro material textil 10 partes de tejido de
tricot de lana blanqueada. Se obtiene una tintura tan
brillante como la del Ejemplo 13:

Si a continuacién se hierve el tejido con
una solucidn elcalina de jabén o una solucidn de sosa,

se obtienen tinturas sumamente sdélidas.

EJEMPLO 17

En un bafio tintéreo que contiens, en
400 partes de ague, 0,8 partes ds un aducto de 9 moles

de 6xido de etileno a 1 nol de nonilfenol ¥ 2 parteg



10.

15.

20.

- 77 -

.“ggiégvf‘és és £§

de una dispersidn al 5% del colorante que se ha descrito
en el Ejenplo 1, se enmpieza o 302, en un aparato para:
tefilr & temperatura olta, la tincidn de 10 partes;ﬂé;
tejido de tricot de polidster (tejido de poliéstef:n‘
texturizado "Crimplene"). EL pH del bafio es de 7505:Se

3, 00

eleva la temperatura en 15 minutos hasta 1202, lo gue
hace que se origine una presién de unacs 2 atmésfefgé ab-
solutas, se tifie o 1202 durente 45 ninutos y o éé@iinua—
eién se enfria hasta 652 en el curso de 10 minu%ésf Tuego
se enjuaga en frio el material textil y se le seca. Se
obtiene una tintura anaranjada brlllante, sollda a

la ebullicidn y al lavado, pero extraible.

EJEMPLO 18

Se tifie como en el Ejemplo 19, pero enplean-

do un tejido de tricot nuy engrosado de poliacrilonitrilo

“fhigh bulk "Orlon"-Tricot). Se obtiene una tintura anaran-

jada brillonte, solida a la ebullicidn y al lavado,
pero extraible.

Las dispersiones de colorante empleadas antes
se obtienen si se nuelen 20 partes de colorante con
140 partes de agua y 40 partes de sodio dinaftilmetan-—

disulfénico.
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Se introducen 10 partes de tejido de tricot de
nilén 6,6 ("Helaneca"), a 309, en un bofio tintéreo que |
bresenta un pH de 4-5 y que contiene, en 400 volumenes de
agua, 0,2 partes de decido acédtico al 80 % y 2 partes.de una
dispersién acuosa al 5 % del colorante obtenido segin el
Ejemplo 1. En el curso de 45 minutos se calienta hasta
la femperatura de sbullicién y luego se tifle hirviéndc
por 30 minutos. A continuacién se ajusta a pH 12 por adi-
cién de scsa y se sigue hirviendo por 30'minutos nds,
Luego se enjuaga bien con agua el material textil y'se
le seca. 8e obtiene une tintura rojoamarillenta, bri-

llante y con alta proporcidén de colorante nn extraible,
EJEMPLO 20

Se introducen 10 partes ds tejido de tricot de
nilén 6,6 ("Helanca"), a 302, en un bafio tintdreo que
bresenta un pH de 4~5 y que contiene, en 400 volumenes de
agua, 0,02 partes de dcido acdtico al 80% y 2 partes de
una dispersidn acuosa ol 5 % del colorante obtenido segin
el Ejemplo 1. Se calienta a 708C en el curso de 60 ninu-
tos, se mantiene dicha temperatura por 15 minutos mds, se
lleva hasta ebullicién en el curso de 30 minutos y se tifie
hirviendo por 60 minutos. Luego se enguaja con agua el mate-
rial textil y se le seca. Se obtiene un tintura rojoamarillen-

ta, brillante y con alta proporcién de colorante no extraible.
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REIVINDICACIONES 3 8 ‘% 6 6 5

Descrito el objeto del presente inventé,“éé

-.-\a

declaran nuevas y de propia invencidn las siguien es rel~

vindicaciones, con prioridad de 1a solicitud de pauentes

suizas nums. 10.662/69 del 11.7.69 y ?3$2/9t) de’ “4.6.70.

4 A

n

1, Procedimiento pars la preparacién de coloran-

tes desprovistos de grupos dcidos hidrosolubil%z@nﬁes,
caracterizado por introducirse, mediante copulacigﬁ<o
condensacién, a lo menos un radical % fibrorreacti&o, 1li-
gado por medio de un grupo aminico, de un heterbbiélo ni-

trogenado substituido a lo menos con un dtomo de flior.

2. Procedimiento segun la reivindicacién 1,
cdracterizado por introducirse el radical de una s-

triacina substituida con dos dtomos de fluor & lo menos.

3. Procedimiento segin la reivindicacién 2,
caracterizado en que el radical fibrorreactivo 7 es wn

radical de la férmula
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en la que Qo & o
una X es un dtomo de fldor y

la otra X es un radical orgénico o un dtomo de haldgeno.

4. Procedimiento segun la reivindicacién‘3,
caracterizado en que en el radical fibrorreactivo % una
X es un dtomo de fluor y otra X es un dtomo de flior,
un atomo de cloro, un grupo aminico substituido, un ra~
dical alcoxilico, un radical hidrocarbirico o un rvadical

alquilmercdptico.

5+ Procedimiento segin las reivindicaciones
2 a 4, caracterizado por acilarse con una 4di- o btri-
fluoro-s-triacina un grupo aminico acilable contenido en

el colorante de partida.

6. Procedimiento segun la reivindicacién 5,
caracterizado por emplearse, en calidad de agente aci-

lante, la trifluoro-s~triacina.

7. Procedimiento segin la reivindicacidn 5,
caracterizado por emplearse, en calidad de agente acilan~

te, la monoclorodifluore~-s~triacina,

8. Procedimiento segun la reivindicacién 7,

carecterizado por prepararse el colorante por copulacién

¥y emplearse un componente de copulacidn que contiens el

vadical fluoro-triacinilico fibrorreactivo Z.
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9. Procedimiento segin la reivindicacidn 8,

Al

caracterizado por formilarse en posicidn para, segin

-

Vilsmeyer, un componente de copulacién de la férmuis

H~A-NR1-R3~NR4Z ,
en la que '

Ry es un grupo alquilicos

R3 es un grupo alguilénico o un grupo dé;;:
la férmula ~alquileno~0-C0-CcH,~3 :
¥ “ .

R4 es un dtomo de hidrdgeno o un grupo
alquilico,

¥ condensarse el aldehido benzoico resultante con un
compuesto metilenactivo de la férmula

Y - CH2

-CN
donde

Y es un grupo ciandgeno, carbonamidico,

carboalcoxilico o arilsulfonilico,

para formar el colorante estirilico, o bien copularse
el componente de copulacidén con un compuesto de diazo-

nio para formar el colorante azoico.
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10. Procedimiento para la preparacidén de colo-

rantes desprovistos de grupos dcidos hidrosolubiliéaqtes.

E

Segun se describe y reivindica en la présén%e
memoria descriptiva que consta de 82 hojas foliadas

¥y escritas a mdquina por wna sola cara.

Madrid, a 10 de Julio dge 1970

Peloe
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