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Se ha encontrado que se obtienen nuevos co-;
1) =]

lorantes disazoicos de la férmula general
. ‘ vi,
©—1\T=NN=N—©—-O-A-OH (1)
\J 1

en que A significa un radical alcohileno con 2 hasta 5

4tomos de carbono, que puede estar sustituido ademis por .
grupos alcohilo con 1 hasta 5 atomos de carbono, preferi—g
blemente con 1 o con 2 atomos de carbono, haciendo reac- ;

cionar el colorante de la foérmula
O rlrr—Cpa

con 1,2-epbdxidos de la foérmula general

R 0 R
R>c-/ \<R E)

en que los radicales R significan &tomos de hidrdgeno y/o .
grupos alcohilo con 1 hasta 5 dtomos de carbono, 0 con

halogenuros de hidroxialcchilo de la férmula general

X-A-0H (4)

.. 386440
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en que A posee el significado anteg citado y X represeLX."" ,i
ta un 4tomo de cloro, bromo o yodo. : ;

El colorante de la foérmula (2) antés citada;
utilizado como compuesto de partida, es cénécido bajo la 4
designacibn Disperse Orange 13 (véase Colour Index (1956)%

C.I. 2 26.080). Ejemplos de 1,2—ep6xidos, qué se pﬁeden~§

utilizar en el presente procedimiento, son Oxido de eti-

_leno, bxido de propileno, xido de s-dimetiletileno, bxi-;

do de g-metil-etil-etileno, 6xido de trimetiletileno, Oxi
do de tetrametil-etileno, Oxido de igobutileno y 6xido de.
isopropiletileno. A causa de su féeil accesibilidad se
prefieren en general 6xido de etileno y dxido de propile--
no. Ejemplos de halogenuros de hidroxialcohilo de la fbr-
nula (4) anterior son beta~cloroetanol, 3=-cloropropanol- ‘
-(1), 5=-cloropentanol-(1) y 6-bromo-hexanol-(2). |
) La reacoiéﬁ del compuesto de parfida de la

formula (2) con los compuestos de la foérmula (3) o los de:
la férmula (4) tiene lugar bajo condiciones que son gene-
ralmente usuaies en el caso de la reaccidn de fenoles conf
1,2~epbxidos o con halogenuros de hidroxialecohilo.

Ll procedimiento de acuerdo con el invento
se lleva a cabo convenientemente haciendo reaccionar el
colorante de partida con el 1,2-epdxido 0 el halogenuro
de hidroxialcohilo en una proporcidn molar entre aproxi- -
madamente 1:1 y 1:3. En general, se prefiere una propor- .
cién molar de aproximadamente 1:1,1 hasta 1:2. Como diso;’
ventes son apropiados sobre todo éteres de glicoles, ta-
les como por ejemplo dietilénglicolmonoetiléter y dieti-
lénglicoldimetiléter, asi como dimetilformamida. :

La resccidn del colorante de la férmula (2)

-3- 386440
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con los 1,2-epdxidos se lleva a cabo preferiblemente en
presencia de catalizadores alcalinos. Bn calidad de cata-
lizadores son especialmente apropiados carbonatos alcali- .
nos, tales como carbonato de sodio o de potasio, hidrdxi-
dos alcalinos tales como hidrdxido de sodio y de potasio,
asi como intercambiadores de iones fuertemente bésicos en
la forma de hidrdéxido. Como catalizadores alcalinos se
utilizan preferiblemente los cltados intercambiadores de
iones. Sin embargo, la reaccidn con log epbxidos se puede
llevar a cabo también en presencia de catalizadores &ci-
dos. Ejemplos de éstos son dcidos minerales, tales como
dcido sulflrico o dcido fosfdrico, y &cidos sulfdnicos,
tales como Acido bencenosulfdnico y &cido para~toluenosul-—
fénico. La reaccidn con los epbxidos se lleva a cabo con-
venientemente a una temperatura entre aproximadamente 100
y 200£C.

Si en el presente procedimiento se utilizan
halogenuros de hidroxialcohilo como participantes en la
reaccidn, es conveniente llevar a cabo la reaccidn en pre-
sencia de un agente fijador de halogenuro de hidrdgeno.
Para esto entran en consideracidén sobre todo bicarbonatos,
carbonatos e hidrdxidos de metal alcalino y alcalino-té&-
rreo, tales como por ejemplo bicarbonato, carbongto 0 hi-
drbxido de sodio. No obstante, se puede eliminar también
el halogenuro de hidrdgeno separado durante la reaccidn
desde la mezcla de reaccidn, conduciendo durante la reac-
cidén un gas inerte, preferiblemente nitrdgeno, a través
de la mezcla de reaccién. En esta forma de realizacidn del
procedimiento de acuerdo con el invento la reaccién tiene

lugar convenientemente a temperaturas entrs aproximadamenQ

4 386440
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neral mis capaces de reaccionar que los correspondientes

cloruros y bromuros. Caso de que no egtén disponibles pa-
ra esto los yoduros de hidroxialecohilo, se puede proceder
ventajosamente preparando éstos "in situ" durante la reac
cidn a partir de los clorumos o Bromuros‘por adicidn de
yoduros alcalinos, sobre todo yoduro de potasio.

El tratamiento de la mezcla de reaccidn y

la recuperacion de los colorantes de acuerdo con el inven

to tienen lugar de manera de por si usual.

Los colorantes de acuerdo con el invento

gon apropiados para teflir y estampar fibras textiles or-

igénicas sintéticas hidrdfobas a partir de una dispersidn
acuosa, por ejemplo para teliir y estampar fibras de
2 %-acetato de celulosa y fibras de triacetato de celulo-

sa, pero especialmente para tefiir ésteres de elevado pe-

so molecular de Acidos policarboxilicos aromiticos con
alcoholes polifuncionales, por ejemplo fibras de poli(te-
reftalato de etildnglicol). No obstanbe, los colorantes
pueden ser utilizados también para tefiir fibras sintéti-
cas de poliamida y fibras sintéticas de poliuretano. La
tincidn y estampacidén de los materiales textiles antes
citados con los colorantes de acuerdo con el invento tie-
ne lugar en este caso de manera de por si conocida.

La tincidn de fibras de polidéster con los
gnuevos colorantes a partir de una dispersibn ascuosa tie-

ne lugar preferiblemente a temperaturas por encima de

! 1002C baje presibn. No obstante, la tineidén se pusde lle-
'var a cabo también en el punto de ebullicidn del agua en

Epresencia de vehiculos, tales como por ejemplo fenilfenol,
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lares. Ademds, se obtienen tinciones intensas si se impreg

H

nan tejidos de telar o tejidos de punto a bhase de materia-i
les de poliéster con suspensiones de los nuevos coloran- §
tes y luego se les somete a una corta accidén de calor, %
por ejemplo a 180~2102C. Sobre fibras de poliéster se pue;
den producir tincioneé naranjas de color intenso, muy sb-

lidas frente a la humedad, a la sublimacidn, a los pases

i

de escape y a la luz, que tienen un limite de saturacién !
del color sobre la fibra muy bueno. AL teflir tejidos de ‘
telar mixtos a base de fibras de poliéster y de lana, los;
colorantes citados tifien solo un poco la porcidn de lana,?
junto con un buen rendimiento de color sobre la porcidn ;
de poliéster. La tincidn de la porcidn de lana puede ser |
eliminada bien de nuevo mediante un lavado con agentes
emulgentes o por tratamiento con agentes reductores.

Los colorantes de acuerdo con el invento
tienen, en comparacidén con el colorante de partida, la i
ventaja de que son mejor apropiados para tefiir cuerpos ;
de enrollamiento, tales como por ejemplo bobinas cruzadas%
a base de fibras de polidster o mezclas de fibras de po- :
liéster y de lana texturizadas a partir de dispersiones
acuosas. También, los colorantes de acuerdo con el inven-;
t0 regervan fibras vegetales y animales, especialmente '
lana o algoddn, esencialmente mejor que el Disperse Oran-.
ge 13. Ademls de ello, las tinciones producidas con los
colorantes de acuerdo con el invento son més sblidas fregz
te a la luz y a la sublimacidn, y su tono de color es -

esencialmente més transparente e intenso.

En los siguienteg ejemplos las partes en

s~ 386440
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que el kildgramo con el 1litro.
Ejemplo 1. La reaccidn se ejecuta en un re-
cipiente de varias bocas con agitador, termémetro interno
tubo de introduccidn de gas y refrigerador de reflujQ,
que es llenado preferiblemente con una salmuera de refri-
geracibn a base de dibxido de carbono sdélido y cloruro de
metileno. En el recipiente, en 100 partes en volumen de
dietilénglicol monoétiléter a 1609C, se disuelven 35,2

partes en peso del colorante de la férmula

O fTpemr
/ .

\ __/

A la solucidn obtenida se afiaden en primer
lugar 2 partes en peso de un intercambiador de aniones
fuertemente basico, por ejemplo <;£ewatit M 600 A4, en
su forma de hidréxidb y luego, con ayuda de una corrien-
te de nitrdgeno gaseoso, se introducen 8,8 partes en pe-
g0 de 6xido de etileno a la temperatura indicada, regﬁr
léndose la adicién de 6xido de etileno de tal modo que
en el refrigerador se establece un ligero reflujo. Des-
pués de aproximadamente 1 hora, la reaccidén estd pricti-
camente terminada. Se trabaja, separando por filtracidn
primero el catalizador desde la solucidn de reaccidén Ho-
davia caliente y precipitando luego con agua el producto
de reaccidn desde el filtrado. Se filtra con succidn, se

lava con agua hasta quedar libre de disolventes orgénicos

.. 986440
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de un colorante, ouyos datos analiticos corresponden a la

férmula:

@..N =N Nw=gx _</} 0~CHp~CHo ~OH

Una bobina ocruzada a base de fibras do po-

li(tereftalato de etileno) y lana (55/45) con un peso de

t

aproximadamente 500 partes en peso es tefiida con circula-f

cidn alternativa del bafio, en un recipiente de presién,
con un bafio acuoso de 6000 partes en volumen, durante 1
hora a 1062C. El batio contiene 10 partes en peso del co-
lorante preparado de acuerdo con el ejemplo anterior en
forma disgpersada y 2 partes en peso de un vehiculo a ba-
se de orto-fenilfenol. EL valor del pH asciende a 5,5.
La bobina cruzada, después de la tincidn y del lavado,
no muestra ninguna segregacidén de color, a diferencia
de las tinciones que se han obtenido segin este procedi-
miento con el colorante de base Disperse-Orange 13.
Ejemplo 2. Se prdcede de acuerdo con el
Ejemple 1, s0lo que en lugar de 8,8 partes en peéo de
bxido de etileno se wtilizan 11,6 partes en pesc de 6xi-
do de propileno. También, en este caso se puede cambiar

el refrigerador de hielo seco por un refrigerador a re-

flujo enfriado con agua. Después de la reaccidén se aislan.

38,5 partes en peso (94% de la teoria) de un producto

casi homogéneo, al cual con base en sus datos analiticos

o 386440



corresponde la férmula

}
5 C

La asignacién del grupo OH con el Atomo de carbono beta
tuvo lugar de modo.andlogo a las observaciones de A. R.
10 Sexton y E. C. Britton (J. Am. Chem. Soc. 70, 3606
(1.948)). E1 colorante tifie material de poliéster en to-
nos de color naranja.

Ejemplo 3. 17,6 partes en peso de colorante
de partida son hechos reaccionar en 150 partes en volumen
.15 de dimetilformamida a 1002C, en presencia de 2,8 partes
en peso de lentejuelas de hidrdxido de potasio pulveriza-
| do con 5 partes en peso de 3-cloro-propanol-(1), durante
2 horas. Para terminar la reaccidn, se incorporan a con-
tinuacidn nuevamente 2,8 partes en peso de lentejuelas
20 de hidrdéxido de potasio pulverizadas y 5 partes en peso
de 3-cloro-propanol-(1). Después que se hubo agitado du~
rante 6 horas més a 1002C, la mezcla de reaccidn se mez~
cla con agua’y se acidifica con dcido clorhidrico 5 N.

El colorante precipitado esg filtrado con succidn, es la-
25 Evado con agua hasta quedar libre de disolvente y neutro,
y es secado. Se oblionen 19,5 partos en peso (95% de la

teoria) de un producto cawl homogéneo, cuya férmule

586440
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Propiedad Industrial.

RETVINDICACIONES

material textil a base de poli(tereftalato de etiléngli-

presentada en la Repiblica Federal Alemana, el 19 de Di-
clembre de 1.969, bajo el N2 P 19 63 674.9, se acoge a

los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre

siguientes:

- 10 -

Los puntos de invenocidn propia ¥y nueva que
jf?@mesentan para que sean objeto de esta solicitud de
P

atente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los

1.= Procedimiento para la preparacidn de

colorantes disazoicos de la férmula general:

386440

es confirmada por los datos analiticos. Bl colorante tiﬁei

La pregente solicitud, que corresponde a la:



10

15

20

25

\ 7

en que A significa un radical alcohileno con 2 a 5 atomos
de carbono, que puede estar sustituido ademds por grupos
alcohile con 1 hasta 5 &tomes de carbono, caracterizado

porque se hace reacclonar el colorante de la férmula

con 1,2-epbxidos de la férmula general

A,
¢\

en que los radicales R significan dtomos de hidrdgeno y/o

~rupog aloohllo con 1 hagta 5 §tomom de ocarbono, o con hg

fonuros de hidroxialcohilo de la férmula general

X~4-0H

%
i

i
!

'en que A posee el significado antes citado y X representa

un 4tomo de cloro, bromo o yodo.

386440
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: 2.~ Procedimiento para la prepar{égﬁéue "co-
ilorantes disazoicos.,

; Tal y oomo se ha desorito en la Memoris que
lantecede ¥ con los fines que se han especificado,

5. . Egta Memoria consta de doce hojas.escritas

a mdquina por una sola cara.

10 i
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