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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES
REACTIVOS CON CELULOSA.

ﬂéﬁhédbnéy IMPERTAL CHEMICAL INIDUSTRIES LIMITED, entidad ingles=,
residente en Imperiel Chemical House, Millbank,
Londres, 35.W.1., Inglaterra.

Esta invencién se relaciona con un procedimientn
para preparar nuevos colorantes reactlvos con la celulosa ¥s
més partiecularmente, para Preparar nuevos colorzntes reacti-
"vos con la 6elulosa de la serle trifenilmetano o xanteno.

5. ' Se ha descublerto que pueden obtenerse colorantes
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reactivos con celulosa, valiosos, que tienen las tonalldades
extremadamente brillantes caracteristicas de estas series,
beroc con un grado 1nesperadamente alto de solidez. a la luz,

disponiendo Wl grupo reactivo con la celulosa enlezado, a rtraf
de los micleos fenilo de ciertos nuembros de estas series.

lorantes de férmula:

R1

H(CH,)_ (cn,) H (1)

4 en la que R1 representa hidrfgeno o un grupo alquilo y R2

f-i'r representa un grupo alquilo, arilo o amlo sustituido, o ?1 ¥y

[sR Junto con el dtomo de nitrégeno forman un anillo heterow
icfelico de S é6 6 miembros, cada n representa independientemen-—
:te 06 1, cada Y representa independiéntemente hidrégeno, un
'gmpo metilo o los dos radicales Y representan conjuntamente
un Atomo de ox{geno, X~ representa SO3 0 puede ser CO en el

caso de que Y, Y gea -0~, Am es el grupo NH o un radical ami-

“lna o diamina que tiene el grupo 502 enlazado al nitrégeno o a

uno de los dos Atomos de nitrégeno, y Z es un grupo 2-0loTo-
4-—amino,—,-s—-1:riazina-6-ilo en el cual el grupo emino puede estar

sustitufdo, T ' ’

Los grupos alqullo representadw por R1 ¥y 72 en la

férmula (1) pueden ser .de oualquler longitud pero con prefe-

De acuerdo con 1la invehcién, ge proporcionan los ao—"

vés de un resfduoc amina o diamina, & un grupo sulfonilo de uno B

-
i
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grupos hidroxilo o alcoxl, y grupos fenilamino y naftilamino

<conteniendo preferiblemente sustituyentes deido sulfénicos;

rencia se eligen aquellos que contienen hagta 4 étomos de carFV
bono, por eaemplo, metllo, etilo, n-propilec y n—butilo. -

Como ejemplos de radieales arilo o arilo sugtituido
representados por R2 pueden mencionérse més-especialmente los
radicales de la serie bencénica en los cuales el anillo 0 ani-
1los bencénicos pueden estar sustituidps, por'ejemplo, por
&tomos de halégeno, por éjemplo; fluor, cloro o.bromo, por
CF; o por NO,. '. | ', |

Como ejemplos de grupos amino sobre el néicleo tri-~
azina pueden mencionairse, por ejemplo,'ioé grupos amino pri-
mario asi{ como los grupos amino mono- .o disustituidos, por
ejemplo, grupos mono- y dialguilamino en los cuaies los gru~
pos alquilo contienen preferiblemente hasta 4 4+tomos de car—

bono, y que pueden contener tambidn sustituyentes, por ejemplo,

~de todos estos grupos, preden mencionarse:

Metilamine,
etilemino,

dimetilamino,

(3 -hidroxietilemino,

di-(/3 -hidroxietil)-amino,
[* —eloroetilamino,
ciclohexilamino,

anilino,

sulfofenilamino,
disulfofenilamino,
N-metilsulfofanilamino,
N-/\-hidroxietilsulfofenilamino, .

mong-, di- y tri-sulfonaftilamino,
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sulfo-o~tolilamino,

carboxifenilaminoe y sulfocarboxifenilemino,

N~ U-sulfome ti1feni Lamino.

Aiternativamente, el grupo amino -sobre. el gmpd
cloro-s~triazine, puede ser un radicel Que lleva otix) &rupo
reeotivo con celuiosa, por ejemplo, un:g,r‘u_por anilino o-vnaf.tig._r
amino que'llevé. un grupo fﬁ—sulfé.'boetil'sulfonilo enlazado °
un dtomo de carbono del anillo, pero més especié.lmer_lte el ra-—
dical de una diamina que lleve un grupd mono- o di-clbro—s;-
triazina unido el segundo étomo de nitrégeno, es decir, un

grupo de fémmula: .

T N
—C/ \3——Q————--C/ \C—R
l ” ‘ u (2)
N\g/N N\C/
b b

en la que Q es el radical N,N'-divalente de unas diaming ali-

fética, aromdtica o heterociclica, y R represente cloro o un

grupo amino, amino sustituido o hidroxilo eterificado.

Como ejemplos de radicales representados por Q,

pueden mencionarse, por ejemplo, N,N'-piperazinileno y los

radioales.:jde férmula:
- - Q1 -N =
| lq
R'7 R8,
en la que R7 y Ra representan independientemente hidrégenc o

un grupo alquilo o hidroxialquilo de ‘hasta 4 4tomos de carbo-

no, por ejemplo, metile, etilo, p—hidrbicietilo, n-propilo,
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n-butilo y ~Y-hidroxipropilo, y Q' es un redical alifético.

0 arqmé.tioo, por ejemplo, un radical elquileno, 'pgli(alqu_ileg-r

imipo) o dialquiléxido, por ejemplb,fetileno, propileno,

tri-; tetra- y hexa-metilenos, 5czH4NHcéH4-, —ﬁ2H4(NH02H4)é-"
¥ C2H4002H4, o un radical divalente de” la serie bencénica o
naftalénica que contiene preferiblemente:uno o dos grupos fci-

do sulfénico, por ejemplo, un redical mono- § di-sulfofenileno

| 0 wn radical disulfonaftileno, o un radical divalente de 1las

geries estilbeno, difeniléxido, difenilmetano, difenilurea,
difenoxietano o difenilamina, que contiene preferiblemente 1 6
2 grupos 4cido sulfénico. -

Una clase esgpecial de los nuevbs colorantes, son
aguellos en los cuales 8l grupo reactivo tome la forme de la

férmula (2), siendo el radical R un segundo residuo trifenil-

| metano o xanteno enlazedo a través de un radical -SOZAm— cono

{ en la férmula {(1).

Fl simbolo Am nuede representar, por ejemplo, un

redical anilina que tiene Z unido a uno de los &tomos de car-

| bono del anillo bencénico. Més egpecialmente, sin embargo, Am

rep}:'esen'ba el radical de cualquier dismina alifdtica, aromé-
tlea o heterociclica que tiene un Atomo de hidrégenc; acilable
sobre cadé. uno de los Atomos de nitrdgeno, del tipo anterior-
mente descrito en conexién con el simbolo Q. .
El procedimiento de la invencién para preparar los
nuevos colorantes, comprende hacer reaccionar un colorante
reactivo con celulosa de férmule (1) en la cual Z eg un grapo,.
dicloro'-s-triaéina, con emoniaco o una amina.

- ILa reaccién puede efectuarse agltando conjuntemente

los reactantes en un medio acuoso & una temperaturae adecusada

que, en general, estard comprendide entre 30-95¢C, y mantenien

i
i
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| con cloruro cienfrico.

‘les tales como lana, seda y cuero, superpoliemidas y, més

textil antes, durante o después de la aplicacién del éoloz-**n-—

do el pH en un velor apropiado mediante le adieidn de un
agente aceptor de écido. Si se desee, puede emplearse un ox~
ceso del amoniaco o amina pare actuar como agente aceptor de

&cido. Por el contrerio, puede usarse "convenienteniénte; oomo

| agente acep-‘cor de &cido,  carbonato sédicor o hidré'xido- sédico'. '- ]

Los co'lora.ntes reactivos con celulosa empleados en
el proced:.miento anterior paeden obtenerse por reaccién de un

compuesto de f6rmulas

R &
. N/R
+
c NS
BoHp), | (0Hy) it 3

2

en 1a que los simbolos R?, Ry X', Y y n se definen como snte-

4

riormente y Am1 repregsenta -NH- & el radical de una diamina,

Los nuevos colorantes pueden utilizarse rare ftefiir

diversos materiales textiles, por ejemplo, proteinas natura- i

especialmente, materiales textiles de celulosa natural o rege
nerada fales como algodén, lino y reyén de viscose. Pars te-
fir materiales celulésicos, los colorantes se aplican preferi
blemente medisnte restampado o teflido del material en combina-
¢ién con un tratamiento con un agente aceptor de &cido, por
ejemplo, sosa céustica; carbonato sédico, Jar:_’.fogfato sédico

0 silicato sbédico, los cuales pueden aplic-arse al majerial

te. Cu.ando la aplicacién se realiza de este modo, los nuevos

colorantes reaccionan con la celulosa y.dan lugar a tonali-
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llantamiento de alta sustantividad péra ampliar la gams de

dades rojo-amarillento a rojo-azulado 5rillantes de excelente
s0lidez al lavado y de una dolidez =z la lug sorprendsntemanté
alta. En adieién, la mayoria de lés nuevos éolorantes propor—
clonan tonalidades que fluorescen cuéndo 88 exponen a la luz
ultravioieta. Egta propiedad puede utilizarse con ventaja en‘
la producoién de materiales multicolofeédos, por ejemplo, me-~
diante los métodos convencionales de estampacién de textiles
empleados con los colorantes reactivos con celulosa o0 median-
te los métodos mhs recientemente desarrollados en los cuales
g9 aplica una pluralidad de colorantes reactivos en corrien-
tes & un género textil en movimiento, com el fin de producir
un disefio; por ejemplo, como se describe y reivindica en la
Memoriae briténica 1.243.403. Los colorantes pueden usarse,

por ejemplo, en combinacidn ocon agentes fluorescentes 'de abri

|

tonalidades obtenible bajo la influenecia de la luz ultraviole-— |
ta. ' ]

Le invencién se ilustra, pero no se limita, por los
slgulentes ejemplos, en los cuales las partes se expresan en
peso.

EJ ENMPLO 1

Se afiaden 5 partes del colorante anhidro CI Aecld
Red 52 a 80 partes de 4cido clorosulfénico en una proporcidn
tal que la temperatura no se eleva por éncima de 102C. Ta 859~
lucidén se calienta entonces & 70¢C y se agita durante 17 ho-
ras, enfriéndose luego y vertiéndose en 450 partes de.hielo
y 150 partes de agua. El precipitado'se filtra rapidamente,

ge lave también rapidamente con 100 partes de agua fria como

el hielo y se afiade a una golucibén de 4,5 partes de 4cido

1,4—fenilendiaminam2~su1féniéo en 150 partes de ague a un pH |
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de 7 y a 209C. La mezela se agita 4 temperatﬁra'ambiente,
pH 6~7, durante 2 horas, obteniéndose una solucién clars. Se

afiade sal para dar una oonoentraci&n de 150 g/1 y se filtre

el precipitado. La torte del filtro se disuelve en 1007partés

de agua & pH 6-7, se enfria la solucién & 0-5¢C y se afiade &
uné suspensién de cloruro ciantirdeo (3 partes), sgua (50 par-
tes), hielo (50 partes) y agenté diépefsante (1 parte). Ia
mezcla se agita durante 1 hore a 0—526, pH 6~7, se filtre y
se aflade una solucién de 1,6 partes de deido p-aminobenzélco
en 50 partes de agua. La mezcle se agita & 35-40°C durante

4 hores menteniendo el pH en 6-7 por la adicién simul ténea

de una soluci6én 2N de carbonato sédico, segin sea necesario.
El colorante se precipita por la adicidén de clorurc sédioé,r _'7
se filtra y se seca.

Cuendo se aplica & textiles celulésicos, en pressn
cia de un agente aceptor de 4dcido, el colorante proporclona
brillantes tonalidades melva-azuladag cén buena solidez al
lavado. .

- 'En lugar del Acido p—aminobenZéido, empleado ante-

fiormente, pueds usarse una cantided equivalente de cual-

gquiers de los sigulentes productos.

CAcido N-metilmetani{lico , Ejemplo

2

- Acido mn~-sminobenzéico ' Ejemplo 3
 Acido 2-naftilamina-4,B8-diswlfémico  Ejemplo 4
Acido anilina-3,5-disu1f6nico : Ejemplo 5
Acido 2-aminotolueno-5-sulfénico Ejemplo 6
3~3-sulfatoetilsulfonilanilina : Ejemplo 7
4~ > -sulfatoetilsulfonilanilina ' Ejemplo 8
Fenol Ejemplo 9

obteniéndose un colorante de tonalidad similar. Sobre texti-~
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les celulésicos, el colorante tiene bdéna soli&éé a los tra-
tamientos en himedo. |

Bn la giguiente tabla se proporcionan otros ejem—
plos, cuando los compuestos de férmuia (4) qué tienen los sig-

nificados dados anteriormente pare Eﬂ, R?, Y yn, se‘cénvierh

' ten al cloruro de monosulfonilo y se hace reaccionar con un

mol de la diesmina de la ¢olumna'III,,ae-aoila con cloruro
clanirico y el producto se condensa finalmente con el compues—

to de la columna IV.

1 R
R\ N/R

N S
R2 e \[/\’/i[ AN . \RQ (4)
H{CH N ) = ‘

2)n/
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1 _ 2
R' = CH,0H,, R

=CHy, Y+ Y= -0~ n =

0

Y

W,
N -
T \

' éeidd

diami

o
11 " i _
aE
L
12 " , | deido
. diami
13 n '
14 n
- 1 2 ¥
5 R' = R° =CyH., Y+ Y=0,n0=0 N-/3-]
l | etile:
’ -
6 " ! Etiler
| , o
17 1R =H, B° = CH., Y=H, n =1 | " &sido
? ; - ddamir
: i
18 " | b N-(3
! % “etiler
19 " | 4cido
L diamir
20 " © 4cido
.- diamir
21 " '
22 " L
t, -
23 " - \
[
24 n n "
.o
o
25 " (1
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Tonalidad

s et Avb a4 gt

“dd amina-2-aulfénico

N- (3 ~hidrowdetil—
etilendiamina

.acido 1,3-fenilen
dismina-4-sulfénico

- 8eido 1f,4-Fenilen

3 7diamina—2~sulfénTbQ

dcido metanilico

&dcido anilina-2,5-
disulfdnico

deido 2-naftilamina-~
T-sulfénico

anilina-N-W-metano-
sulfonato

2,4-dicloro-6-(4*~
amino-2',5'-di sulfo-
anilino)-s-triazina

: Acido sulfenilico

dcido 2-zminotolueno—
4—sulfénico

4eido 2-amino-5-sul-—
fobenzoico

i sobre
j;-: celulosa
© deido 1,4—fenilen deido metanilico Rojo~azulada
f  diamina-2-sulfénico brillante
L dcido sulfenilico "
écido 1,3-fenilen bcido 2-aminotolueno-— "
i diamina-4-sulfénico | 4~sulfénico
; " 4cido 5-sulfo- "
antranilico
i amoniaco "
| N-f-nidroxietil fcido metenilico "
- efilendiamina
§ Etilendiasmina " "
L
i édecido 1,4—Ffenilen amoniaco Rosa

I
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Ejemplo IT ITI

26 | r! = H, R2=02H5,Y=H,=n=1 i
diar

27 "

28 n

29 "

30 R1=2=CH3,Y+Y=-O-,I1=O N
etil

31 R? = R” = n-propiloy, ¥Y+ ¥ = ~0-y, n =0 &cid
diam

32 r' =g, R2=02H5,Y+Y=—0-,n=0

33 al = &, Rb=CH3,Y+Y=—O-,n=‘r

34 R1+R2=-(CH24—-,Y+Y=-—O-—,n=0

35 Rt 4 72 = ~(0H,)g= ¥+ Y= <0=, 0 = 0

36 Rl . B® = ~0,H, 00,8, =, T4+Y¥ = ~0-, 0 = 0

37 gl = H, B® = 4-nitrofenilo, ¥ + ¥ = -0-,

to38 R! = H, B° = 3-nitrofenilo, Y + Y = =O-,

39 R1 = H, R2 = 4-clorofenilo, Y + Y = =0~,

40 R! = H, R® = 4-bromofenilo, Y+¥ = ~0—y n =

41 R! = H, B = 4-trifluormetilfenilo,

Y4+ ¥=-0-, n=0
42 R1 = H, R2 = 3,5-diclorofenilo,
Y4+ Y¥=-0-, n=0
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Tonalidad
gsobre
cglulosa

édcido 1,4-fenilen-
diamina~2-gulfénico’

]

N—/B—hidroxietil-
etilendismina

deido 1,4-fenilen-
diamina-2-su1fénico

"
it

it

écido fenol—4 -
sulfénico

fcido 2-naftil-
amina~6-sulfénico

dcido 2-naftil-
amina-5, 7—-disulfénico

dcido 1-naftilamina-—
3,6,8~trisulfénico

édcido metanilico

"

Bbsé

n

ono-azulada
brillante

- Rojo~ezulads

.i

Rojo-amari-
llenta
A\

Rojo-azulada

it

Rojo

!Violeta

|

|
|
!

Violeta

n
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Degcrita suficientemente la naturaleza del invento,.
agl como la manera de realizarse en la préctica, debefhacerse
constar que las dispogiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de détalle en cusnto no alteren su
principio fundemental. Tembién se haée constar que ei invento
corresponde & -una solicitud de patente presentada en Inglete—
rre con el n% 58.228/71 de 15 de diciembre de 1.971, acogién-
dose por lo tanto a los beneficlos que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constitu&e la esencia
del referide inmvento por lo que se soliclta Patente de Inven-
eibn pdr 20 afios en Espaﬂa, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTEN |
CION -DE COLORANTES REACTIVOS CON CELULOSA; caracterizéndose
por lo siguiente: }

1.~ Procedimiento para la obtencidén de colorantes

reactivos ocon celulosa, de férmula general:

’ : ;
R2>N 7 * r v
? | ~ (1)
. .
H(CH,), 0 (0H,) H
v |
N
SO, - Am ~ Z

en la que R‘l representa hidrfgeno o un grupo alquilo y JR2
representa un grupo alquilo, arilo o arilo sp.s“situidoz 0 R1 ¥y
R?—forman, conjuntemente con el &tomo de nitfégeno, un anillo
heterociclico de 5 6 6 miembros, cada n representa indepen-
dientemente 076 1, cada Y representa independientementé hidré

geno, un grupo metilo ¢ los dos representan conjuntamente un
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&dtomo de oxigeno, X~ representa SO3 0 pb.ede ser 002 en el

‘caso de que Y, Y sea -O-,Am es el grupo NH o un radical amina
o diamina que tiene el grupo SOé unido al Atomo de nitrégenc

0 a uno de los dos Atomos de ni'brégeim, ¥ & representa un ﬁ\i-
cleo s~triazina sustitufdo por urn Atomo de cloro ¥y un grupo
amino o amino sustituido; caracterizado porque oomprende
hacer reaccionar un colorante como snteriormente se ha. defini-

do, pero en el cual Z es un grupo dicloro-s~triazina, con

amonieco ¢ una amina,

2+~ Procedimiento pars la obtencién de colorantes
reactivos con celulosa, tal y como’ queda sustencislmente des—
crito en la presente Memoria.

Este Memoria consta de 13 hojas escritas a médquina

1 PO una sola cara.

MR, 7

Madrid,
IMPERTAL CHEMICAT INDUSTRIES LIMITED.

L GOMEZ ACEBO Y [20D

/é e o Flemador Ly Gaatg Foy

i
)
i
h




	Bibliographic data
	Description
	Claims



