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popr "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES CATIO-
NICOS EXENTOS DE MATERIAS DE PARTIDA Y DE PRODUCTOS SECUNDA

RIOS" a favor de la firma suiza CIBA-GEIGY AG, residente en

BASILEA (Suiza),

col B

Ink Cl% == |

MEMORIA W

. . .. ]
Ta presente invencién se refiere a un procedimiento

il

para la preparacidén de colorantes catidnicos en forme de
soluciones acuosas concentradas.

la preparacidn de colorantes catidénicos por
conversidén de los colorantes fundamentales respectivos
que son ingolubles en agua en lasg gales colorantes solu-
bles en agua se efectia mediante tratemiento del coloran-
te fundamental con agentes alquilantes, Esta alquilacién
se realiza de ordinario en Qisolventes‘orgénicos inertes
de punto de sbullicidén alto, apolares y no miscibles con
el agua, como el tetracloroetanc o el clorobenceno,
a temperaturas por encima de 1002C, Pero este proce~
dimiento tiene inconvenientes cuando se efectia en sgca~

la técnica, porque el empleo de un disolvente orgénico



5

10,

15.

20,

25,

!

implica un riesgo indeseado y ademds ha de procederse'é'
una operacldn suplementaria para recuperar el disolventq
a fin de que el procedimiento resulte econdmico, Por otra
parte, para que la reaccidén se desarrolle hasta el flnal,
es necesario la mayoria de las veces calentar el dlsolvea-
te hasta su punto de ebullicién y, pare poder controlar
la reaccibn, el disolvente y la torta del flltro}debqn '}
ser anhidros, _
Elmempleo de temperaturas tan altas coﬁducé
sin embargo a reacciones de descomposicidn con 1qs c;mr‘
puestos gensibles. Para el aislamiento de los productds
se propone, por ejemplo, convertir las sales colorantgsj
en la fase acuosa por adicidén de agua al disolvente or-
génico, Esta manera de proceder requiere grandeé canﬁif
dades de agua y en consecuencia insgtalaciones de grang;s
dimensiones, para poder realizar la geparacidén de 1as§£a-
ses, Ademés,,se necesitan varias operaciones de extr§é7
cién, pues las sales colorantes muestran cierta solub%}i-
dad también en medio orgdnico. El aiglamiento de losiﬁéo—
ductos por exclusidén del disolvente orgédnico valléndose
de una destilacidn requiere temperaturas elevadas, de

modo que otra vez se descomponen en parte 1los colorant

?
i o
sensibles., Lo mismo ocurre para eliminar mediante dea j

lacién con vapor de agua los disolvenies que se usan ggg—
ta ahora para la alquilacién. Dado que se necesitan %éemé
pos de destilacidén prolongados, las sales colorantes é?tén.
expuestas durante este largo tiempo a una accién térmféa
nociva, Por otra parte, la eliminacidén completa de esﬁ?s

digolventes orgdmicos mediante destilacién con vapor de!
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agua es dificil, _

Aln cuando se cuaternice en medio acuoso, el
empleo de temperaturas elevhdas‘ocasiona la formacién de
impurezas alquitranadas u oleosas, que obligan a pu%ifi- :
car el producto formado, disuelto en agua, mediante trata~
miento con un coadyuvante de la filtracidn (como el carbén
de madera) antes del aisiamiento del colorante catignico,

A todos los métodos conocidos hasta ahoraapa-
ra el aislamiento de 1los productos finales es eomﬁn‘que
la preparacidén de una golucién concentrada de las sales
colorantes, estable para el almacenamiento y lista para
el uso, tenga que efectuarse en una fase operativa sepa-
rada, pasando por la forma sélida, El invento que agul
se expone permite evitar estos incovenientes,

Esta solicitud se r;fiere pueés a un procedi-
miento para la preparacién de colorantes catidénicos que
estén exentos de materias de partida y productos secun-
darios, que aparecen en forma pura tanto en el aspecto

técnico como en ol tintéreo ¥y que corresponden a la fér-

mula

" @

Q

] i

| Z ! Q (1)
Rl-NN=(»cH-cH)ﬁ.:I.— C-CRy=N-Y A

en la que 7

Ri denota un grupo de metilo, etilo_o propilo;

Ry, es un dtomo de hidrdgeno o tieng uno de los
significados del simbolo Ry;

Y corresponde a unas de las férmulas
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significa un dtomo de hidrdgeno o un radical
de peso molecular bajo alquilice, ciclohexi-
lico, fenilico o bencilico, que puede estar

substituldo con grupos de ciano, nitro, car-
bamoflo, hidroxilo, amino o alcoxilo de peéo

molecular bajo o con dtomos de cloro o de bro-

‘Mo

denota un anillo fenilico o un anillo hetero-
ciclico pentagonal o hexagonal al que puede
estar yuxtacondsnsado otro anillo bencénico
més, el cual puede estar substituido con dto-
mos de cloro o de bromo o con grupos de alqui-~
lo o alcoxilo de peso molecular bajo/ga fe-
noxilo, nitro o acetilo, o bien que forma

con el radical B y el dtomo de nitrdgeno un
anillo pentagonal o hexagonals

denota un miembro puente que ademas de carbo-
no puede contener también heterodtomos y que
completa a 2 cuahdo un anillo pentagonal o
hexagonals

lleva log mismos subgtituyentes que D y pue-
de contenser uno o dos anillos bencénicos yux- -

tacondensadoss
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R3 significa un radical metilioo,'etiiicé,'gropi—
lico o bencilicos 3
cada wno de los subindices
myn eslo?2;y
A denota un anidén.
El procedimiento de este invento se céractefiu

za por cuaternizarse continuamente un colorante de 1& fér-

mula II

U

Q
|
| Z |
Nt OHCH ey C-CRy=N-Y  (II)
en la que |
Y, Q, 2, n ¥y Ry tienen el mismo significado que se les
ha atribuido en la férmqla (1), .
en medio acuoso, preferentemente alcalino (por ejemp%o;
en presencia de dxidos, hidréxidos, carbénatos, bicafpé-
natos 0 acetatos alcalinos o alcalinotérreos o mezclégi
de ellos) y a temperaturas de 5 & 752C, con sulfato gé di-
metilo, de dietilo, o de dipropilo o bien con égter ééti—
lico o etilico de decido p-toluensulfénico, mantqniengg'la
proporcidén ponderal de colorante respecto a agué en 4; es~
cala de 1:30 a 1:4 y afiadiendo por mol de colorante Qég
cantidad total no superior a 4 moles de sulfoéster d%gl-
quilico. ) :L
La expresidn "de peso molecular bajo"xindié
ca que el grupo respectivo’contiene deladg,y preféren~
temente 1 ¢ 2, étomos de carbono, :

En calidad de aniones entran en cuenta 1osfde

docidos inorgénicos fuertes; por sjemplo, el cloruro, el



bromuro, el yoduro, el nitrato, el sulfato (en particu-
lar, el hidrosulfato) y el fosfato (en particular, el
dihidrofosfato), Pero tambidn pueden entrar en consiw
deracién aniones de dcidos orgénicos, entre los cuélég
5. se entienden los sulfonatos y carbonatos de arilo ¥y al-
quilo, en particular el sulfonato de benceno y sus dgrl—
vados substituidos con grupos de nitro, cloro, ﬁromﬂ,
grupos de alquilo de C; hasta 04 y grupos de aleoxilq

de Cl hagta ¢ , los sulfonatos de alquilo de Cl hasta

10. 4, los sulfoiatOs de alquilo de C, hasta C,, los an;o-
nes de dcidos carboxilicos alifdticos con 1 a 4 étomos
de carbono y los benzoatos, en los que el anillq bencé-
nico puede llevar los mismos substltuyentes que en ei .
caso de los sulfonatos de benceno, Particular importan-

15, eia tienen los aniones de los semiésteres de &cido alqull-
sulfurico de peso molecular bajo, o0 sea que contienep de
lai4 étomos de carbono, Los colorantes pueden,hallgrse
también en forme de sales dobles con haluros de'metgi pe~-
sado, en particular con haluros de zinc y cadmio, 1 '

20, Ejemplos de tales aniones son: el sulfonaté
de benceno, el sulfonato de tolueno, el sulfonato de'p-
metoxibenceno, el sulfonato de metano, el sulfonato de
etano, el formiato, el acetato, el cloroacetato, el ﬁgg-
pionato, el lactato, el tartrato, el benzoato, el beﬁz;a—

25, to de metilo, el sulfato de metilo, el sulfato de etllo,
ZnCl;™ y C4Cl,”. '

Preférentemente se parte én ol procedimiento

de este invento de colorantes de la férmula
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donde
Ql y QII
Ry
Bl
Dl
nyn

denotan miembros paentel eventualmente provig

tos de heterodtomos, que completan 'a 'y

2" (los cuales pueden contener todavia otros

sistemas ciclicos de benceno o naftalina
yuxtacondensados) para formar anillos pen-—
tagonales 0 hexagonales de imidazol, tria-
zol, tiadiazol, timzol, oxazol o piridinaj
significe un grupo de metiloy etilo o bencilos
significa un &tomo de hidrégeno o un grupo de
metilo, etilo, fenilo, bencilo 0 ciclohexilo;
puede ser un anillo fenilico o un anillo hete-
rociclico pentagonal o hexagonsl, en 'cuyo caw-
so dog dtomos de D' pueden formar con 8l 4to-
mo de nitrdégeno y dos o tres 4dtomos de car~
bono de B' un anillo pentagonal o hexagonalj

gignifican cada uno 1 o 2,

Ejemplos de compuestos que pueden emplearse se-

gin el procedimiento aqui expuesto son los que se descri-
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la patente alemana 1 038 522,

Lios compuestos bédsicos utilizados segin este
invento son preferentemente el bicarbonato sédico, el
6xido de magnesio, el hidrdxido sddico, el acetato ab-
dico 0 el acetato potdsico o0 mezclas respectivas,

Segin el invento; el agente cuaternizante ge
aporta continvamente, en cantidad total no superior a 4
moles de sulfoéster dialquilico por mol de colorante, a
ﬁna dispersidén acuosa, de preferencia alcalina,

Segin los componentes de la reaccidn, para al-
canzar resultados éptimos la reaccidén se efectia en una es-
cala de pH de 5 a l2,

La concentracidén del colorante en el agua pue-
de variar dentro de amplios limites., Se prefiere sin em-
bargo ua proporcidén de colorante respecto & agua en la
escala de 1:30 a L:4. .

En le realizacidén del procedimiento se emplean
preferentemente temperaturas desde unos 5¢C hasta unos 752C,
Las temperaturas preferidas se hallan en el intervalo desde
unos 159C hasta unos 402C, 0 gea que no se necesitan tempe~

raturas mds altas, con sus efectos desventajosos (por ejem-

-plo, hidrélisis),

En goneral, el procedimiento se realiza afiadien~
do al agua la torta de filtro del colorante, himeda. Luego
se afiade de preferencia el compuesto bdsgico y a continua-
cién, a gotas y por ejemplo a temperatura de 20 a 252C, sul-
fato de dialquilo, Terminada la reaccidén, se filtra y se

alsla el colorante catidnico salificando y filtrando por
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suceidn,

Bs naturalmente posible variap el orden de suce-
sién de las adiciones; por ejemplo, pueden afiadirge primera-
mente el agua y el sulfato de dialquilow

Una ventaja del procedimiento aqul expuesto
consiste en que no hay necesided de emplear Qisolventes
y de que se evitan todos los procesos de operacidén aso-
ciados con ellos. Ademds, el procedimiento aqul expues~
t0 es ventajoso e.ondmicamente porque_el.coiprante desea~
do se obtiene con buen rendimiento...Sorprendentemente,
la cuaternizacidén puede-realizarse no sélo a temperatura
mucho mds baja y por lo tanto méds preservadora que antes,
sino tembién en solucidn mucho mds concentrada de 1o que
es posible cuando se actie en los medios .orgdnicos usua-
les. Esto permite el aislamiénto de los colorantes en
condiciones mucho més preservadoras., Log productos fi-
nales estdn pues menos impurificados por productos de
descomposicidén y proporcionan matices més puros en las
tinturaé. Pero sobre todo el nuevo procedimiento ofre~
ce un método sencillo para llegar en una sola etapa & go-
luciones acuosas muy concentradas de las sales coloran-
tes, las cuales pueden emplearse, directamente o después
de dilucidn apropiada, como productos comerciales ligui-
dos, estables en el almacenamiento, de los colorantes
respectivos,

Los colorantes catidnicos breparados por el
procedimiento de este invento pusden wtilizar para te-
fiir materiales de la mds diversa Indole; por ejemplo{

¢

fibras de poliaccrilonitrilo o polidster o poliamida mo-
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dificados con dcido,

En los ejemplos qQue siguen, mientras no se
haga constar otra cosa, las partes significan parfes en
peso, y los porcentajes, porcentajes en peso, las temperatu

5 ras estén expresadas en grados centigrados,
EJEMPLO 1

Se suspenden en 350 partes de agua 21, partes
del producto de condensacién de 4~gldehido piridinico y
N-metil-N-fenilhidracina, Después de afiadir 5,0 partes

10, de éxido de magnesio, se instilan, a temperatura de 30 a
402 y agitando, 25,2 partes de sulfato de dimetilo, Se
deja proseguir la agitacidén por 2 horas y luego se fil-
tra la preparacidén. Del filtrado limpido se preciplita
por salificacidén con cloruro sédico el colorante de la

15. férmula

CH3

| cxx;@(’\:’ />-CH=N-117-® GJ.@

20, Este colorante tifie las materias de poliscri-
lonitrilo con matices amarillos de extraordinaria solidez
a la luz.

Se llega a un colorante que presenta propie-~

dades igualmente buenas si se reemplagzan las 21,1 partes

25, del producto de condensacidén de 4-aldehido piridinico y
Nemetil-N~fenilhidracina por cantidades equivalentes de
los productos de condensacién de 2-aldehido quinolinico,
9-aldehido acridinico, 2-aldehido benzotiazdlico, 2~al-

dehido bengzoxszbélico, 2-aldehido N-metllbencimidazdlico,
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2-gldehido tiaz6élico o 2-aldehido oxazélico con N-fenil-
hidracina, N-amino-2,3-dihidroindel, N-smino-carbazel, N-
ciclohexil-N-fenilhidracina, N-metil-N-piridinilhidracina,
N~etil~, N-propil- o N-butil-N-fenilhidracina, N-m@tg;?
N-(4'-cloro-, -bromo-, -metil-, -fenoxi-, -nitpo-,rqiéé
no~, 3'-carbonamido-, -acetilamino-, 2'~ghidroxi~ oi;@éto-
xi~fenil)~hidracina, '

BIENPLO 2

Se suspenden en 350 partes de agua 19,7 Partes

del producto de condensacidén de 4-aldehido plrldinlqo y
fenilhidracina., Después de afiadir 5,0 partes de 6xado

de magnesio, ge instilan, a temperatura de 30 a 40¢2. y
agitendo, 25,2 partes de sulfato de dimetilo. Se dqjg
proseguir la agitacidén por 2 horas y luego se filtr%'ia
preparacidn., Del filtrado 1imp£do se precipita por égli—

ficacidn con cloruro sédico el colorante de la fdrm@?a

H

GHQI”\”“"/> -CH:N—I“I—- <.~_-.=>’\ . c1 ©

Egte colorante tifle- los meteriales de polig-
cerilonitrilo con matices amarillos,
BJEMPLO 3

Se suspenden en 350 partes de agua 23,7 pé;tes
del producto de condensacién de 2-aldehido piridinico-y
N-amino~1,2,3, 4-tetrah1droqu1nollna. Despuds de: aﬂad;r
8,4 partes de bloarbonato pbdico, ge instilan, a temperatu
ra de 30 a 400 y agitando, 25,2 partes de sulfato de
dimetilo. Se deja prosegulr la aggitacidn por dos h.ras

¥ luego se filtra la preparacién, Del filtrado limpido
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ge precipita por salificacidn con cloruro sédico el

colofante de la férmula
CH,~CHy

HZ \ . (:)

, -GH-.N—N-—--- / N =01

\x*._ff Nt/ |

Este colorante tifie 10¢ materiales de polia-
erilonitrilo con matices amarillos de extraordinaria
solidez a la luz,

| Se llega & un colorante que presenta pro=-
piedades igualmente buenas sl se reemplazad las 23,7
partes del producto de condensacién de 2-aldehido piridi-
nico y N-amino-1,2,3,4~tetrahidroquinolina por cantidades
equivalentes del producto de condensacidén de N-amino-~
1,2,3,4-tetra£idroquinolina con aldehido piridinico,
4~2ldehido piridinico, 2-aldehido quindlinico ¢ 4-aldehi-
do quinolinico,
EJEMPLO 4

Se suspenden en 350 partes de agua 26,1 partes
del producto de condensacidén de 4-aldehido quinolinico
y N-metil-N-fenilhidracina, A temperatura de 30 a 402 y
con agitacidén, Durante toda la cuaternizacién se man—
tiene el pH de la solucidn entre 7 y 8 por adicidn simul-~
ténea de lejia de sosa cdustica, Se deja proseguir la
agitacién por dos horas y luego se filtra la preparacién,
Del filtrado limpido se preecipite por salificacidn con

cloruro sddico dsl colorante de la férmula



I
fl

1

CHI-@N>'* -CH-N-N-@ a®

Este colorante tifle los materiales de polia~
5e crilonitrilo con matices amarillos de extraordinaria soli-

des a la luz,

EJEMPIO 5

Se calientan a temperatura de'50 a 602, agitando,

26,2 partes del producto de condensacién de N~metilquinolon=-
10, 2-hidrazona y 4-aldehido piridinico, jﬁnto con 250 partes

de agua y 50 partes de sulfato de dimetilo. Al cabo de

3 horas se descompone por adicidén de amoniaco el exceso

de sulfato de dimetilo y se diluye la preparacidén con

250 partes de agua. Se filtra en caliente la solucidén
15, del colorante y del filtrado limpido se precipita por

salificacién con cloruro sédico el colorante de la fér-

mula
' 2 N
20, CHB-H@( .m\> ~CH=N~N~ N/.l\ Y 01®
c':H3 |

Este colorante tifie los materiales de polia-
crilonitrilo con matices amarillorojizos, de buena soli-
25, dez a la luz. |
EJEMFLO 6
Se suspenden en 350 partes de.agua 21,4 p rtes
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del producto de condensacidn de 2-aldehido N-metilimide-
z6lico y N-metil-N-fenilhidracina. Despuds de afiadir

5,0 partes de éxido de magnesio, se instilen, a tempera=-

" tura de 30 & 402 y agitando, 25,2 partes de sulfato de .

dimetilo, Se deja proseguir la agitacién por dos horas
¥y luego se filtra la preparacién., Del filtrado lim~
pido se precipita por salifieacidén con cloruro sdédico

el colorente de la férmula

CH3

-.......liv@ CHy 016

| n\ /‘L 0H=N-1£1-®_

N
b,

Este colorante tific los materiales de poliaerilonitrilo

'con natices amarillos,

EJEMPLO 7

Se suspenden en 400 partes de agua 26,8 partes
del producto de condcnsacidn de 3~metil-benzotiazolon-2-
hidrazona y 4-aldehido piridinico, Después de. afiadir
5,0 partes de 6xido de magnesio, se intilan, o tenm~
peratura de 20 a 402 y con agitacidn, 29,0 partes de
sulfato de dimetilo, Se deja proseguir la agitaeidn
por dos horas y luego se filtra la preparacidn, Del fil-
trado limpido se precipita por salificacién con eloruro

sédico y zinecico el colorante de la férmuln

"“-‘“~_"-_h_~_—*‘--*"‘“--‘_
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O, -7 >-CH-—=N-N= } ¢ @
3 N==- g ZnCl,

Este golorante tifie los materiales de polia-
gri.lonitrilo con matices amarillo~-dorados de extraordi-
naris solidez a la lugz.

S¢ llega a un colorante que presenta propieda~
des igualmente buenas si se reemplazan las 26,8 partes
del producto de condensacién de 3-metil-benzotiazolon-2-
~hidrazona y 4-aldehido piridinico por cantidades
equivalentes del producto de condensacidén de 4-aldehido
piridinico con N-metiltiazolon-, ~-xazolon- o -benzo-
xagolon~-2-nidrazona, 1,3-dimemil—bencﬁmidagolon-, ~imi-
dazolon- o -1,3,4-triazolon-2-hidrazona, N-metil-piridon-
0 -quinolon-4-hidrazonn, N-metil-isoquinolon-l-hidrazona,
3~etil~1,3,4~tladiazolon-2-hidrazona 0‘4-bencil—1,2,4-
~tiadicgzolon~5-hidragona,

EJEMPLO 8

Se suspenden en 400 partes de agua 26,8 partes
del producto de condensacibn de 3-motilbenzotiazolon-2-
hidrazona y diacetato de 2~aldehido piridinico, Despuds
de afladir 5,0 partes de 6xido de magnesio, sge ingtilan,

a temperatura de 20 a 402 y con agitacién, 29,0 partes de
sulfata de dimetilo. Se deja proseguir la agitacién por
dos horas y luego se filtra la preparacién, Del filtrado
limpido se precipita por salificacidén con cloruro sdédico

¥ zincico el colorante de la férmula
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LR Este colorante tifie los materiales de polia-

erilonitrilo con matices amarillodorados de extraor—

dinaria solidez a la lug,

a
= 6 -

NOTaA

Doscrito el objeto del presente invento, se

declaran nuevas y de propia invencidn los siguientes

10, reivindicaciones, con prioridad de la solicitud de pa-
tontes suizas ninms, 18826/71 del 23,12.71 y 16856/72 del
’ 20.11-720’

1. Procedimiento para la preparacidén de colo-
rantes catidnicos de materias de partida y de productos

15. secundarios, que se hallan on forma pura tanto en el
aspecto téenico como en ¢l tintéreo y que corresponden-

a la férmula I

2@

20, (1)
en la que
Rl denota un grupo de metilo, de e¢tilo o de pro-

pilo;
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es un dtomo de Hidrdgeno 0 tiene uno de los
gignificados del simbolo‘R11'

corresponde a una de las férmulas

significa un dtomo de hidrdégeno o un radical

de peso molecular bajo alquilico, ciclohgxilico,
fenilico o bencilico, que puede cstar substituido
con grupos de ciano, nitro, carbamoilo,
hidroxilo, amino o alcoxilo de peso moleqular
bajo o con étomos de cloro o do bromo; »

denota un anillo fenilico o un snillo hetero~
eiclico pentagonal o hexegonal al que puede
estar yuxtacondensado otro anillo benceﬁ;co

mds, el cual puede estar substituido con &tomos
de cloro o de bromo o con grupos de alquilo o
alcoxilo de peso molecﬁlar bajo o de fenoxilo,
nitro o acetilo, o bien'que forma con el radical
B y ol 4tomo de nitrdgeno un anillo pentagonal

0 hexagonals

denota un niembro puente que ademds de carbono
puede contener también heterodtomos y que

completa a Z formando un anillo pentagonal o

hexagonal s

Z lleva los mismos substituyentes que D y

puede contener uno o dos anillos bencénicos
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yuxtacondensados;

R3 significa un radical metilico, etilico, propi-
lico 0 bencilico;

cada uno de los subindices

myn eslé2;y
A(:> denota un anlén,

caracterizado por cuaternizarse continuamente un colorante

de la férmula II

Qe = = = == . ———

T
N—=~4=CH-CH:éﬁfT==C-032=N-Y (II)

en la que
Y, Q Z, ny R2 tienen el mismo significado que se
les ha atribuido en la férmula (I),
en medio acuoso, de preferencia alecalino, y a tempera-
turas de 5 a 752C, con sulfato de dimetilo, de dietilo
0 de dipropilo o bien con éster metilico o etilico de
dcido p~toluensulfdénico y afiadirse una cantidad total de

4 moles de sulfoéster diaslquilico, a lo sumo, por mol de

colorante,

2, Procedimiento segin la reivindicacién 2,
caracterizado por emplearse una dispersién acuosa que
contiene, en concepto de compuscstos bédsicos, 6xidos,
hidréxidos, carbonatos, bicarbonatos o acetatos alecali-

nosg o alealinotérreos 0 sus mezclas,

3., Procedinmiento segin la reivindicaciédn 1,

caracterizado por ofeectuarse la reaceidén en un pH du
5 al2,



5e

10.

15,

20,

25,

=44 =

4. Procedimiento segin la reivindicaciém 1,

caracterizado por efactuarse la reaccién a temperatura

de 5 a 75900

5. Procedimiento gegin la reivindicacién 1,
caracterizado por cmplearse los componentes de la reac=—
cidén en la proporeidn molar de 3 a 4 moles de sulfodster

dialquilico v»or mol de compuesito de hidrazona.

6. Procedimiento segin 12 reivindicacién J.,
caracterizado por omplearse una proporcién ponderal

de colorante respecto a agua de 1330 a 1:4.

7. Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado por emplearse, en concepto de sulfode-

!
tor de dialauilo, el sulfato de dimetilo,

8, Procedimiento segin la reivindicacién 1,

caracterizado por partirse de un colorante de la fér-

nula
I a! }
%====%r0ﬂ CH é CH=N N'/,B'
ORI,
en la que
R
5 2! |
] |
N——QCH-CH-}FFC-

es un radical de piridilo-2- o piridilo-4,



5¢

10,

15,

20,

25,

30.

quinolilo~2 o quinolilo-4; acridilo-9; :
N-metilimidazolilo-2, Nemetilimidazolilo—z;
N-metilbencimidazolilo-2, bengzotiagolilo-2,
benzoxazolilo~2, tiazolilo-2 u oxazolilo-2;
B' eos un 4tomo de hidrdgeno o0 un grupo ds metilo,
etilo, fenilo, beneilo 0 ciclohexilo;
D' es un anillo fenilico o un anillo heteroci<
clico pentagonal o hexagonal, y dos dtomos
de D' pueden formar con el #dtomo de nitré-
geno y dos o tres 4tomos de B' un anillo pen-
tagonal o hexagonal; y
gignifica 1 6 2.

1=

9, Procedimiento semin la reivindicacién 8,
caracterizado por partirse de un colorante de la fér-
mula indiceda en la reivindicacidn 8 en el que

i B‘

<

gignifica un radical de la férmula

Dt

//ﬁ //CH3 //,CH
- | ~N -N CH2
\ ;

Clp=CHp,

= H, /¢’:Zj\\
" 2={
)
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10, Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por partirse de un colorante de la fér~

mula

1

!

' !
Z !

| Neke CH-CH-)E-_Ié—CH = N-l=Cemb CH=CH-Yp—g-R,

Q' o e = = - - Qle = = = = = o =
' I
! :
7 !

£

en la que
1= == ==
|z !
| 1
N—é-CH-CH«-)ﬁC-

tiene el significado que se le ha atribuido en la

reivindicacién 8 y |

denota un radical de 3-metil-benzotiazolinilideno~2,
3-metil~tiazolinilideno-2, 3-metil~benzoxazolinilideno=2,
J-metiloxazolinilideno-2, i,3-dimetilbencimidazolimili~
deno-2~, 1,3-dimetilimidazolinilideno-2-, l-metil-l,2-
dihidropirilideno=-2, l-metil-l,4~dihidropiridilideno~4,
l-metil~l,2-dihidroquinolilideno~2, l-metilel,4~-
dihidroquinolilideno~4, 2-metil-l,2~dihidroisoquinoli~-
lideno-l, 1,3~dimetil-1,3,4-triazolinilideno-2,
3-etil-l,3,4-tiadiagolinilideno~2 0 4-bencil~l,2,4~
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15.

tiadiazolinilideno~5

11. Procedimiento segun la reivindicacién 10,

caracterizado por partirse de un colorente de la

férmula indicada en la reivindicacidén 10 en el que

Q', 2' yn tienen el mismo significado que se les
atribuye en la reivindicacién 10, m es 1, R3 es un gru-
po metilico y Q" completa el anillo 2" para formar el

radical de la férmulsa

2N 7 \A
=o\IzI) [;]

3 CH

12, Procedimiento para la preparacién de co-
lorantes catidnicos exentos de materias de partida y

de productos secundarios,

Segin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 22 hojas foliadas y

escritas a méquina por una sola cara,

Madrid, a 22 de Diciembre de 1972
JAME ISERN

D. 8,

R
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o,
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