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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES
DE LA SERIE TRIFENDIOXAZINA,

vy 250 g o oo o

Solhoilante: TMPERIAL CHEWICAD INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
" residente en Imperial Chemical Bouse, Millbenk,

Londres, S.%W.1., Inglaterra.

Egta invencidén se velaciona con un procedimiento
pare preparar nuevos colorantes reactivos de la serie trd-
fendioxazine, los cuales proporc¢ionen preferiblemente hong-
lidades azul-rojizas, pero termbién proporcionen tonalidades

5 rojas y negras,.
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De acuerdo con la invencidn, se proporcionan colo-

rantes de férmula:

(R), c2

NE -2 (1)
(R1)

en la gyue Ry R! son GL, QHB’ 0033 6 SD3H, siendo al menos
uno de dichos radicales nn SYepo SD3H; n es 0=33 m es 1-4;
X es un enlace direcie o un atome o grupo de enlace; Y es un
nficleo bencénico o nafizlénico; y % es un radical que contie-
ne un niicleo ciclico reactive con celulosa unido directamente
0 & trevés de un enlace CO 6 50, al grupo NH,

Como ejemplos de &tomos o grupos representados por
X, pueden mencionerse 0, S, CH,, €0, CH=CH, NHCONH, NHCH,, CH,, H,
OCH,CH,0, N=N, '

- N . ' N-——N
M T (x! = c1, on 6 NH,), N ”
i| l R ¢ -
" N7
No?
|
x1

¥y preferiblemente, HH.

El rsdical Z puede ser cualquier radical homoeieli-
co, heterociclico u homociclico-heterociclico mixto, el cual
eatd unido directamente o & travds de un grupé CO al grupo
NH, y que contiens como minimo un ﬁustituyente reactivo con

celunlosa enlazado al nficlec. Como ejemplos de estos radiceles

- el

puedan mencionaise:
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24243, 3y=tetrafluorciclobutilearbonilo,

2, 3, 3~trifluorciclobutenilearbonilo,
2,2,3,3,~-tetrafivorciclobvutilacriloile,
2:3-dicloro~quinoxalina~5~ é ~b-sulfonilo,

5. 2:3-dicloro~guinoxaling-5- § -6-carbonilo,
2:4~dicloro~quinazollut~G- & ~T-gulfonilo,
2:4:6-tricloro~quinarolina~7- & -t-gulifonilo,

2:4:7= 6 2:4:8~tricloro~quinagolina-b-sulfonilo,
2:4-diclor0~quinazeiin&~6wcarbonilo,

10. 1:4-dicloro-ftalazinawéwcarbonilo,
4:5-dicloro-piridsz-5-on-1i-iln,
2:4-difluor-5~cloro-pivimid-6-ilo,
2¢4~dicloro-pirimidina~5-carbonilo,

2-me til-sulfonil-~5-cloro~6-metil~pirimid-4-ilo,

15. 4(4':5'~dicloro~-piridez—6'~on-1'~il)benzoilo,
4-(412:5'~dicloro~piridaz=—6*-on-1'-il)=-fenilaulfonilo

¥y, més particulérmente, los radicales s-triszin-2-ilo y piri-
midin~2-ilo o 4-ilo due contlensn, sobre al menos une de las
restantes posiciones 2, 4 y 6, un Atomo de brome o, preferi-
20, blemente, de cloro, un grupo acide sulfénico, un grupo tio-
cianato, un grupo ariloxd o arilfio que contiens un sustitu-—
yente electronsgativo tal como sulfofencxl, sulfofeniltio,

nitrosulfofenoxi, disulfofenoxi y sulfonaftoxl, o un Zrpsn

de foérmulas
25, -8~ (2)

en la que Y1 representa un grupe de atomos necesario puars
formar un anillo heterociclico de 5 6 6 miembros el cusl

wede llevar sustituyentss o formar parte de un sistema
p 5 : de
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anillos fusionados; o un grupo amoni: cuaternario o piridinio;

o un grupo de férmule:
CsobanT (3)

en la que R? ¥ HB gue puedsn ser igudles o diferentes, repre-
gentan indepsndieniemente un grupo alquilo, cicloelquilo,
arilo o aralquilo; o© R? N 33 junto con el Atome de nitrégeno
forman un anille heterveiclico de % 6 € miembros, o un grupo

de fémulse

-3 - C

\ (4)
Rﬁ
en la que R4 y R5 que pueden ser iguales o diferentes, repre-—
sentan cada uno, un étomo de hidrdgeno o un grupo alquilo,

arilo o aralquilo.

En los casos en donde el anillo pirimidina o tri-

| 8zina lleva solamente uno’ de dichos sustituyentes reactiveos,

el citado anillo puede iener un sugtituyente no reactivo so-
bre los 4tomos de carbono restantes.

Por el término sustituyznte no reactivo se quiers
dar & entender un grupo que estd snlazedo mediante un enlace
covalente a un dtomo de carbono del nfcleo triazina o pirimi-
dina, cuyo enlece covalente no se rompe bajo las condiciones
utilizadas para le aplicecidn del colorante reactivo.

Como ejemplos de dichos gustituyentes, pueden men-
cionerse, por ejemplc, grupos amino primario e hidrexilo, asi
como grupos amino mono~ & Al-sustituidos, grupos hidroxilo

eterificado y mercapto ztevificado; en el caso de los grupos
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amino sustituidos, esta clase incluye, por ejemplo, grupos

mono- y di-alquilamino en los cusles los grupos alquilo con-
tienen preferiblemente hasta 4 dtomos de carbono y que puiden
contener teambién sustituyentes, por ejemplo, grupos hidroxilo
o alcoxi, ¥y grupos fenilamino y nafitilaminoe conteniendo pre-~
feriblemente sustiiuyentes Acido sulfénico; en el caso ds los
grupos hidroxilo y mercapto eterificados, esta clase incluye,

por ejemplo, grupcs sleoxi ¥ alquiltio con preferencia aque-

‘1los de bajo peso molscuiew, es decir, sgquellos que tienen

hesta 4 &tomos de carhono, y zgrupos fenoxi, feniltio, naftoxi
o naftiltio; como ejemplos particulares de todes estas clasés,

pueden mencionarse, por ejemplo:

Metilemino, etilamino, dimetilsmino, (>-hidroxietil- !

amino, di—(/’)-hidro:detil)wamino, /B-clometuamino, ciclo~
hexilamino, anilino, sulfofenilemino, disulfofenilamino, N-me~
tilsulfofenilamino, I\I-(S —hid?o:detilsulfofenilamino, MONO~,
di- y tri-sulfonaftilemino, sulfo-o-tolilamino, carboxifenil-
amino y sulfocarboxifenilemino, Nels-sulfometilfenilemino,
metoxi, eftoxi y butoxd, fenoxi, metilfenoxi y clorofenoxi

y feniltio.

Dentro de la categoria de sustituyentes no reactivos,
se encuentren los 4tomos de cloro o los grupos c¢iano, nitro,
carboxi y carbalcoxi en la posicifén 5 de un radical pirimidi«
lo. 7

Otra clase de grupos reactivos, puede representarse

por la férmulas

N ' I
7N N Q= N AN B
~ - \\G" \c//'

¢ C { , '

| IL S (5)
N 1 N N ,

N\ o/ N
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en la que A1 representa Cl, Br & un H, B1 repregenta Cl, Br,

SOBH, OR7 NR6R7 6 SR7 cada Ré repr°scnta independientemente

hidrégeno o un grupo alquilo que puede zatar sustituido; E7

representa hidrégeﬁo 0 un grupo alquilo o arilo que puede

estar sustituido; Q representa un' grupo slguileno, arileno o

arileno sustitueido o el grupd -N -~ Q -~ N - pueds representar

ge l6

1,4-piperazinilenc.

Uomo ejemples representados por Q, se mencionan:

etileno, trimetileno, hexametilsno,

propileno, 2-hidroxi- ¥y 2-snlfato-trimetileno,
{5-etilenaminoeti1eno,

1,3~ ¥ 1,4~fenileno,

4~sulfo- y 4,6-disulfo~1,3~fenileno,

2-sulfo- y 2,5-disulfo-1,4~fenileno,
4,8;disulfo—2,6—naftileno; '

as{ como radicales 4,4' divalentes de los siguientes:
écido estilbenc-2,2%'-~disulfbnico,

deidos difenilamina-2-~sulfénico y 2,2!'-disulfénico,
beidos difenilurea-2,2'- y 3,3'~disulfénico

4cido difeniloxido-2,2'~disuifénico,

4deido difenilmetanc-3,3!'—disulfénico,

deido difenoxietano-2,2!-disulfénico,

dcidos difenil-2,2'~ y 3,3'-disulfénico.

Los colorantes preferidos de férmule (1), son aque-

1los de f6rmulat

H cL
(SO3H) l (504H)
N ) o ../ mm
= \‘/ S

(6)

ZH - J{— 3 I ][ T g
/\ )\sg/ ‘\\ S P \><

(HO 5) i !
3 r o1 H
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{en la que 2 se define como anteric.mente, (p + q) tiene el

valor 2, 36 4 y (r + 8) tiene el valor 0, 16 2.
El procedimiento de le invencidn para preparsr .05
nuevos colorantes, comprende hacer reacciongr un compuesto

diamino de Ffémuls:

x (7
G .
(R), Lf KiSR)n
X\\; N \' P Loy O~ /7 /.
‘ .i Q'.:;\:”_ ,/\\' i ».:_-Q}/_/ N N e ..\ ‘/ ' ]
a o (R),,
&1

en la que los simbolos R, Ri, X, Y y n se definen como ente-~

riormsnte, con 2 moles de un compuesto de férmula:

% - C1 (8)

en la que el simbolo Z se define como anterlormente.

El procedimiento anterior puede realizarse conve-
nientemente agitando los reactantes conjuntamente en un medio
acuosa & une temperaturd apropiads & la resctividad del com-
puesto de férmulz (8}, la cual puede wer de 0-59C en el caso
de cloruro cianfrico hasta 500C e iuncluso mayor cuando se
utilizen cloruros de &cido o compuestos cloro-hetercciclicos
de inferior reactividad. Normalmente, es preferible afiadir un
agente aceptor de dcido sn el transcurse de la reaceién pare
neutralizar el clorurc de hidrdgeno formado y para mentener
el pH entre los limites de 5 y 8.

Los compuestos de féxmmla (7) pueden obtensrse ha-

| eiendo reaceionar 2,3,5,6-tetracloro-i,4-benzoquinona con 2

moles de una digmina de fémuia: .

(R)ll
o

.,
“

:ij-ymmiz (9)

2y

m
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en la que los simbolos R, R1, X, Y, m y n se definen como

anteriormente, y calentando la dianilida resultante en oleum

para llevar & cabo el cierre de amille. Dursnte este proveso,

pueden introducirse més grupos SO3HQ Como ejemplos de diami-
nas de £6mula (9) que pueden utilizarse para esta finalidad,
ge menclonang

4eidos benzidine~-2,2°'~ y 3,3 =disulfénico,

bdoeido 4,4'-diaminoestilbeno~2,2°~disulfénico,

éeido 4,4'-diaminoazobenceno—2~su1f5nico,

doidos 4,4'~disminodifenilures-2,2%« y 3,3'-disulfénico,
1,2-bis(4!-amino-2*~sulfofenoxi)etano,

1,2-bis(4' -amino=~2" -sulfofenilamino)etano,
2,4-bis(4'-amino-3' ~sulfofenilamino )-6-hidroxi-s-triazina,
2,4-bis(4'-amino~3'-gulfofenilamine )-6-cloro-s=triazina,

2-(4 ' —eminofeniiamino ) =4-( 3"~amino—4"-sulfofenilamino ) ~6-
cloro-s~triazina,

éeido 4,4'-diamino-2'-clorodifenilamine-3',6-disulfénico,
dcldo 4,3'-diamino-2-clorodifenilamina-4',6-disulfénico,
dcido 4,2'-diamino-2-clorodifenilamina-4?,6-disulfénico,

4cido 4,4!'~diaminodifenilaming—2-cloro—2%-metoxi=6,5"'~disul~
f£énico,

beido 4,4'~dismino-3-clorodifenilamina-2',5~-disulfénico,
deido 4,4'-diamino-2~elorodifenilamina-6-sulfénico,

deido 4,4'~diamino-3, 3'=diclorodifenilurea~2,2'~disulfénico,
4cido 4,4'-diamino-3,3'-dimetoxidifeniluresa~2,2'~disulfénico,
fcido 4,4'~diaminodifeniléter-2,2'-disulfénico,

y en particular, los compuestos de fémmule:

(10)
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sobre todo,

g (1)
PNk ///u\;><
NH

los cuales se obtienen facilmente haciendo rezccionar &dcido
4-nitroclorobenceno-2-sulfénice con une fenilen o nafialen~
diamina apropiadamente sustitufda, en especial dcido m- 6
p~fenilendiamina-monosulfénico, y reduciendo entonces el gru-
po nitro.

Como casos especificos de compuestos de fé6mulas
(10) y (11), pueden mencionarses
deido 4,4'-dlaminodifenilamina~2,3'-disulfdnico,
écido 4,4!'-diaminodifenilemina-2-gulfénico,
dcido 3',4-diaminodifenilamina-2,4'-disulfénico,
doido 2',4-dlaminodifenilamina—2,5"-disulfénico,

dcido 3',4'~diaminodifenilamins-2',4', 6'-trimetil—2 51 i
sulfénico,

4cido 2-amino=-6-(4 ' -aminofenilamino Jnaftaleno~2",4, 8-tri~
sulfoni COy

dcido 1—amino—5-(4'~aminofenilamino)naftaleno—Z',4,8—trisu1-
fénico, .

dcido 4,4 '-diamino-2-metoxidifenilamina-2',5<disulfénico,
dcido 4,4'~diamino-2~clorodifenilamina~2',5-disulfénico,
dcido 4,4'-diamino~3-metoxidifenilamina-2'-sulfénioco,

bcido 4,4'~dismino-3-clorodifenilamina-2'-sulfénico,

Como ejemplos de compuestos de férmula (8) que pue-
den utilizarse en el proceso de la invencidén, se mencionan:
cloruro de 2,2,3,3~tetrafluorciclobutilcarbonilo
cloruro de 2,2,3,3-tetrafluorciclobutilacriloilo,

cloruro de 2,3,3~trifluorciclot~i~enilcarbonilo,
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asi como 1los compuestos heteroci{clicos que contienen como mi-

nimo dos 4tomos de nitrégeno en el anillo heterociclico y que

contienen 2 6 més 4dtomos de haldgeno, en especial de cloro,

al menos uno de los cuales se encuentra en posicién orto con

respecto a uno de los 4tomos de nitrégeno, por ejemplo:
cloruros de 233-dicloro-guinoxalina-5- y -6-carbonilo,
cloruros de 2:3~dicloro~quinoxalina-5- y —6-sulfonilo,
cloruros de 234-dicloro-~guinazolina-b- y -T-sulfonilo,
cloruros de 2:4:6-tricloro-quinazolina~7- y -8-sulfonilo,
cloruros de 2:437- y 2:43Swtriclorb~quinazoliné-6~sulfonilo,
cloruro de 2:4-dicloro-quinazelina-6~carbonilo,

cloruro de 1:4-dicloro-ftalazin-6-carbonilo,

cloruro de 2:4-dicloro-pirimidina-5-carbonilo,

cloruro de (>-(4:5-dicloro-piridaz-6-onil-i-)propienilo,
1=(4'~clorocarbonilfenil)-4 :5~dicloro~6~piridazona,
1-(4'—clorosulfonilfehil)~4zﬁ—dicioro—G—piridazona,
2:4:6-tribromo y tricloro-pirimidinas,
2:4:6-trifluor-5—-cloropirimidine, '
2:4:5:6~tetracloropirimidina,
2-metilsulfonil~4,5=dicloro~6-metilpirimidina,
5-metil-2:4:6~tricloropirimidine,
5-nitro-2:4:6-tricloropirimidina,
2:4~dicloro-5-nitro~6-metil~pirimidina,

' 234~dicloro-S-nitropirimidina,

2:4:6-tricloro~5~cianopirinidina,

, S=etoxdcarbonil~2:4-~dicloropirimidina,

cloruro de 2:4~dicloropirimidina-S-carbonilo
bromuro ciandrico,
clorurc cianirico,

agsi como los productos de condensacién primaria de bromuro
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cianirico o cloruro cianfirico con amoniaco, un sulfitc o tio-

cianato de metal slcalino o un mercaptén orgénico, compuesto

hidroxi o una amina primaria o sscundaria orgénioca, por ¢jsm-

plo:

Metanol, etancl, iso-propanol, fenol, o-, m- y

p~clorofenoles, o-, m=~ y p—cresoles, o-, m- y p-sulfofenoles,

tiofenol, 4cido tioglicbdlico, Acido di-metilditiocarbémico,

mercaptobenzotiazol, tioacetamida, metil-, dimetil-, etil-,

dietil-, n-propil, iso-propil-, butil-, hexil y ciclohexil-

aminas, toluidina, piperidine, morfolina, metoxietilamina,

etanolamina, écido aminoacético, &cidos enilina-2:4-, 2:5-

¥ 3:5~disulfénico, &cidos ortanilico, metanilico y sulfanili-

¢o, 4cidos 2-, 3~ y 4-aminobenzéico, &cidos 4~ y S5-sulfo-2-

aminobenzéico, 4- y S5-sulfo-o-toluidinas, Adcido 5-amino-2-

hidroxibenzéico, fcido 2-emino-etanosulfénico, ébcidos amino-

-naftaleno mono- y disulfénico y dcido N-metllaminoetano-—

sulfénico;

también, los productos de condensacién sscundaria de cloruro

clandrico cont

sulfitos de metales alcalinos, tiocianatos de metmles alcali-

nos, fenoles y tiofenoles, conteniendo un sustituyente elec-

tronegative, y compuestos de férmulas

H-8§=(¢ x!
s 2
R
I - ¥
H-S-C —-N:/
\\~\R3
v A
/NR4
H-5=0"

(12)

(13)

(14)
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en donde YJ, R?, R3, R4 y R5 se definen como anterdormente.

Los nuevos colorantes pueden aislarse del medio en
el cual se hen preparado medianﬁe los matodos convencions2es
utilizados para el aislamiento de colorantes reactivos solu-
bles en agua, por ejemplo, mediante salificacibén seguido por
filtracibén secado ¢ medismnte secado por aspersidén de la mez-
cla de reaccidén., Si se desen, pueden afiadirse esgtabilizadores,
por ejemploy, hidrégenofosfatos alcalinos, o diluyentes, por
ajemplo, cloruro sédice ¢ urea.

Los nuevos colorantes puéden emplearse como colo-
rentes reactivos para materisales textiles celulésicos! Propor-
cionande tefiidos de tonalidad azul rojiza brillante o de tona-
lidad roja o negra, de excelente solidez &l lavado y e la luz,
cuando se aplican en combinacién con agentes aceptores de
écido. Dichos colorantes son particularmente adecuados para
el tefiido por agotamiento. Debido a su elevada fuerza tinto-
reg, la eantidéd de colorante utilizada pare conseguir tona-
lidades muy profundas es peqguefia, lo cual se treduce en unos
tefiidos relativamente econémicos. A

Ia invencién se ilustra potr los siguientes ejemplos,
en los cuales las partes se éxpresan en pesos

EJEMPLO 1 -

(4) Acido 3.10—bis~(4'-amino-3'-sulfoanilino)~6;13~dicloro-

trifendioxazina-4, 11-disulfénico.

Una solucién neutra de 7,2 partes de dcido 4,4'~
diaminodifenilamina-2,3'-disulfénico y 2,5 partes de 2,3,5,6-
tetraclorobenzo-1,4-quinona en 50 partes de agua, se agite a
502C durante 6 horas, manteniendo el pH en 6-7 por la adiecidn
de una solucién de hidréxido sbdico. La solucidén se enfria

entonces y se afiaden 15 partes de sel. EL producto separado
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ge filtre, se lava con salmuera i 25 % y se seca a 80C.

Se araden 10 partes de este producto & 100 purtes

de oleum 8l 20 % y 1la mezcla se agita a 209C durante 2 hc s,
afindiéndose entonces a 7.000 partes de hielo y agua. El pre- |
5 cipitado se filtre, se lava con salmuers saturada y se seca

a 80eC. Se cree, que 21 producto resultante tiene la férmula:

(15)
Fl 4cido 4,4'~dieminodifenilamine-2,3'-disulfénico |

empleado puede obtenerse condensado el dcido 4-nitrocloroben- |
10. ceno-2-sulfénico con dcido 1,4-fenilendismina-2-sulfénico y i
reduciendo el compuesto nitroamino resultante.

(B) Preparacién del colorante

Une solucidn neutrse de 8,9 partes del producto de
(A) en 150 partes de sgua se afiade a una suspensidén de 4,0

15. partes de cloruro cilanirice en una mezcla de 160 partes de

ague. y 40 partes de acetons, 2 0-520, y la mezcla se agita du- .
rante 4 horas a 0-520, manteniendo el pH en 6-7 por la adicidén i‘
de sclucidén de hidréxido sbédico, tras lo cual se filtra. Al |
filtrado se aﬁadenigo partes de sal y el precipitado se fil-
20. tra, se lava con salmuera al 30 % y se seca & temperatura am-
biente.

El producto obtenide tifie los materiales textiles

celuldsicos en tonalidades azul~rojizas brillantes de buena

golidez & la luz.

25. Se obtienen colorantes que proporcionan una tonali-

dad similar en el caso de que el clorure ciandrico utilizado
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| en-1a parte (B) sea reemplazado por una cantidad equivalente

de cualquiera de los siguientes compuestos:

Ejemplo

2

O O ~3 O O W

10

11

12

feactante
2,4-dicloro-6-(m-suilfoaniline )-s~triazina
2,3~dicloroquinoxalina-6-sulfonilo (eleruro)
2y 4-dicloro-G-metoxi—-g-triazina '
2,445,6~tetracloropirinidina
2,4-dicloro=5-amino-g-triazine
2,4-31cloro-6- 3 —etoxie toxi-s~triazina
2,4~dicloro~6-metilanino-s—triazina
2y4~dicloro~6-N-sulfometilanilino-s-triazina

2, 4~dicloro-6-(4"',8'-disulfonaf t-2-ilamine ) =s=
triazina

dcido 2~(2!,4t-dicloro-s-triazinilamino)~4-(2'-
cloro-4 ' ~p-sulfoanilino-s~triazinilamine ) bence~
nosulfénico

deido 2~(2',4'-dicloro~s~triazinilemine )-S5~
/2" ~qloro—4 ' =(2",5"-31 sulfoaniline ) -s-triszinil-
aming/benceno-1,4~disulfénico. :

EJEMPLO 13

BEn luger del éeido 4,4!'~diaminodifenilamina-2,3'-
- disulfénico del ejemplo 1, parte A, se utiliza el Acido 3',4-

diaminodifenilamina~2,4f-disulfénico (obtenido por condensa-

cién de Acido 4-nitroclorobenceno~2-sulfénico con &cido m-—

fenilendismina-sulfénico y reduciendo el grupo nitro). Se

cree que el producto resultante tiene la férmula:

| » e i oo o e e e e e on =
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andlogsa a la déscrita en el eJemplo 1B, se obtiene un produc-
to que tifle los materiales textiles celuldsicos en tonali’ades
azul-rojizas brillantes. Se obtienen colorentes similares en
el caso de reemplazar el clorurv cianlrico por una cantidad

squivalente de cualguiera de los siguientes compuestos:

Elemplo
14

15
16
17
18

19
20

21
22

23

24

disulfdnico del ejemple 1, parte A, se utiliza dcido 2,4'- !
diaminodifenilapina-2',5-disulfénico (obtenido por condensa-
c¢ibn de 4cido 4-nitroclorobenceno-2-sulfénico con &cido 1,2~
diamiﬁobenceno-4-su1f6nico y reduciendo el grupo nitro). Se

cree que el producto resultante tiene la férmule:

‘10751 ~ 15 -

Cuando se condensa con ¢lsmiro clanfGrico, de (urma

Reactente
2,4~dicloro-6-(m-gulfoaniline)-s~-triazina
c¢loruro de 3,6-dicloropiridazina-4-carbonilo

2y4~dicloro~b6-metoxi-s-triazine

2,4,6-tricloropirimidina

2,4-dicloro~6-amino-s-triazina
2,4-dicloro=6-n-tutoxi-a-triazina ;
2,4-dicloro-6-dime tilamino-g~triazina :
2,4~dicloro-6-N-metil-m~sulfoanilino~-s-triazina

2,4-3101070~6=(11,5 ' ~di sulfonaft-2' ~ilamine )—s—
triazina .

beido 2-(2',4'-dicloro-g-triazinileming)~4~(2'~
cloro-4'~p=sulfoanilino-s-triazinilamino ) benceno- !
1,5~disulfénico '

doido 2-(2',4'~dicloro-s~triazinilaming)=5-(2" -
cloro=4 f (2" EM.disulfoanilino)~g~triazinilamine)-
bencenosulfénico.

EJEMPLO 25 . :
En lugar del écido 4,4'~diaminodifenilamina-2,3'—
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Cusndo se condensa ton clorurc cianfrico de forme

andloga a la descrita en el ejemplo 1 B, se obtiene un produc-

to que tiffe también los materiales textiles celulésicos en to-

nelidades azul-rojizas brillentes. Se obtlenen colorantes si-

milares en el caso de que el cloruro cliandrico se reemplace

‘por una cantidad equivalente de cualquiere de los siguientes

compuestost
-Ejemglo Reactante
26 2,4~dicloro~6-~(m~sulfoanilino)-s~triazina
27 cloruro de 2,4—-dicloropirimidina-5-carbonilo
28 2,4-dicloro-6-ne toxi-s-triazina
29 cloruro de 2,3—diclorqquinoxalina—6—cafbonilo
30 2,4~dicloro~6-amino~a~friazina
31 2,4~dicloro~6~igopropoxli-g~triazina
32 2,4-dicloro-6-etilamino-s~triazina
33 2,4~dicloro~6-o-sulfoanilino~-s~triazina
34 2,4-dicloro—-6-(3",6',8'~trisulfonaft-~2"' ~ilamine )~
~s=triazina
35 4doido 2,5-~bis=(2',4'-dicloro=s=-triazinilamino)-
benceno~-1,4-disulfénico
36 deido 2~(2',4'~dicloro-s~triazinilaming )=q-{21-

cloro~4'!~amino-g~triazinilanino)bencenosulfénico.
EJEMPLO 37

En lugar del dcido 4,4'-diaminodifenilamine~2,3'-di-

sulfénico del Ejemplo 1 A,se utilizan 5,6 partes de écido



2,4'-difenilamina—q~sulfénico (ottenido por condensacién de

i

&cido 2-nitroclorobenceno~4-sulfénico con p-fenilendiamina y E

reduccién del grupo nitro). Se cree que el producto resultan- g

te tiene la férmulas i

c1 |

NN /1 N - ) 50.H |

& CY Y S oy " |

SN J! J\ g, !

N \I: NN NH,,L\_T/ ;

(18) c1 NH,, :

Cuandc se condensa con cloruro ciantrico de forma E

endloga & la descrite en el ejemplo 1 B, se obtlene un produc- g

to qﬁe tifle también los materiales textiles celulésicos en |
tonalidades azul-rojizas brillantes.

10. Se obtienen colorentes similares en el caso de que |
el cloruro cianlirico sea reemplazado por una cantidad equiva-
lente de cualquiers de los siguientes compuestoss
Ejemplo Reactante

38 ' 2,4-dicloro-6~amino~g-triazina f

15. 39 cloruro de 1,4-dicloroftalazina-6-carbonilo %

40 | 2,4~dicloro-6-m~sulfoanilino-s~triazina !
41 2,4,6~tricloro-5~cianopirimidina ‘ ,
42 2,4-dicloro~6-metoxi~s~triazina ;
43 2, 4~d1cloro—6~(3 -hidroxie tilamino~s~triazing f
20. 44 2,4~dicloro-6-fenoxl~s~triazina
45 2,4~dicloro~6-{3*,5'~disulfoaniline )~s~triazina
46 2,4-dicloro-6-(4 ' -gulfo-2" ~carboxianilino)-s-
_ triazina |
47 . dcido 2,4-bis-(2',4'~dicloro~s-triazinilamine)-
benceno-1,5~disulfénico
25, 48 decido 2~(2',4'~dicloro~s-triazinilamine)-4~(2'-
cloro~-4 ! -anino~s--triazinilamine ) benceno-1,5-di-
sulfénico.
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EJEMPLO 49
En lugar del édcido 4,4'-diaminodifenilamina-2,3'-

gisulfénico del ejemplo 1 A, se utilizan 8 partes de Acido

3,4'-diamino~2,4,6-trimetildifenilamina—2",5-disulfénico (ob- |
5. tenido por condensgmeidén de &dcido 4-nitroclorobenceno-2-sul-
fénico con Acido ?,3-di&mino~2,4,6~trimetilbenceno~5-sﬁlf6- i
nico y reduceién del grupo nitroj. Se cree que el producto |

resultente tiene la férmuias
SO H 1

f - ] 3 (19)
‘/\N \fﬂx \/&NWA\
| ?
o3 b03H :
10. Cuando se condensa con cloruro cianfirico de forma !

anéldga a la éescrita en el ejemtplo 1 B, se obtiene un produe-
"to que tiffe teambién a los materiales textiles celuldéxicos en

tonalidades azul~rojizas brillantes.

Se obtienen colorantes similares en el caso de que-
- 15. el cloruro cianirico se reemplace por una cantidad equivalen~

te de cualguiera de los siguientes compuestos: o

Ejemplo Beactente :
50 2,4-dicloro—-6-metoxi-s-triazina !
51 1-(4'-clorocarbonilfenil)~4,5-dicloro~6-pirida~
zone
20. '
52 2,4-dicloro-6-(m-sulfoanilino)-s—triazina
53 2,4,6~trifluor-5~cloropirimidina
54 2,4~dicloro-6-amino-s-triazine
55 2,4-dicloro~6~p-sulfofenoxi-s~triazing ;
56 2,4—dicloro—6~di—((3ﬁhidroxietil)amino-s~triazima
!
25. 57 2, 4-dlcloro~6~‘?‘~metil~5'~sulfoanllino)~s— E

trlazina ;
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Ejemplo Reactante
58 2,4~dicloro-6-(3',6'~disulfonaft-1'~ilemino )-s-
triazina
59 dcido 2-(2',4'~dicloro~g-iriazinilamine)-5-(2"-
cloro-4  —m—sulfoanilino-s~triazinilamino ) benceno-
sulfénico
60 deido 2-(21',4'-dleloro-s~triazinilamino )-5-(2' -

CLOYO~4 ! ~amino-g~triazinilamino ) bencenosulfénico.
EJENPLO 61
En lugar del dcido 4,4'-~dieminodifenilamina-2,3'-
disulfénico dél ejemplo 1 A, se emplean 5,6 partes de dcido
4,4'~disminodifenilemina-2-sulfénico (obtenido por condensa-
oién de écido 4-nitroclorobenceno-2-sulfénico con p-fenilen-
diamina y reduccién del grupo nitro). Se cree que el producto

resultante tiene la férmula:

7033 e
A NP NPT NS ’*%#’NHE
CUTY YT O
XN S N AW AT : faNT~
e, N 0 |
(20) 01 S0,H

Cuando se condensa con cloruro ciamirico de forma
andloga & la descrite en el ejemplo 1 B, se obtiene un produc-
t0 que tifie la celulosa en tonalidades azul suave brillantes
(es decir, més verdes que en el ejemplo 1).

Se obtienen colorantes similares en el caso de que
el cloruro ciandrico sea reemplazado pbr una cantided equiva-

lente de cualquiere de los siguientes compuestos:

Ejemplo Reac tente
62 2,4-dicloro~6~(m~sulfoaniline ) -s—triazina
63 2,4, 6-tribromopirimidina
64 2y4-dicloro--6~me foxi-g~triazina

65 o-metilsulfonil-4,5-d4cloro~6-me +ilpirimidina
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Ejemplo Reactante

66 2,4-dicloro-6~amino-s-triazina

67 2,4-'di010ro-6-{;" ~( [: 'ohidroxietilamino)etiiamino—g-
triazina

68 2,4~dicloro~b-etoxi~s-triazius

69 2,4-dicloro~6-{N-metil-p-sulfoanilino }~s-triazina

70 2, 4~dicloro—~6-{o-carboxianilino)-s~triazina

71 dcido 2—(2‘,é‘wdicloro-s~triazinilamino;-5—(2‘-
cloro—4-m-sulfoanilino-s-triazinilamino ) benceno~
1y4~disulfdnico X

72 beido 2-(27,4'~dicloro~g~triazinilamine }~5-(2'=-
cloro-4 ! —amino—s-triazinilamino ) benceno—~1,4~disul~
fénioco.
EJEMPLO 73

En lugar del 4cido 4,4'-diaminodifenilemine-~2,3'~
disulfénico del ejemploc 1 4, se utilize dcido 4,4'-diamino-~
azobenceno-s~sulfénico(5,8 partes). El-producto resultante,

de f6rmula probable:
SO_H ¢l

1 30,8

se condensa con cloruro cianGrico de forme similar a la deg-
crita en el ejemplo 1 B, para proporcionar un colorante que
tifie los materiales textiles celuldsicos con tonalidades ne-
gras.

Se obtlenen colorantes similares en el ¢aso de que
el cloruro cianirico sea reemplazado pof una cantidad equi-
valente de cualquiera de los siguientes compuestoss
Bjemplo Reactante

T4 2,4-dicloro~6-metoxi~g—triazina
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75 cloruro de 2,4-dicloroquinazolina~6~carbonilo

76 2,4-dicloro-b6-amino~s~triazina

77 §-metil~2,4,6~tricloropirimidina

78 2, 4-dicloro-6-m~sulfoanilino-s~triezina

79 2,4~=dieloro-b-p~clorofenoxi-g=triazina

80 2,4-dicloro~6~- P-suliatoe tilamino-s~triazing

81 2,4~dicloro~6~p-sulfoanilino~s~triazine

g2 2, 4=3icloro—6~{2% ~carboxi-5"'~sulfoanilino } ~g~
friazina

83 dcido 2-(2°,4'-dicloro~g~triazinilomine )~4-(2'-cle

~4'-m—sulfoanilinonswtriazinilamino)bencenosul—

£énico

84 dcido 2,5-bis~(2',4'~dicloro~g—triazinilamine ) hen—
oenosulfénico

~ BJEMPLO 85

En lugar del é4cido 4,4'-diasminodifenilamini~2,3t'~
disulfénico del ejemplo 1 4, se emplean 8 partes del Zcido
4,4'-diaminodifenilurea-2,2'-disulfénico. EL producto resul-
tante, de férmula probabvle:

SO H SO H

O/NH <~ /N"v« = -~ 2
NS \N/

(22}
se condensa con cloruro cianfrico de forma andloga a 12 des-~
erita en el ejemplo 1 B, para proporcionar un colorante que
tifie los materiales textiles celulésicos en tonalidades rzul—

rojizag.

Se obiienen colorentes simllares en el ca@so de que

el cloruro clanirico se reemplace por una cantidad equivelente |

de cueglquiern de los sigulentes compuesiosg:
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Ejemplo
86 2,4~dicloro-6-amino-s~triazina .
87 - cloruro de 2,4-dicloroquinazolina-6-sulfonil:
88 2,4~dicloro-6~-m-sulfoanilino~s~triazina
89 cloruro de (5-{4,5—dicloropiridaz*6‘°n‘1”11;gfigiﬁ
90 2,4~dicloro--G-metoxi-s-triazina '
91 2, 4~dicloro-6-m-gulfofenoxi~g~triazina ‘
92 2,4-dicloro~6~N—matil~ﬁ)-sulfatoetilamino«3~criazim:'
nn :
93 2,4~diclorc-6-(2',5"-disuifoanilino ) ~s~trianing
94 2,4-dicloro-6~(m~carboxianilino)~s~triazina
95 deido 2-(2!,4'-dicloro-g-triazinilamine)-4-(2'-
cloro—4'-m~sulfoanilino-s~triazinilamino Jbenceno—-
1,5-disulfénico
36 4cido 2,4-bis~{2',4'-dicloro-s~triazinilaminolber -
cenosulfénico. '
EJEMPLO 97
En lugar del Acido 4,4'-diaminodifenilamina-z, 1'-i-
sulfénico del ejemple 1 A, se empiean 8 partes de 1,2whiﬁ~54‘“

- 22 -

weee 410751

amino~2*'-sulfofenilemine)etano (obtenido por condenseeisin I

2 moles de Acido 4-nitreoclorobenceno-2-sulfénico con exiiim-

diemina y reduccién de los grupos nitro). Bl producto pasii bl

te, de férmula provable:

SO.H

50,5

»

(23)

se condensa con cloruro cianGrico de forma similar a la desiri=

ta en el ejemplo 1 B, para proporcionar un colorante gue tifie

los materiales textiles celuldsicos en tonalidades azu’ -:7il -

zas.

1
-

SO.E
|2 ? i,
: NH O Nz N :
~CH.CH.~ @ ZNy . Q .
2"°2 V | CH.CH _

NHE e S f
50,H
c1 5



JERFTETS

10.

15

20,

25.

e obtienen colorantes similares en el caso d=z cuad
el cloruro ciandirico gsea reemplazado por une cantidad egiied-

lente de cualguiera de los siguientes compuestost

Ejemplo Reactente

98 2y4~dicloro~-6-m~gulfoanilino-g~triazina

99 cloruro de 2,4-dicloroquingzolina-6-sulfonils

100 2,4-~dicloro-6-metoxi-s~triazina

101 2,4,6-tricloropirimiding

102 2y4~dicloro-6-omino-s-triazina

103 2,4-dicloro~6-{%~metoxietoxi—s~triazina

104 2,4~dicloro~6-ciclohexilamino—-s~triazine

105 2,4~dicloro~6~(2',4'~disulfoanilino ) -g~triazin?

106 2,4—dicloro~6~(m—(5-sulfatoetilsulfoanilino)w&m
triazina

107 deido 2-(2',4'-dicloro-s~triazinilaming )~4- SN -
clor0w4'—(2" 5"—disulfoanilino)—s-triaz1nilamxwo7
beneenosulfénico

108 deido 2-(2',4'~dicloro~s~triezinilamino)~5-{2"'-
cloro-4'~p-sulfoanilino-g~triazinilamino) benceno-
sulfénico.

EJEMPLO 109

En lugar del &cido 4,4'-diaminodifenilemina-~2,3'~
disulfénico del ejemplo 1 4, se utilizan 8 partes de 1,%--birs..
(4" -amino-2'-sulfofenoxi)etano. El producto resultante, .z

férmula probable:

50} : 50,8
O\GRECH{O . T‘\;““
, N LN ‘.:.»
NH,
5035

(24)
se condensa con cloruro cianirico de forma sndloga a la deg-

crita en el ejemplo 1 B, para proporcionar un colorante qua
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tifie los materigles textiles celuldsicos en tonalidades rojfss

Se obtienen colorantes similares en el case de que

el cloruro ciahGrico sea reemplazado por una cantidad equlvd-

lente de cualquiera de los siguientes compuestos:

Ejemplo
110
111
112
113
114
115
116
117
118

119

120

Reactante
2,4~dicloro~b=metoxi~s-triazina
cloraro de 292,3,3—%6trafiuorciclobutilaeriloilo
2,4~dicloro—6—amino~é~triazina
2,4,6-tricloropirimidina
2,4~-3icloro-6-m-sulfoanilino-s-triazina
2,4-dieloro~b6-isobutoxi~s-triazina
2,4-dicloro—6-n—butilamino—s-triazina
2,4-dicloro-6-anilino-s-triazina
2,4-dicloro~6-(5'~sulfonaft-i~ilamine ) ~-s-~triazina

decido 2-(2',4'-dicloro-s-triazinilamine )=4=/2'-

cloro—4'-(2",5"-disulfoanilino)-s-triazinil&ming?Q :

benceno=-1,5-disulfiénico

deido 2-(2',4'-dicloro-s~triazinilamino )=5~(2"'~
cloro~4'~p-sulfoanilino-s~triazinilemino ) benceno~-
144-disulfénico.

EJEMPLO 121

Se afiaden 340 partes (0,947 moles) de &cido 4,4'~

diaminodifenilamina-2,3'~disulfénico & una lechada de 145 schals

tes (3,60 moles) de 6xido de magnesio en 2.400 partes de agus,

a 402C, agiténdose entonces a 402C durante 5 minutda. Se afig-

‘den 119,5 partes (0,486 moles) de clorenilo junto con 50 par-

tes de otanol. Ia mezcle se agite a 509C durante 1% hors, se

tamiza luego ¥y se salifica al 20 % p/v con cloruro potésico.

Se afiaden 70 partes de dcido clorhidrico de 362Tw y el preci-

pitado se filtra, se lava con cloruro pothsico saturado y se

seca bajo vacio a 702C. Este producto se agita con 4.000 par-

tes de 4cido clorhidrico 2N, durante 3 horas, tras lo cusl se
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filtra, se lava con 1.000 partes Ge &eido olorhidrico 2 N Y
ge gseca a 8§00,

Se afiaden 6,24 partes de este producto a 46,5 por—
tes de oleum al 34,7 %vmanteniendo la temperature por debajo
de 202C, tras lo cual 1a mezcla se agita vigorosamente a 40
* 100 durante 30 minutos. Ia mezcla se distribuye en 300 par-
tes de hielo, se salifica entonces al 7 % p/v con cloruro po=-
tdsico. El precipitado se filtre y se lava hasta estar libre

de fAcido con cloruro de potasio saturado. Le torta se enlecha

en cloruro potésico saturado, se filtre y se vuelve @ enlechar

en etenol. Se afiade agua hasta un 20 % p/v y el producto se
filtra, se lave con acetona y se seca a 602C. EL andlisis elg
mental del producto proporcions C 27,1 %; N 6,1 #; CL 5,9 %;
S 9,3 %4. Pare un contenido en humedad del 21,2 %, '
030H16014N6S4012K4 requiere C 27,3; N 6,4; C1 5,45 S 9,7 %.7
Se afiade una solueién neutra de 4 partes (0,003 mo-

les) de este producto en 80 partes de agua, & una suspensién

de 1,4 partes (0,0076 moles) de cloruro cianirico en una mez- -

cla de 30 partes de acetona y 100 parites de agua 2 una tempe- -

ratura inferior a 5¢C. E1 pH se mantiens en 6-7 medisnte la

adicibén de carbonato sédico 2N y se. continda la agitacién bajo

estas cqndiciones durante 4 horas. Se tamiza el exceso de clo-

ruro clanfirico y se afiade sal hasta una concentracién de 30 %
p/v. El precipitado se filtra y se lava con salmuera satyda,
secéndose entonces a temperatura ambiente bajo vacio.

El producto obtenido tifie los materiales textils s
celuldsicos con tonalidades azul brillantes de buena solinez

a la luz y al lavado.

Se obtienen colorantes de tonalidad similar en el

caso de que el clorurov ciamdrico se reemplace por una cantidad
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equivelente de cualquiera de los siguientes reactantes, ajus-

| téndose la temperature para que la reacoidén tenga lugar duran-

te 4 horas.
Ejemplo
121/1

121/2

121/3
121/4
121/5
121/6

121/7
121/8

121/9
121/10 .

121/11 -

121/12
121/13
121/14

121/15

121/16

121/17
121/18
121/19
121/20
121/21
121/22

121/23
121/24

cloruro de 2,2, 3,3-tetrafluorciclobutilearbonilo

cloruro de [5-{2',2%,3',3'~tetrafluorciciobutil)~ ,
acriloilo o

4~cloro=b-metil~2-metilsulfonilpirimidina
4,5~dicloro=~b~metil~2~metilsulfonilpirinidina

clorure de 2,3-dicloroquinoxalina-6-carbonilo

cloruro de (5~(4,5~dicloropiridazon-6-ii)~1~pro~
plonilo

6-metil-2,4-bis(metilsulfonil)pirimidina
5-cloro~6-metil~2, 4~bis{metilsulfonil)pirimidina
2,4,5,6-te£racloropirimidina '
244,6-tricloropirimidina

2,4, 6-trifluor-5-cloropirimidina

cloruro de 2,4-dicloropirimidina-~5-carbonilo
E

2,4-dicloro~6-(N-sulfometilanilino)-s-triazina
2,4-dicloro-6—(N—sulfometil—m-toluidino)~5~triazinaf
2,4—dicloro—6—(N-sulfometil—o-anisidino)—s~triazina§

2,4~dicloro-6—-(N-sulfometil~o-Ffenetidino ) ~s—tria- |
zinga

2,4—dicloro-6~(N—su1fometil—p-anisidino)—s-triazina§
2,4-dicloro-6-(m-sulfoanilino)-s-triazina
eloruro de 2,3-dicloroguinoxalina-6-sulfonilo
2, 4—-dicloro~6-me toxi-g~triazina
2,4-dicloro-6-((5-etoxietoxi)~s-triazina

2,4-dicloro—6~(4',8'-disulfonaft-2-ilemino ) ~s~tri- ;
azina

2,4-dicloro—6—-(3',5"'-disulfoanilino ) -s-triazina

2,4-dicioro-6-(2',5'~disulfoaniliro ) -s-triazina
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BEjemplo

121/25 2,4-dicloro~6-(3',6',8!'~trisulfonaft-1~ilamino ) -s-
triazinsa

Reactantes del tipo: |
Acido 4-/Z'~cloro-4'-(A)-s-triazin-6'-ilamino/-2-(2',4'~

 dicloro-s-triazin-6‘-ilamino)bencenosulfénico

Ejemplo A
121/26 3agulfoaniline

121/27 (2v,5"-disulfoaniline)
121/28 metoxd

121/29 (4"~-sulfofenoxi)

121/30 4V ~fenoxi

121/31 4'-smino

121/32 (3",5"-disulfoanilino)
121/33 (4"-sulfoanilino)

121/34 éoido 2,4~bis-(2',4'-dicloro-g~triazin-6"~ilamine)-
bencenosulfénico

121/35 édcido 2,5-bis—-(2',4'-dicloro-s~triazin-6'~ilamino)-

bencenosulfénico

121/36 écido 2,4-—bis--(2',4'~dicloro~s-triazin~6'-ilamino)-i

benceno~1,5-disulfénico

121/37 dcido 2,5-bis~-(2',4'~dicloro~-s~triazin-6'-ilamino)-"

benceno-1,4~-disulfénico
Reactantes del +tipo:
Aeido 5-/2'-cloro—4'-(A)-s-triazin-6'-ilemino/-2-(2",4 "' ~di~
cloro~s-triazin~6'-ilamino ) bencenosulfénico
Ejemplo A
121/38 3"-sulfoanilino
121/39 (4"-sulfoanilino)
121/40 . (2n,5v-disulfoanilino)
121/41 metoxi
121/42 (4"=sulfofenoxi)

[
{
i
i
i
!

J
i




- 28 -

geme &« 410751
121/43 fenoxi

121/44 amino
121/45 (3",5"-disulfoanilino)

5. Reactantes del tipo
Acido 5-(2'-cloro—4 ' —Ai~s~triezin-6t~ilamine)~2-{2',4'~3icloro~ :

g~triazin-6'~ilamino ) benceno-1,4~disulfénico

Ejemplo A
121/46 3"—gulfoanilino
10. 121/47 4v-sulfoanilino

121/48 2", 5-disulfoanilino
121/49 me toxi '
121/50 4"—gylfofenoxi

121/51 _ fenoxi
15. “121/52 amino
121/53 3", 5%-disulfoeniline

Reactantes del tipo:
Acido 4-(2'-cloro—4'-A-s—triaziniiamino)-2-(2%,4'-dicloro~s~

triazin-6'~1lamino ) benceno~1,5-disulfonico

20. Ejemplo . A
121/54 Iv-sulfoanilino
121/55 4"-sulfoanilino
121/56 2", 5v~dieulfoaniline

121/57 metoxi

25. L 121/58 4vesulfofenoxi
121/59 fenoxi
121/60 amino
121/61 3%, 59-dizulfoanilino
Reactantes del tiﬁo:

30. N-(2'~cloro=4'~B-s—triazin-6'—il)-N'-(2!,4 ' ~dicloro—s~%ri azin-
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6'~il)~-1,2~diaminoe tano | 41 ﬁ? ,5 q

Ejemplo B

121/62 2',5'~disulfoanilino

121/63 31,5'-disulfoanilino

121/64 3',6',8'=trisulfonaft~1'-ilamino

Reactantes del tipo:

N-(2'~cloro—4 ' ~B-g—triazin-6'-i1)-N*t=(2,4'-dicloro~s-trifzin— |

6'-il) =1, 3~diamino-2~sulfatopropano

Ejemplo B

121/65 2',5'~disulfoanilino

121/66 3',5'=disulfoanilino

121/67 3',6',8'~trisulfonaft-1'~ilamino
EJEMPLO 122

Se afiaden 5 partes de acetato séddico a una soluocidn

neutra de 21,9 partes (0,061 moles) de 4cido 4,3'-diamino~

difenilamina-2,4'-disulfénico en 500 partes de egua. Se afiaden ;

7,45 partes (0,03 moles) de cloranil y 80 partes de etanol y

la mezcla se agita a 65-702C durante 1% hora. le mezcla se en- :

fria a temperature ambiente y se afiaden 40 paries de dcido
clorhidrico (densidad especifica 1,18) seguido por 400 partes
de etanol. Bl producto se filtra y se lava con etanol, & con-
tinuvacién con acetona y se seca a 802¢C,

Se afiaden 5 partes de este producto a 134 partes de
oleum al 20 %, durante 5 minutos, menteniendo la temperature
por debajo de 200C. La mezcla se agita a 20-252C durante 2%
horas, vertiéndose entonces en 500 partes dé ggua. Se afiaden
50 partes de cloruro potésice y el precipitado se filtre y se
lava con cloruro potésico saturedo. ILa torta se redisuelve en
350 partes de agua a pH 7,0 y se tamiza. Se affaden 500 partes

de solucidén satureda de acetato potdsico y se filtra el preci=~

i
|
|
|
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pitado. La torta se enlecha con etanol, se filtra y se sooft
luego & 80RC.

Bl andlisis elemental del producto, proporcions
¢ =24,8; N=5,85; €l =4,9; S =11,95 %. Permitiendo un
contenido en humedad del 17,0 % 030H16018.2N685.4012K5.4
requiere C = 24,8; N = 5,8; C1 = 4,9; S = 11,9 %.

Se hacen reaccionar 4,36 g de este producto con clo-
ruro cienfirico de forma similar 81 ejemplo 121. E1l producto
tifle los materiales textiles celulésicos con tonalidades azul
brillentes de tonelidad mds roja, con una solidez & la luz si-
milar y con una traze inferior de solidez al lavado @ la del
producto del ejemplo 121.

La sustitueién del cloruro cianlrico en el ejemplo
anterior por cualquiere de los reactsntes indicados bajo 121/1
a 121/57, proporciona cierto mimero de colorantes similafes
todos eilos en tonalidad y propiedades de soiidez.

NOTa

Descrita suficientemente lz natureleza del invento,
as{ como la manera de realizarse en la prdetica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus—
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental. También se hace conster que el in-
vento corresponde & una solicitud de patente presentada en
Inglaterra con el n? 2344/72 de 18 de enero de 1972, acogién~-
dose por lo tanto & los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia
del referido invento por lo que se solicita Patente de Inven-—
cién por 20 afios en Bspafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA 14 OB-
TEVCION DX COLORANTES DE LA SERIE TRIFENDIOXAZINA; caracteri-

zéndose por lo siguiente:

e




1.~ Procedimiento para la obtenecidn de colorantes de

la serie trifendioxazina, de férmula:

(R),
U—M X-Y-NH~2 (1)
(31

en la que Ry R1 son C1, CHB’ 0(.‘H3 é SOBH, siendo  al menos

5. uno de dichos radicales el grupo SO3H, n es 0-3, m es 1-4,
X es un enlace directo o un Atomo o grupo de enlace, Y es un

nlicleo bencénico o naftalénico, y % es un radical que contiene

un nécleo ciclico reactivo con celulosa enlazado directamente

0 & trevés de un enlace. CO 6 S0, al grupo NH; caracterizado

10. porque comprende hacer reaccionar un compuesto diamino de Pér- |
mala: i
(R), |
HoN=Y-X - mn
(R"),

en la que los sfmbolos R, R1, X, ¥, m ¥y n se definen como an-
teriormente, con 2 moles de un compuesto d& férmulas

154 Z -0 (8)

en la que el simbolo, Z se define como anteriormente.
2.- Procedimiento para la obtencién de colorantes
de la serie trifendioxazina, tel y como gqueda sustancialmente

descrito en la presente Memoria.

ne
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Esta Memoria consta de 32 hojas escritas a méquina

POr una sola cara.

Madrid .
! 18 ENE 1973
IMPERTAYL, CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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