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PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORANTES AZOICOS LIBRES
DE GRUPOS ACIDO CARBOXILICO Y ACIDO SULFONICO.

i

@%&f/ﬂ/ﬂf&' IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
regidente en Imperisl Chemical House, Millbank,

Londres, S.W.1., Inglaterra.

Egta invencidén se relacions con un procedimiento
para la produccidén de colorantes azéicos valiosos para te-
fiir materiales textiles poliméricos en forma de fibras, pe-
liculas, hilos, cintas o materiales tejidos y particular-

mente materiales textiles poliméricos que comprenden poli-
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meros ¥y copolimeros de acrilonitrilo y dicianoétn.leno y poli-
ésteres y poliamidas modificados con &cidos.

De acuerdo con la presente invencidén, se proporcio=-
nan colorantes azdicos libres de grupos dcido carboxilico o

dcido sulfénico, de férmule (I):

R4) ,
|

0 (1)

en la que R representa un radical alquilo o ar2lquilo opcio—
nalmente sustituido, R! representa hidrégeno, un radical amino
o amino sustituido o un radieal alguilo, aralquilo, cicloalqui
lo o arilo, opciona2lmente sustituido, R2 ‘pu.ede representar hi-
drégeno, un radical alquilo, aralquilo, cicloalguilo o arilo,
opcilonalmente sustituido, un radical ciano, un radical nitro,
halbégeno, un radical amino o emino sustituido o un radieal de
f6rmale CORS, COOR®, CONRSR! § SO,NRCR! en donde R® y B! repre
sentan independientemente hidrégeno o radicales alquilo, aral-
quilo, cicloalquilo, arilo o heterociclicos, opcionalmente sug
$itufdos, o tomados junto con el Atomo de nitrégeno formen un
enillo de 5 § 6 miembros, R3 puede representar hidrédgeno o un
radical alquilo, aralquilo, cicloalquilo, arilo o heterociclico
opcionalmente sustitufdo, o un radical hidroxi, cieno, =COR®,
000r® 6 coNRPR!, o E° y B3, tomadas conjuntemente, pueden re-
presentar un anillo de 5, 6 6 7 miembros, saturado o insatura-—
do, fusionado al anillo piridona, RA’ y R5 representan sustitu-
yentes no lonbégenos, X representa un anién y m y n son enteros

de 1 a 3.

Tos colorantes de la invencidn existen en diversas
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formas tautoméricas posibles. Por conveniencia, los colorantes
han sido formulados en una de estas formas, pero debe entender
se que la invencién abarca a los colorantes en cualquiera de
las posibles formas tauntoméricas,

Ejemplos de R, incluyen: metilo, etilo, [b-oarba-
midoetilo, [&—hidroxietilo, beneilo, 4'-metilbencilo, o{~clo-
10— ﬁ-hidro:dpropilo .

Ejemplos de R1 incluyen: hidrégeno, amino, metilo,
n-propilo, etilo, 3-hidroxietilo, Y-metoxipropilo, isopro-
pilo, fenilo, tolilo, anisilo, (d-aminoetilo, n-butilo, iso-
butilo, laurilo, bencilo, o-nitrofenilo, p-nitrofenilo, p-
aminofenilo, ciclohexilo, 0-, m~ y p-clorofenilo, 2',5'-di-
clorofenilo, o{-naftilo,

Ejemplos de R2 incluyen: hidrégeno, ciano, -GONHZ,
carbondietilamida, carbetoxi, metilo, n-butilo, etilo, nitro,
cerbamoilamino, acilamino tal como &cetilamino, benzoilamino
y cloro.

Ejemplos de R3 incluyen: hidr6geno, metilo, etilo,
fenilo, carbamoilo, carbetoxi, acetoxi, acetemido, dietilace~
tamido, ciano, p-hidroxifenilo, p-metoxifenilo e hidroxi.

Ejemplos de R2 y R3, tomsados conjuntamente, cuya
combinacién se traduce en la formacidén de un enillo de 5, 6
6 ';miembros, incluyens trimetileno, tetrametileno, pentameti-
leno y el grupo —CH=CH-(CH=CH~ que forma el nfcleo isoquinoli-
na con el anillo piridona.

Ejemplos de R4, incluyen: hidrdgeno, metilo, clorxo,
metoxi y etloxi.

Ejemplos de R5, ineluyen: metilo, cloro, metoxi y

etoxdl.

Ejemplos de 0 ¥ R7, incluyen: hidrégeno, metilo y
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etilo.

Ejemplos del anién X, incluyen: los aniones cloruro,
bromuro, yoduro, tetraclorozincato, bisulfeto, nitreto, sulfa-
to, sulfamato, fosfato.o boratb, 0 los aniones orgénicos tales
como acetato, propionato, acetato, metosulfato, metilsulfato
¥y p—tolilsulfonaﬁo..En aquellos casos en donde el anién es
polivalente, los colorentes contendrén un& proporcién molar
correspondiente de la parte catiénica del colorante,

Una clase preferids de colorantes de la invencidn,

son los de fémule:

o, s R3
Qe i
i/ | x®
® X
| 4 HO
R R L

en la que R, R4 v X se definen como anteriommente, R1 es un
radical alquilo, arilo o aralquilo, opcionalmente sustituido,
B? es hidrfgeno, cilano o un radical alquilo opcionalmente sus-
titufdo ¥y R3 es hidrégeno o un radioal alguilo o arilo, opcio-
nalmente sustituido.

El procedimiento de la invencidén parae preparar los
colorantes azbéicos solubles, comprende hacer reaccionar un co-

lorante azéico insoluble de fé6mula general:

(&,

3
S R
Z \
AN
l
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con un agente algquilante.

Como ejemplos de agentes alquilentes, pueden mencio-
narge los sulfatos de dialquilo, tales como sulfato de dletilo
y sulfato de dimetilo, toluenosulfonatos de alquilo, tales
comp p-=foluenosulfonato de metilo, haluros tales como bromuro
de metilo, bromurc de etilo, yoduro de metilo, yoduro de eti-
lo, cloruro o bromuro de bencilo, (ﬁ-bromopropionamida.

Ia reaccibén de alquilacién puede efectuarse en un
disolvente orgdnico inerte, t81 como benceno, tolueno, xileno,
clorobenceno, nitrobenceno, acetona, tetracloruro de oarbono,
tetracloroetano o {3-etoxietanol, pero en clertos casos es po-
gible e incluso preferible utilizar un medio consistente en
el agente alquilante o en agua o en un disolvente orgénico
miscible con agua, tal como &dcido acético. El agente de alqul-
lacién puede utilizarse en un consideradble exceso, por ejemplo
hagta 6 moles por cada mol de colorente. Ias femperaturas ade-
cuadas son las de 20 a 15020,

Cuando la reaccidén se efectiia en disolventes orgéni-
cos hidréfobos, el colorante alquilado es normalmente insolu-
ble y puede aisglarse por filtracién. Si se desea, los coloran-
tes alquilados pueden aislarse de la solucién acuosa por pre-
cipitacién en forma de una sal, tal como tetraclorozincato,
obtenida afiadiendo cloruro de zinc a la solucién acuose.

Tos colorentes azéicos insolubles que pueden wtili-
zarse como materiales de partide en el proceso de alguilaciédn,
pueden prepararse diazotando un 2-(aminofenil)-benzotiazol

de fémula general:

(8h,

(®), / 2

N
l
H
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y copulando el compuesto diazo resultante con un compuesto de

férmuleas:
R3
R2
[ AN
HO 1? 0
R‘I

en donde R1, R?, R3, R@, R5 y n se definen como anteriormente.

Gomo 2-(aminofenil)benzotiazoles que pueden ser uti-
lizados como componentes diazo, se mencionant
2-(4'-aminofenil)-6~-metilbenzotiazol
2~(4'-amino-3'~-metilfenil)—-4, 6-dimetilbenzotiazol
2-(2!'-aminofenil)-4-metilbenzotiazol
2~(4'-aminofenil)benzotiazol
2-(4'-aminofenil)-6-clorobenzotiazol
2-(4'~gmino=3'=clorofenil )~6-metilbenzotiazol
2—(4'-amino~3'-metoxifenil)-6~etoxibenzotiazol
2-(2'~eminofenil)=-6~metilbenzotiazol
2-(3'-aminofenil)-6-metilbenzotiazol
2-(4'~amino~3',5"'~diclorofenil)-6-metilbenzotiazol
2—-(4 '~amino-3'~fenilmercapto)-6-metilbenzo tiazol
2-(2'~aminofenil)-5~-metilbenzotiazol
2-(3'-aminofenil)~5-metilbenzotiazol

Como cohponentes de copulacién de férmulas

R3
R2
l X
N
HO | 0
rl

pueden empleafse, por ejemplos
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1-amino-4-metil-3-cigno~6-hidroxi-pirid-2-ona T

1-metil-3-ciano-4-metil~6-hidroxipirid~2-one
1~etil- n v n "
1-p-hidroxietil- " " "
1-Y -metoxipropil- " "
1-fenil- n m n
1-p~tolil~ " n n n

1-p-enisil- " "

 {=fenil-3-ciano-4-fenil-6-hidroxipirid-2-ona

1-p=~tolil- " n n "

1-p-anisil— " " n n

1-fenil~3-carbonamido—4-metil-6-hidroxipirid-2-ona
n n -4~fenil=— n "

1~fenil-3-carbetoxl=4-metil=-6~hidroxipirid-2-ona
" " ~4~fenil- n "

1:6~-dihidroxi-3~carbonamido~-4-metilpiridina

2:6~-dinhidroxi-3~carbetoxi-4-metilpiridina

2:6-dihidroxi~3~carbonanida-piridina

21 6~-dihidroxi~3~carbonanida~4~fenilpiridina

2:6-dihidroxi~3~carbetoxi—-4-fenilpiridina

23 6-dihidroxi~3~ciano-4~carboetoxipiridina

2 ¢6~dihidroxi=-3=-ciano-4~carbamoilpiridina

2:16-dihidroxi-3-ciano~pirid-4-ilacetato de etilo

21 6-dihidroxi~-3~ciano~pirid-4~il-ace tamida

23 6-dihidroxi-3~cianopirid-4~-il-acetdietilamida.

2s6-dihidroxl=3:4-3i(carboetoxi)plridina

2:6-dihidroxi-3-carbamoil—-4~carbetoxipiridina

24 6-dihidroxi-3:4~di (carbamoil)piridina

2:6~-dihidroxipiridina

21 6-dihidroxi-4-metilpiridina
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2:6~dihidroxi~iso~nicotinato de etilo

2:6-dihidroxi~iso-nicotinamida

dietilamida de decido 2:6-dihidroxi-iso-nicotinico
2:6=-dihidroxi~4i-cianopiridina
2:6-dihidroxi-4-fenilpiridina
2¢6~3ihidroxi~4~(p~hidroxifenil)piridina
2:6-dihidroxi~4~(p-metoxifenil)piridina
3~-ciano-4-metil-2,6~dihidroxipiridina

4-metil -2, 6-dihidroxipiridina
2,4,6~trihidroxipiridina
3~ciano~2,4,6~trihidroxipiridina
1~etil~3,4=dimetil—6~hidroxipirid-2-ona
1—(5éhidroxietil—3~n—butil~4ﬁmetil~6~hidroxipirid-3-ona
1*ﬁ>~aminoetil~3,4-dietil—6—hidroxipirid-e—ona
1~e41l-3, 4=trimetileno~6-hidroxipirid-2-ona
{-metil~5~-carbonamino-3,4~tetrametil eno~6-hidroxipirid-2-ona
1-n-propil-3,4-pentametileno~6-hidroxipirid-2-ona
1~iso~butil—4~me til-3-ni tro-6-hidroxipirid-2-ona
1-lauril-~4-metil-3-ni tro-6-hidroxipirid-2-ona
4=carboxi~-3-nitro-2,6-dihidroxipiridina
A-aminoearbonil-3-nitro-2,6-dihidroxipiridina
4-etoxicarbonil-3-nitro-~2,6~dihidroxipiridina
1~etil=4-metil-3-nitro~6-hidroxipirid-2-ona

1, 4=dimetil-3-nitro~6-hidroxipirid-2-ona
1-etil~4-fenil-3-nitro-6-hidroxipirid~2-ona
1~fenil~4~metil—3~nitro-6~-hidroxipirid-2-ona
1=benci ] ~4—me t11-3~nit10-6-hidroxipi rid-2-ona
1=(4'-nitrofenil) -4 ~-metil=3-nitro=-6-hidroxipirid-2-ona
1=(4' —aminofenil) =4 -me til-3~nitro~6-hidroxipirid-2-ona
1=ciclohexil—=4~metil=3-nitro-6-hidroxipirid-2-ona
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4=metil=-3-nitro~2,6~dihidroxipiridina
1=n~propil-4-metil-3-nitro~6~hidroxipirid-2-ona
1-igsopropil—4-metil-3-nitro—6-hidroxipirid-2-ona
1-(3'~clorofenil)-4-etil-3-nitro-6-hidroxipirid-2-ona
1=(4'-metilfenil)-4~fenil=3-nitro~6-hidroxipirid-2~one
1=(3',5'~diclorofenil ) —4-metil-ni tro~6-hidroxipirid-2-one
1- oltnaftil-4~(4"'-metoxifenil)=3-ni tro~6-hidroxipirid-2-ona
1-(4'-metoxifenil)~4~Ffenil=3-~nitro-6-hidroxipirid-2-ona
1- Y-me toxipropil—4-metil-3-nitro~6-hidroxipirid-2~ona
{-metil=-4-fenil~3-nitro-6-hidroxipirid-2-ona
1-n~bytil~4-metil=3~ni tro-6-hidroxipirid-2-ona
3-amino=i-etil-4-metil-6~-hidroxipirid-2-ona
1-etil~4-metil-3~-acetilamino-~6-hidroxipirid~2-ona
1,4-dimetil~3-acetilamino~6-hidroxipirid-2-ona
1=-etil-4~fenil-3-acetilamino~6-hidroxipirid-2~ona
1-fenil-4-metil~3-acetilamino-6-hidroxipirid-2-ona
1=bencil—4-me til-3-benzoilamino-6~hidroxipirid~2-ona
4~metil-3—-(4'-metilfenilsulfonil)amino—2,6-dihidroxipiridina
fmetil=~4~metil=3=cloro-6-hidroxipirid-2-ona
1=fenil=4~-metil=3~-cloro~-b6~hidroxiplrid-2-ona
1=(4'~metilfenil) ~4-etil=3=cloro=6=hidroxipirid-2-ona
1-(2'~clorofenil)-4~fenil-3~cloro~6-hidroxipirid-2-ona

Los agentes de copulacidén, en los cuales R? Yy R3,
tomados conjuntamente, forman un anillo ciclico fusionado al
anillo piridona, incluyen isoquinolina-i,3-dioles u homofiali-
midas, por ejemplo:
2-etilisoquinolina~1,3-diol
isoquinolina-1,3~diol
hidrocloruro de 2-Y-dimetilaminopropilisoquinolina-1, 3-diol
2-/5~hidroxietili50quinolina~1,3-diol
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2-(3 ~acetilaminoetilisoquinolina~1, 3-diol

2-fenilisoquinolina-1, 3=diol
2-4'-metilfenilisoquinoline-1,3~diol
2-aminoigoquinolina~1, 3-diol
2-fenilaminoisoquinolina~1,3~diol
2-3'=clorofenilisoquinolina-1,3-diol
1-0-clorofenil-3~ciano-4-metil-6-hidroxipirid-2-ona
1-p~clorofenil-3~ciano-4-metil-6~hidroxipirid-2-ona
1-m-anisil-~3-ciano-4-metil-6-hidroxipirid-2-ona
1= (5 ~aminoetil ~3-ciano-4-metil~6~hidroxipirid-2-ona
1~etil—4-metil—-6-hidroxipirid-2-ona
1-propil-4-metil-6-hidroxipirid-2-ona
1-n-butil—-4-metil—6-hidroxipirid-2-ona
1-fenil—4-metil~6~hidroxipirid-2-ona
1=2'~clorofenil—4-metil-6~hidroxipirid-2-ona
1=2'-metilfenil-4-metil-6-hidroxipirdid-2-ona
1~4t-metilfenil~4-metil~6-hidroxipirid-2-onsa
1- {5 ~aminoetil—4-metil-6-hidroxipirid-2-one

Segin otro método de preparacibn, los colorentes de
la invencidén en los cuales R representa un grupo de férmula
--CH(X)--GHZ—COI\IH2 en donde X es alquilo inferior o hidrégeno,
por ejemplo el grupo carbonamidoetilo, pueden prepararse por
reaceién de un colorente azbico insoluble de férmula IT con
un compuesto de férmula CH(X)=CH-CONI, en presencie de un dci-

do, por ejemplo &cldo orgénico o mineral o une mezcla de ambos.

| E1. método se describe en la Patente de USA No. 3.132.132.

Los compuestos de la férmula anterior incluyen acrilamida y
metacrilemida, Por el témmino "alguilo inferior" se quiere dar
a entender un grupo alquilo con 1 & 4 &tomos de carhono.

Tos colorantes de la presente invencidén pueden apli-
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a materiales textiles poliméricos a partir de un bafio
acuoso. Los presentes colorentes proporcionan valiosas tonali-
dades brillentes de elevada resistencia tintbérea y poseen ca-
racteristlcas de tefiido rdpido.

5. En particular, los colorantes de la invencidn son
valiosos pare teflir materiales de poliacrilonitrilo y pueden
aplicarse & materiales de poliacrilonitrilo & partir de bafios
de tefido dcidos, neutros o ligeramente alcalinos (es deoirn,
pH de 3 & 8) a temperaturas entre 40 y 1202C, con preferencia
10, entre 80 y 1202C, o mediante téonicas de estampacién utilizen
do pastas espesadas de estampacién. Se obtienen tefildos de
buenas propiedades de solidez al lavado y a la luz.

Ia invencién se ilustre, pero no se limita, por los

glguientes ejemplos, en los cuales todas lag partes y porcen—

15, tajes se expresan en peso & menos gque se especifique lo contre
rio,
EJEMPLO 1

Se suspenden 4,2 partes de un colorante de fémmula:

HyC S Oy
V-0
N
g | ©

02H5

20. en 78 partes de monoclorobenceno a 110¢C y se afiaden 3,4 partes
de sulfato de dimetilo. Ia mezcla ss calienta a 100-1102C,
durante 18 horas, y se filtre el colorente precipitadeo. Este

g8 purif;ca redisolviéndolo en 200 partes de agua caliente,
filtréndolo en caliente y salificando el filtrado,

25, ’ Cuendo se aplica a fibras de poliacrilonitrilo, a

partir de un bafio de tefiido neutro o ligeramente dcido, el co-
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con huenas propiedades de solidez.,

EJEMPLO 2
Se hacen reaccionar 4,3 partes de un colorante de
férmulas
CH
3
/ N=l I\
} N N
O | ©
02H5

con sulfato de dimetilo, de forma endloga a la descrita en el
ejemplo 1,

El colorante producido, cuando se aplica a fibras
de poliaerilonitrilo, & partir de bafios de tefiido neutros o
debilmente édcidos, rinde una tonalidad amarillo verdose (algo
més roja que la obtenida con el colorente descrito en el
ejemplo 1) con buenas propiedades de solidez.

Ios siguientes colorantes similares se obtienen de
modo andlogo al indicado en el ejemplo 1, utilizando los reac~

tantes mostrados.
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Ejemplo Colorante insoluble en ague ﬁfgﬁﬁam R gg%ﬁidad
poliacrilo-
nitrilo

3 3c Sulfato de Amigillo-
H c dimetileo | verdoso
OO ﬁ”‘ﬁ
02H
c 3
CH3 Sulfato de | Amarillo-
4 />—©— N=N j\)Yl dimetilo | verdoso
N l
10” ¥
C,H
Sulfato de | Amarillo-
5 >_®_ > o dietilo | verdoso
N=N
/
CH.
6 H40 S 3 oy [Suifato de | Amarillo-
\@( )-@-Nrﬂ a dietilo verdoso
N N 0
HO ¢
02H40H
Sulfate de | Amardillo-
3 3 - dimetilo | verdoso
| OO0y
N 0
HO IH
Cats
HBC S Sulfato de | Amarillo-
8 \@( />_©_ Nl A\ dimetilo | verdoso
N IN
HO é 0
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EJEMPIOS 9 - 64

Pueden prepararse colorantes similares por el mismo

procedimiento, utilizando los materisles de partide indicados

en la siguiente tabla. Ia tabla proporciona también la tona-

lidad obtenida cuando los colorentes son aplicados & poli-

acrilonitrilo.

Ejem

plo

Componente diezo

Componente de
copulacién

Agente
alqui-

lante

Tonalidad
sobre

poliacrilg
nitrilo

10

11

12

13

14

15

16

17

18

2-(4'~aminofenil)~6-
metilbenzotiazol

"

1= fo aminoetil—4-metil-
3=-cieno-6-hidroxipirid-
2=-0n8.

1-n-butil-4f-metlil =3~
cieno-6-hidroxipirid-
2=-0na

1-n-propil-4-metil-3-
ciano-6-hidroxipirid-2-
ons

1-fenil~4-mefil-3=-0ia-
no~-6-hidroxipirid-2-
ona

1-2'-clorofenil-4-me~-
$il-3-ciano~6-hidroxi-
pirid-2-one

1-4'~clorofenil—-4-me~-
til-3~ciano~6~-hidroxi
pirid-2-ona

1-4'-metilfenil~4~me—
til-3-ciano~6~hidroxi
pirid-2-ona

1~4'-metoxifenil-4-me
til-3~ciano~6-hidroxi
pirid-~2-ona

1-2'-metilfenil ~4-mao~
$il-3~cigno~6-hi droxi
pirid~2-ona

1~-8nino=4-metil—3-
ciano~6-hidroxipirid-
2-one

Sulfato
de di-
metilo

Amaxrillo~
verdo=o

"
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gﬁ‘_gn—l Componente diazo Componen}:e de éf;fg_e_ gg%gidad
copulacion lante | poliacrile
nitrile
19 | 2-(4'-eminofenil)-6- | 1-2'-etilhexil-4-metil- | Sulfate| Amarillo-
metilbenzotiazol 3=giano-6-hidroxipirid-| de di~ | verdoso
2-ona metile
20 " 1-beneil-4-metil—3~ " "
ciano—-6-hidroxipirid-
2-ona
21 " 1-4'-nitrofenil—-4-metil~ ® "
3-ciano~6-hidroxipirid-
2-ona
22 " 1= ol-naftil~4-metil~3- n n
cieno~6-hidroxipirid-2-
ona
23 " i-fenil~4-metil—-3-ciano-| Sulfato n
6-hidroxipirid-2-ona de di~-
etilo
24 | 2-(4'-amino~3*-metil | 1-n-butil-4-metil-3- " "
fenil)-6-metilbenzo- | ciano-6-hidroxipirid-2
tiazol -0ng
25 " 1—etil-4-metil~3~ciano- | Sulfato n
6-hidroxipirid-2-ona de di-
metile
26 | 2-(4'-aminofenil)- n " "
benzotiazol
27 | 2=(4'~-aminofenil)-6- " " n
clorobenzotiazol
28 | 2=(4'-aminofenil)—4=- " " "
metilbenzotiazol
29 | 2-(4'=~amino~3'~-cloro-~| -etil-—4-metil-3~ciano- " "
fenil)=6-metilbenzo- | 6~hidroxipirid-2-ona
tiazol
30 | 2=(4'-amino-3'-meto~ | 1-etil-3-ciano-4-metil-| " "
xifenil)=-6-etoxi- 6-hidroxipirid-2~one
benzotiazol
31 | 2=(4'~aminofenil)=6- | 1-n-propil—4-me+til-=6- " "
metilbenzotiazol hidroxipirid-2-ona
32 " {-n-butll=4-metil—6~ u "
hidroxipirid-2-ona
33 " {-fenil-4-metil-6-hidro- " "

xipirid-2~one
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Ejem Agente | Tonalidad
plo Componente diazo Componente de alqui-~ |sobre
"~ eopulacién Lante poliacrile
nitrile
kY| 2-(4'-gminofenil)-6- | 1-2'-clorofenil-4~ | Sulfato|Amarillo-
metilbenzotiazol metil-6-hidroxipirid< de di~ |verdoso
2-ona metilo
35 n 1-4'-clorofenil—4- n n
metil-6-hidroxipirid-
2~0na
36 n 1-2'-metilfenil 4~ " u
metil~6-hidroxipirid-
2-one
37 " 1~ -aminoetil~4-me~| * n
$il-6-hidroxipirid-
2-ona
38 " 1-metil-3~cloro=4~ " n
metil=6-hidroxipirid-
2-ona
39 " 1-etil=3-nitro—4-me-| " Amarilloe
$il-6~hidroxipirid-2-
ona
40 " 1-metil-3-carbonamide| " Amarilio-
—4~metil-6-hidroxi- verdoso
pirid-2-ona
449 " 1-metil-3~butil=4-me | " "
ti1-6-hidroxipirid-2-
ona
42 " 1-etil~3~butil-4-me=- | p~tolug| "
til-6~-hidroxipirid- | nosul-
2-ona fonato
de me-
tilo
43 " 1~etil=3,4=trimeti~ | Sulfato "
leno-6-hidroxipirid-| de di~
2-ona etilo
44 " 1-metil-3,4~tetra~- " "
metileno-5~carbonemi
do-6-hidroxipirid-2-
ona
45 " 1-n-propil-3,4-penta | Sulfato "
metileno-6-hidroxi~ | de di-
pirid-2-ona metilo
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g%gﬁ Componente diazo Componente de ﬁ;ﬁf 'Zg%ar.l.idad
copulacién lante poliacrile
nitrile
46 2~(4'-aminofenil)=6- | Isoquinolina-1,3~dol|Sulfato Amarillo-
metilbenzotiazol de di- verdoso
metilo
47 " 2-etilisoquinolina- " "
1,3-dio0l
48 " 2-M-hidroxietiliso-| " "
quinolina=-1, 3~diol
49 2-(4'-aminofenil)-6- | 2-fenilisoquinolina-| " "
metilbenzotiazol 1,3-diol
50 " 1-etil=3-acetllamino n n
~4-metil-6-hidroxi-
pirid-2-ona
51 " 1-etil-3-amino~4-me~- " Amarillo
$il-6-hidroxipirid-
2~0ne.
52 2-(2'-aminofenil)~5-~ | {~etil-3-ciano—4-me~| " Amarillo~-
metilbenzotiazol $il-6-hidroxipirid- verdoso
2-ona
53 2~(2'~aminofenil)~6- n n "
nmetilbenzotiazol
54 2-(2'~aminofenil)—4- " " "
metilbenzotiazol
55 2-(4'-amino=3'~metil~ " " "
fenil)=-4,6-dimetil-
henzotiazol
56 2-~(4'-aminofenil)—~6~ | 1~fenil=-3-carbetoxi-| n
metilbenzotiazol 4-metil~6-hidroxipi-
rid-2-ona
57 " 1-fenil-3-carbetoxi-| " "
4~fenil~6~hidroxi~
plrid-2-onae
58 " 1-fenil-3-carbonemi-~ | " "
do-4=fenil~6~hidroxl
pirid-2-ona
59 2-(4t-aminofenil)-6- | 1-fenil=-3~cianc-4- " "

metilbenzotiazol

fenil~6-hidroxipirid-
2-ona
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Ejemt | Gomponente diazo Componente de Agente | Tonelidad
plo eopulacién elqui- | sobre
lante poliaerile
60 2~(4'-aminofenil)~6- | 2,6-dihidroxi-3~car- |Sulfato | Amarillo-
metilbenzotiazol bonamido-4-metilpiri |de di- verdoso
dine » metilo
61 9~(4'-gminofenil)~6- | 2,6-dihidroxi-3-cigno-{ "
metilbenzotiazol 4-metilpiriding
62 u 2,6-hidroxi~3-carbe- " "
toxi-4d-metilpiriding
63 " 2,6-dihidroxi-4-metil | "
piridina
64 " 2,6-dihidroxi-iso-ni- | o "
cotinamida
EJEMPIO 65
Se disuelven 4 partes de un colorante de férmla:
CH
HyO s 3
\@1{}‘@‘ g
HO IIT 0
en 36 partes de dcido acético y se afiaden 7,1 partes de acril-
5. amida. Se afiaden 1,2 partes de deido clorhidrico al 30 4 ¥y la
mezela se agita y calienta a 902 durante 18 horas y se vierte
en 400 partes de agna. La mezcla se filtra y el residuo se ex
tracta con 400 partes de agua hirviendo. El filtrado y el ex-
tracto acuoso, combinados, se tratan con cloruro sédico y clo-
10. ruro de zinc y el colorante precipitado se separa, se lava con

un poco de salmuera al 10 % y se seca.




5.

10.

15.

20.

25-

513810 -

Cuando se tifie fibra de poliacrilonitrilo, & partir
de bafios de teflido neutros o debilmente &cidos, se obtiene una

tonalidad amerillo-verdosa brillante con buens solidez a lg

luz,

Degcrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de reslizarse en la practica, debe hacerse
congtar que las disposiciones anteriormente indicadas son sug
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a ung solicitud de patente presentada en Inglaterrs
con el n® 17.583/72 de 17 de abril de 1.972, acogiéndose por
lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios Interne—
cionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia del
referido invento por lo que se solicita Patente de Inveneién
por 20 afios en Espafia, sobre: FPROCEDIMIENTO PARA PREPARAR
COLORANTES AZOICOS LIBRES DE GRUPOS ACIDO CARBOXILICO Y ACIDO
SULFONICO; caracterizandose por lo sigulente:

1.~ Procedimiento para preparar colorantes azéicos

libres de grupos &cido carboxilico y &cido sulfénico, de fér-

mla (I),
3
5 S5\ (R4)n 1 2
(= ’F@(,f\&mﬁ ¥
N
li@ ol 0
u R (1)

en la que R representa un radical alquilo o aralquilo opcio-
nalmente sustituido, r! representa hidrégeno, un radieal amino

o amino sustituido o un radicel alquilo, aralquilo, cicloalqui
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15.

20,
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lo o arilo, opcionalmente sustituido, R2

puede representar hi-
drégeno, un radieal alquilo, aralquilo, cicloalquilo o arilo,
opcionalmente sustituido, un radicsl ciano, un radical nitro,
halégeno, un radical amino o amino sustitufdo o un radical de
f6rmila COR®, COORC, CONROR 6 SOLNROR? en donde RS y R repre
sentan independientemente hidrégeno o radicgles alquilo, aral-
quilo, cicloalquilo, arilo o heterociclicos, opcionalmente sus
tituidos, o tomados junto con el &tomo de nitrdgeno forman un
anillo de 5 6 6 miembros, Rr3 puede representar hidrégeno o un
radieal alquilo, aralquilo, cicloalquilo, arilo o heterocicli-
co, opcionalmente sustituido, o un radieal hidroxi, ciano,
-cor®, coor® ¢ coNROR7, o R? y R3, tomadas conjuntamente, pue-
den representar un anillo de 5, 6 6 7 miembros, saturado o in~
saturado, fusionado &l anillo piridona, R4 y R? representan
sustituyentes no ionbdgenos, X representa un anién y m y n son
enteros de 1 a 3, caracterizado porque comprende alguilar un

colorante azéico insoluble de férmulas |

R3
s R2
N// ( 50~ TN
1

4
W

en la que R1, Rz, R3, RA, R5, my n se definen como anterior-
mente.

2.- Procedimiento para preparar colorantes azbicos
libres de grupos 4cido carboxilico y &cido sulfénico, tal y

como queda sustancialmente deserito en la presente Memoria.

- aon - -

us

|




- - 21 ~

413816

Bsta Memoris consta de 21 hojas escritas a méguina

por una sola cara.

Madrid, f? QBR. 1973
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,

., GOMEZ ACEBY Y MUDEY
/" pr pa Klimador Ly Goolt Farngdiin
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