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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES DE
COLORANTES ANTRAQUINONICOS DISPERSOS '
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@%4'45/“”"0-‘IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entided
inglesa, residente en Imperiel Chemical House,
Millbank, Londres, S.W.1., Inglaterra.
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Esta invencibén se relaciona con un procedimiento
Para prepérar cdmposiciones de colorantes mntraquinénicos
dispersos, valiosas para tefiir materiales textiles de poli-

&steres aromédticos.
‘ ' De mcuerdo con la presente invencién, se propor-
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| rior, N-8lquilemino inferior, N:N-dialquilamino inferior,

'b) de 5 & 35 % en peso (basado en el peso totel de coloran-

clona un procedimiento para preparar dlchas compouiciones de
coldrantes antrequinénicos dispersos, que comprende mezclar:
a) de_65 a 95 % en peso (basado en el peso total de colo-

vente en 1la mezcla) de un colorente antraquinénico‘disperso de

0 OH ,
m . Férmula X
0 NHR

que puede contener hasta 30 sfé, de su propio peso, de un colo-

rente antrequinénico disperso de férmula:
"0 NHR

Pérmala II

en donde R representa un radical fenilo que puede estar susti-
tufdo por 1 6 més &tomos de cloro o bromo o por grupos hidroxi,
amino, alquilo inferior, alcoxi inferior, hidroxialcoxi infe-

carboalcoxi inferior, alcoxicarbonliloxi inferior o alquilcar-
boniloxl inferior; i
tes presentes en la mezcla) de uno o més colorantes antragui-

nénicos dispersos de férmula:

0 NEX
Z
| Férmmala ITI
N
0 NHY ’
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en donde X o Y representen independientemente un redical alguy
lo inferior, hidioxialquilo inferior o alcoxi(inferior)aiquilo

inferior, y

| e) de 0 2 15 % en peso (basado en el peso total de coloren-—

tes present.eé en. la mezela) de por lo menos un colorente dis-—
perso de color amarillo & rojo.

‘ En toda esta memoria, los términos "alquilo infs-~
rior' y "alcoxl inferior" representan radicales alquilo y 81—
coxl que contienen respectivemente de -1 2 6 dtomos de carbonc.

Como ejemplos de los grupos que pueden estar presen-
tes como sustituyentes en el redical fenilo representado por R,
se mencionén: metilo, etilo, metoxi, etoxd, ﬁ-hidro:d.etox&,
propoxi, butoxi, metilamino, dimetilamino, dietilamino,
carbgmetOxi, carboetoxi, metoxicarboniloxi, acetiloxi y pro-
pioniloxi,.

Como ejemplos de radicales represeniados por X e Y,

pueden mencionarse: metllo, etilo, n-propilo, n-~tutilo, isg-

| propile, />-hidroxietilo, A~ 6 Y-hidroxipropilo, ﬂ-(me":o-«

xi 6 etoxi)etilo, n-hexilo, Y -metoxipropilo, dihidroxi.propi-
lo y sec-butilo.

Las mezclas colorantes de la invencidn pueden obre-
nerse mezclando, slmplemente los diversos componentes entrs 3¢
en Vlas"proporciones requerddas, Sin embargo, puesto que dieiz-
mezclas se han de utilizar para tefiir materiales fextilen v
poliéstez;es arométicos & partir de bafios de tefiido acuvmosa,
las mezclas contienen generalmente en adicién nno o wis de Lov
agentes dispersantes que convencionalmente se utilizsn paze
preparar formas comercialmente disponibles de colorantes ri.-

persos, formando dichas mezclag una caracteristica mis de 1o

presente invencidén, Dichas mezclag pueden obtensrse moltusend.
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o moliendo entre sl los diversos componentes colorantes en laz
proporciones establecidas, en presencia de uno o mis agontes
dispersantes y, si se desea, en presencia de ugua, mspumndoi
ulteriomente el agua de la dispergidén resultante y/o normali-

zando la mezcla medlante la adicidén de diluyentes convenciona-

'les, fales como agentes dispersantes, agentes desenpolventes

y/0 1iquidos orgdnicos solubles en agua.

Los colorentes de fé6rmula I pueden obtenerse, por
ejemplo, medlante la condensacién de una mezcla de quinizarina
¥ leucoquinizarine con una arilamina de férmula R-NH,, en don~
de R se define como anteriommente, en presencia de dcido bbri~
co y de un liguido tal como ague y/o un liquido orgénico misci-
ble en agua. A pesar de que se obtiene el producto de conden-
sacién inicial (es decir, fémula I), se presenta norma_lmente
alguna bis—condenéacién de modo que el prc;dueto comprends una
mezcla de los colorentes de fé6mwle I y II. Sin embargo, la
reaccibén se efectia bajo tales condiciones que la formacidn del
colorante de férmmula II se mantiene en un minimo y en ningin
caso excede del 30 % y de hecho es con preferencia inferior al
20 %, en peso del colorante de fémula I.

Los colorantes de férmula III pueden obtenerse con-
dengando una mezcla de quinizarina y leucoquinizarina con una
o dos aninas alifdticas diferentes de férmula )CNHZ, en donde
X se define como anteriormente, efectufindose 18 reaceidn en
egua y/o en un liquido orgénico soluble en agua, y opcional-~
mente en presencia de &cido bérdco. Cuando se emplea uné mez—
cla de dichas aminas, entonces el producto resultante cs una
mezcla de los dos colorentes simétricos y del colorante agimé-
trico,

Los colorentes dispersos de color amarillo hasts rcjo
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‘tejidos o tejidos por punto. Dichos materiales textilss son
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que pueden estar presgentes en las mezclas colorantes de la in-
venocién, pueden ser cualquiera de los colorantes dimpervsoy de i
color amarillo hasta rojo que convencionglmente oe utilizan en

el tefildo de materiales textiles de poliésteres aromdticos,

Dichos colorantes ge describen, por ejemplo, en la tefeera edi
cién del Colour Index que fué publicado por The Society of
Dyers and Colourists en 1971 o en las Patentes hrditdnicas Nos,
1.256.093, 1.256.355 y 1.256.714,

Las mezclas colorantes de la inveneldn pueden apli~
carse a materiales textiles de polidsteres aromiticos mediante
procesos de tefiido, impregnacién o estampacién, empleando los

métodos que se utilizan normalmente en el tefiido de dichos

materiales textiles, Los citadoy materisles textiles pueden

encontrarse en forma de fibras o filamentos o como articulos i

con preferencia materiales textlles de tereftalato de polieti-
leno.

Ias mezZclas colorentes tienen una excelente afini-
ded y propiedades de formacién sobre materiales textiles de E
poliésteres aromdticos, proporcionendo tonalidades que van des—'
de el azul marino hasta el negro, con buena solldez & la lug
Yy & los tratamientos en himedo y en seco.

Aunque los componentes (b) son conocidos por propnr—
cionar tonalidades azul verdosas brillantes sobre materiales
textiles de poliésteres aromdticos, dichos componentes no son
de interés técnico ya que poseen unes propiedades de solidez
a la luz muy pobres, Sorprendentemente, mientras que el emplen
de mezclas de componentes (&) y (b), como antes se ha descrita,!

permite l& obtenclén facil de tonalidades fuertss y profundas,

la presencia del componente (b) posee poco o ningin efecto
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perjudiclal sobre la solidez & la luz del componente (a), de
modo que los tefildos resultantes poseen unas propledades bas-
tante buenas de solidez a la luz.

La invencidén se ilustre, pero no se limita, por los
siguientés ejemplos, en los cuales las partes y pofcentajes
son en peso:

BEJEMPLO 1

Se mezclan intimemente entre si, 4 partes de una

mezcla de 1-hidroxi-4-anilinocantraquinona y 1:4~dlanilinoantrs i

quinona, en una proporcidén de 85:15, y una perte de 1:4~di(iso
propilamine )antrequinona.

Cuando se disperss en un medio acuoso la mezcla an-
terior, tiffie los materiales textiles de polidésteres arométicos
en tonalidades azul marino que poseen ung solidez & la luz de
6 (en una escale standard de 1 a 8).

Ia mezcla de 1-hldroxl-d-anilinocentraquinona y 1:4-
dienilinoantreaquinona, empleada en el ejemplo anterior, se ob-
tuve calentando una mezcla de 81 partes de quinizarina, 27
partes de leucoquinizarina, 378 partes de etanol, 126 partes
de agua, 54 partes de dcido bbdrico y 63 partes de anilina, du-
rante 12 hores, hasta 18 ebullicién. Se afiadieron 36 partes
de hidréxido sédico y 18 pertes de n-nitrovencenosulfonatc de
sodio y 18 mezcla se caelentd a ebullicidén durante 1 hora mébs,
La mezela fué enfriade y el sélido se filtré, se lavd con
agua y se secd,

EJEMPLO 2

Se mezclan intimemente entre si, 7 partes de una
mezcla de 1~-hidroxi-4-enilinoantraguinons y 1:4~dianiline--
antrequinone, empleada en el sjemplo 1, y 3 partes de 1-metil-

emino-4-( (A -hidroxietilamine )antraquinona conteniendo en to-

i
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tal hasta un 36 % de 1:4-di(metilamine)antraquinona ¥ 1:4-id-
( ﬂ ~hidroxietilamino yantrequinona,

Cuando se dispersa eﬁ un medio acuoso, la mezcla ane—
terior tifle los materiales textiled de poliésteres aromdticos
en tonazlidades szul marino que tiehen una solidez a la luz de
.. | _

La 1-metilamino-4-(/> -hidroxietilamine )entraquinona
empleada en el ejemplo anterior, fué obtenida calentando una
mezcla de 10 partes de quinizarina, 5 partes de leucoquiniza--
rina, 5,9 partes de una solucidén acuosa 8l 40 % de metilamina,
5,9 partes de etanolemina, 0,5 partes de piperidina y 44 parteg
de etanol, durante 6 horas, a ebullicidén. Se afadieron 2,7
partes de m-nitrobencenosulfonato de sodio y la mezcla se ca-~

lentd durente 5 horas méds 8 ebullieién. Ia mezcla fué enlrieda

y el s6lido se filtré, se lavé con agud y se secd.

EJEMPIO 3 ;

En lugar de l1a parte de 1:4-di(isopropilamino)antre

quinona empleada en el ejemplo 1, se utiliza una parte de
1:4-d1 (1sobutilamino )antrequinona o de 1:4-di(sec—bati1aminf;'.!~:
antrequinona o de 1:4-(Y -metoxipropilamino)antraquinons, oh- ;
teniéndose mezclas similares.

EJEMPLO 4

Se mézolan intimamente entre sf, 4 partes de ur®
mezcla de 1-hidroxi-4-(p-/3-hidroxietoxianiline)antrii.dions
¥ 134-di(p-(> -hidroxietoxianilino)antraquinona én 1s provor

-

oibn de 85:15 y una parte de {-metilemino—4-(/3-hidroxieiil-

amino )antrequinona conteniends centidades menores ds §:i4--ki -

metilemino-antrequinona y 1:4-di(/3 -hidroxietilamine}aatrag:et

none.
Cuendo se dispersa en un medio &cuoso, 1& msuc™:.
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anterior tifile los materiales textiles de poliésteres afnmétiw
cosg en tonalidades azul marino que tienen una solidez & 18 luz
de 6 y buenas propiedades de solidez &l calox. 7

la mezcla de 1-hidroxi-4—(p-45-hidrbxietoxianilino)—'
antraguinona y 1:4-di(p~-/>-hidroxietoxianiline)antraquinona
empleada en el ejemplo anterior, fué obtenida mediamnte ol mé-
todo descrito en el ejemplo 1, excepto que en lugar de anilina
se utilizé 4~/d-hidroxietoxionilina.

EJEMPLO 5
4 partes de 1a mezcla de 1-hidroxi-4-anilinoantra-

'quinona y 1:4-dianilinoantraguinona empleada en el ejemplo 1

y una parte de 1:4-di(isopropilamino)entraquinons, se molturan
en preaencisa dé ague y 5 partes de la sal disédica de bis(2- ‘
sulfonaft—1-il)metan6. Se afiaden otgas 4,6 partes de esta sal
dis6dice seguido por 5 partes de la sal sbédica de un &cido

Vlignihsulfénioo (el cual se encuentra comercialmente disponi-

ble como Reax 854) y 0,4 partes de'la sal sédica de un Acido
diisopropilnaftaleno-2-sulfénico. Después de mezclarse total-
mente, la mezcla se seca & T702C pare dar 20 partes de una com-
posicidn colorente que se dispersa facilmente cuando se afiade
a agua.

EJEMPIO 6

Se molturen conjuntamente, en presencia de agua con-
teniendo 45 partes de la sal disédica'de big(2~sulfonsft~i=-il-
metano y 25 partes de la sa&l s6dica de un 4dcido ligninsulféni-
co,.23 partes de la mezcla de 1-hidroxi~-4-anilinoantrequinona
¥y 1i4~dianilinocentraequinona, empleade en el ejemplo 1, 5,7
partes de la 1-metilamino—4—(ﬂ!-hidroxietilamino)antraquinona'
empléada‘en el ejemplo 2 y 1,3 partes de 1-fenil-3-ciano-4-
me ti;-s-('p-clomfenilazo }=~6=hi. droxipirid-2-ona (el colorante

-’
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del ejemplo 4 de la Patente briténice 1.256,093), Ia mezcla

. Be Beca entonces a 709C para dar und composicidén colorante aque

ge dispersa facilmente cuando se affado-al agua,

- Cuando se aplica a materialeos textiles de poliéate-
res aromdticos, & partir de un bafio de teiiido acuoso, esta
composicién célorante proporcioha fuertes tonalidades azul
marino que tienen una solidez & l1la luz de 6.

EJEMPLO 7

Une mezcla de 8 partes de la mezcla colorante obie-
nida como se describe en el ejemplo 4 anterior, 0,% partes
del colorante del ejemplo 4 de la Patente britdnica No.
1,256,093 y 0,5 partes de 4-nitro~4'-anilinoezobenceno, se
moltura en agua conteniendo 10 partes de la sal disbdica de
bis(2~sulfonaft-1-il)metano. Se afladen otras 4,6 partes de
esta sel disédica, 5 partes de 1a sal sédica de un decido
ligninsulfénico y 0,4 partes de la sal sabdica de un 4cido
diisopropilnafteleno~2-sulfénico, mezcldndose totalmente, ¥
la mezcla resultante se seca a 702C, La composieidn coloran-—
te reéultante ge dispersa facilmente en agua y cuando sa

aplica & un material textil de poliéster aromdtico, en un

- bafio de teffido acuoso, proporciona tonalidades negras.

EJEMPLO 8

En luger de las 7 partes de la mezcla de }-hidrexi-
4-anilinoantraquinong y 1:4~-dianilinoantraquinona embla&da
en el ejemplo 2, se utilizan 7 partes de cada uné de Ine pame
@uctos gue se obtienen por reaccidén de una mezela de guin'za-
rina y leucoquinizarina con las siguientes arilaminas, em-~
pleando las condiciones especificadas en el Gltimo pdrrafc

del ejemplo 1, excepto que las 63 partes de anilings scn ream~

plazadas por la centidad equivalente de las arilamines ir7i-
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das, y la reaccién se efectia durente un tlempo tal (normal_

mente 4 & 18 horas) que la centided de di-condensado es infe-
rior a8l 30 %Aen peso:

4-aminofenol

3~cloroanilina

4~bromoanilina

4~fenilendiamina

2-, 3~ 6 4-toluidina

4-enisidina

4~fenetidina

4-((3-hidroxietoxi)anilina

4~({3-hidroxietil)anilina

4-aminohenzoato de metilo

4-n~butilaniline

En cada caso, se obtienen composiciones colorantes
que, cuando se aplican & un material textil de poliéster aro-
mético, en un bafio de teflldo acuoso, proporcionan tonoiidades
azul merino de buenas propiedades de solidez a la luz.

LEJEMPLO 9

En luger de la parte de 1:4-di(isopropilaminc)entra-

|
‘quinona empleada en el ejemplo 1, se utiliza 1 parte de !

(2) 1:4-di((> -hidroxietilamino)antrequinona
(b) 1:4~d1i(Y -metoxipropilemine)antraquinona, &
(e) 1:4-di(sec-butilamino)entraguinonsa,

obteniéndose composiciones colorentes similares.

e 1

Deserdta suficientemente la naturaleza del inveunio,

aaf como 1la menera de realizarse en 1la prdctica, debe hecewse |

1
constar que las disposiciones anteriommente indicadas 20l wud-

ceptibles de modificaciones de detalle en cuanio no alhteren sit
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" nacionales en vigor, siendo lo que constitiye la esencia del

- mula R-NH,, en donde R se define como més sbajo, en presencia

"orgénico miscible con agua o una mezcla de ambos, bajo condi-

. mulas

principio fundamental. Tambidn se hace constar que el inven-

to corresponde s una solicitud de iaxgnte pfeéentada en Ingla—{
terra con el n? 25.859/72 de 2 de junio de 1.972, acogiéndoseg
por lo tanto & los beneficios que conceden los Convenios Inter}
|
referido invento por lo que se solicita Patente de Invencién . -
por 20 afios en Espefia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION |
DE COMPOSICIONES DE‘GOLORANTES ANTRAQUINONICOS..DISPERSOS; ta-
racterizéndose por lo sigulente: | -

1.~ Procedimiento par; la obtencién dé composiciones
de coloranfes antraguinénicos dispersos, caracterizedo porque
comprende las etapas de (a) calentar conjuntamente uns mezela

de quinizarina y leuooquinizaiina con una arilamina de fér-

de 4eido bdérico. y un liquido elegldo entre agua y un liquido

ciones tales que el producto es un colorante de férmula:

que puede contener hasta 304 en peso de un colorante de fér-

en donde R represanta un radical fenilo que puede estar sus-

titufdo por 1 6 més 4tomos de cloro o bromo o por grupos hi-

droxi, amino, alguilo inferior, alcoxi inferior, hidroxial~
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"quilo inferior, y O a 15% en peso de ror lo menos un colorante

, disperao de color amarillo a rojo.
requeridas,  se molturan o muelen conjuntamente en presencla
~de colorantes antraquindnicos dispersos, tel y como queda sus-|

por una sola cara.

coxi inferior, N-alquilamino inferiorj N:N-dialquilemino jnfee;
rior, carboaleoxi inferior, alcoxicarboniloxi inferior o al-

quilcerboniloxi inferior; y (b) mezeclar entre si-de 65 a 95%

i
.

en peso (basado en el peso totel de los colorantes en la mez- :

cla final) del producto de la etaps (a), con 5 a 354 en peso

de uno o més colorantes antraquinbniéos dispersos de férmula:

i

en donde X e ¥ representan independientemente un radiecal alqui

lo inferior, hidroxialquilo inferior o slcoxi (inferior)- al-

!

2.- Procedimiento gegfin la reivindicacién 1, carac-

terizado porque los diversos componentes, en las propo;ciones

de un agente dispergante..

3.~ Procedimiento para la obtencién de composicianes

i
tancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta.de 12 hojas esoritas & méquina

" Madrid,

16 86T, a5
IMPERTAL CHEMICAL I STRIES LIMITED.
o Fl

. “\.h e, ﬁ'&n—u: ‘l y{ﬂnﬂ 3
»P. Flmador L. Gaetif
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