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. Este invento se refieslgfa un procedimiento pg
H 9 k
ra la fabricacidn % nuevos colorantes reactivos, de
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donde 2 representa un nicleo s-triazina, sustituido por un
&tomo de cloro 0 bromo, ¥ un grupo emino o emino sustituido,
n es c2ro 0 une ¥y Im es un residuo de N,N'-diamina, cafecteni‘
zado per Lecer reaccionar un compuesto de le férmula anterior,
donde Im 7 W tienen el significgdo indicado anteriormente, pe
ro % representa 2 grupo dicloro- o dibromo-g~triazina, con

ameniaco ¢ Wa exing.

; El simbole Im puede representar, por ejemplo, el resi-

iduo de una dla~ira alifdtica, sromdtica o heterociclica, vg,

, de alquilén- ¢ neftilendieminas o piperazina, pero, .de un modg

f‘ma’S‘ especial;lune diamina de la serie del benceno gue contieng
“Uno o dos anillos bencénicos, por ejemplo un residuo de feni-
?1en~j sulfofenilen~, disulfofenilen-, disulfodifenilen-, disuﬂ
dostilhen-, disulifodifenilmetan-, disulfodifenilamina-, disul-
fodifenilurea~ O disulfodifenoxietano~diemina.

Cane ejemplos de grupos zminos sustituidos presentes
en %, se pueden mencionar, por ejemplo, grupos mono- y di-al-

quilemino donde los grupos alquilo contienen preferiblemente

como méximo cuatro gtomos de cerbono, y que pueden contener
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+zmbién sustituyenteg, por iéemplo grupos hidroxile y elcoxi,
v zrapos fenilamino ¥y naftii;mino, que contienen preferiblemen
te sustituyen%es gdcido sulfdénico. Como ejemplos particuleres
de esgtas clae;s,'se pueden mencionar, por ejemplo, metilemino,|:
; 5, etilemizo, di%etilemino, f -hidroxietilamino, &i-((3-hidroxi-
3 etil)enino, @«éloroetilamino, giclohexilamino, anilino, sul-
fofenilenino,| disulfofenilamino, N-metilsulfofenilemino, N-f3=
ki droxietilsulfofenilanino, mono-, di-y tri-sulfonaftilsmino,

| sulfo—g-tolilémino, carboxifenilemine y sulfocarboxifenilaming
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10. ¥ Ne=Ui-sulfonetilfenilamino.

E1 procedimiento se puede llevar a cabdbo convenientemen4
|

te agitando los reactivos en un medio zcuoso, opcionslimente en
. ! t
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presencia de un disolvente organico hidrosoluble, a una tempe-

gyt 3

ratura del orden de 30° a 60°C, manteniendo preferiblemente ef

. i
15. rH en 5-8, afiadiendo un agente aceptor de a2cido para neutrali-

LIRS fyd

1 zar el halurc de hidrdégeno formado durente la reaccidn. Los

agenses acepbores de dcido apropiados son los hidrdéxidos car- |

bopatos y bicarbonetos de metales alcalinos, o un exceso de

‘amoniaCO 0 aminé glifatica cuando estos sean uno de los reac-

2 ‘givos.
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Como aminas se pueden emplear, por ejemplo:
imetilamir.\a
dimetilamina |
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etilaming i ' e
25, dietilaming

n-propilaming

isepropilamina

butilemine

hexilamina y ciclohexilamina

30.  'o, m ¥ p-tolouidinas

i




. ' Piperiding
] mirleling

3 5. Tiztanolanina

1 | :

B “2iso zmirnoacético

% ' dciion anili:g~2,4—, 2:5~y 3,5~ disulfdnicos

; £cides crtanilico, metanflico y sulfanilico

; dcidos 2—,-3::y 4-sminobenzdicos

; 10, Zcicos 4- y 5= suifo-2-emincbenzdicos

g 4~ 7 5~ zulfo-o-tolvidingas

i dcide N-metilmessnilice

i . N-sulfenrtilenilina

: ' dcidos smino-nciteleno mono-, bi- y tri- sulfonicos

13. 7 3cide =mine- ¥ N-metilamino-etanosulfénicos.
Los compuestos de la férmula (1) empleados ccmo mate-

?ria;as de partlie en el proceso anterior se pueden obtener:
%(1) receorionando 2,3,5,6-tetraclorobenzoquinona con cos moles

. i

3 oo fnido 2,6-8ianinonaftaleno~4,8~gulfénico y calentendo el

; oe! ;Proauc&o dg cémdenSacién en oleun para efectuar el clerre de

fﬁnizlo y (2) reacctorando el produeto con dos moles de cloru-

B e b

'Y

. o ciandrico © con dos moles del producto de condenszcidn de

s

:uua digmind CON oS moles de cloruro ciandrico.
1

!
i ’
'azofﬂe de 423 ¥ se cree que es un compuesto de formula:

gl prodvcts de la fase (1) tiene una relacidén ritrdgenos
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! powg.Aemente mezclado con pequeifles cantidades de derivacdos de

FOXS

cidos dim y tetrasulfonicos.

Cc“n ejemnlos de dieminas que se pueden utilizar en el

.

¢cnee auu“f:or;-se pueden mencionar las diezinas heterocicli-
CES, V.£u p'ée gzina, dieminas alifdticas, v.g. slquilén-,
hidrox:w*quli'“— o sulfatoalquilendiaminas, v.g.,
etilendinmlna.;.
pronilena‘,;iﬁé; '
1,3~¢ 1am1no;}v a,c,

P-hidro;ietllamlnoetildnlna,

2=hidroxi-1t, 3~r4mmlnopropano,

2=-sulfgto=- 1 " ~‘isminopropano,

’

gcidos nu;tilz iaminasulfénicos, v.g8., &cidos 2,6~diamino~

e

no—1,5— v 4,8-disulfdnicos,

‘s P
gcidea 1, 5~c~:mln0da¢taleuo~3 7-disulfénico

\

}.J

nafta

v derivados<ae,iiaminas de compuestos mono- y di-ciclicos de

la serie {2l hznoeno, V.g.,
m- ¥y p~ Tenileidianinas
dcidos 1,3~Ffinilendienming~4-sulfdénico y 4,6-disulfénico,

I 4

éci&os;1,ﬁéfén;;éndiamina—2~sulf6nico ¥y 2:5-disulifdnico,

F——,

82340 4. iinoestilbeno~2,2'-disulfénico,
80. iy & 2,2'=disulfénico

3,3~ § 4'}4 -««ai, +inodifent liress
Sctdos 4,4° —}nmzlnodi¢enllurea~2 2t~ y 3,3'~disulfénico .

4.;'~d4aminadifenilmetano

acidp 4,4‘«Qﬁaxlnodlfenoxletano~2 2t~disulfdnico

enilsulfona
zeido £~‘JJw*amnuoanlllma~2~sul¢onlco.

uos_nu“"os colorentes se pueden emplesr para teliir una

ta viriedad de materiales, v.g., materiales de poliemidas
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naturales ¥ sintéticos, v.g., lana y nylon, pero de un modo
mis particular materiales celuldsicos natureles o artificia=-
les, v.g5., algoddn, lino y raydn de viscosa, que se tifien en-
tonces o se estampan en presencie de un glcali para dar tona~

ades agzules rojizas vivas de elevado valer tintdreo con
buene solidez a la luz y 2 los tratamientos de lavaco.
El invento se ilustra por los ejemplos expuestos a con-

“tinuzcilbn, cuyas partes ¥ porcentajes se indican en peso.

Tiamnl

Biezplo 1. ,

disolvieron 6390 partes de sal disddica de. decido 2,6

~disminenaf t? en-4,8-disuifénico en 3000 partes de sgua y se
afiadld unz suapensién espesa etandlica de 246 partes de 2,3,
5,6~tetracloro-1,4~benzoquinona. La mezcla se agité a 6000
durante 4dos horas, manteniéndoss el pH a 6-~7 durante todo el
tieapo por adicidn de solucidén de hidrdxido de sodio 2N. Se
afizdieron. 6C0 partes de cloruro sédico a la solucién enfriada
¥y &) ctroducto se filtrd y se 1avd con salmnuera a2l 20 % y en-
toncez s» seed a 80°C pera obténer un sélido de color pardo.
“i» rancla de 40 partes del sdlide y 400 partes de
cleim 2l 26 % se agltd a 95°C por espacio de cinco horas, ¥
después se afladié a 8.000 partes de agua con hielo. ELl preci-

R ) &,

L0 os. MAL *o, se lavd con una solucidén de cloruro potési-

<7 seturzda 7 se secd a 80°c. se purified como sigue-

32 agisaron 28,5 partes del producto de ciclacidn cru=~

i -

i 5,200 partes de agus, ¥y se afiadieron 100 partes de una
«. . ldn ls acetato potasicq, saturada. Ia solucién resultan-
O

te 32 731%rd, ¥ los filtrados se trataron con 3.000 partes
: 1

ed’zionales de solucidn de acetato potdsico saturada. EL pre
£

s

iltrd, se lavd con una solucidn de acetato pota-

sice al 30 %, después con etanol y finelmente se secd a 80°C
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zgua dando ﬁng solucidn azul vivo.

Al-sopeﬁer el producto pufificado e analisis elemental,
lz relaciénfen peso N:S era de 4,7:8,5, correspondiente a
ung. relzcidn atémica de 4:3,1.

Se_diéélvieron 10,0 partes ds la 3,12-disming-8,17-di-
clofodibenzﬁ[mc,n;7~trifendioxazina, que contenfa 3,0 grupos

de sulfomato potisico por molécula, en 800 partes de agua y

.

la soluriég ?c afiadid & una suspensidn de 3,20 partes de clo~
™o cianﬁ:i?s en una mezcls de 40 partes de acetons y 100
partes de agﬁa a 0-5%. E1 pH se mantuvo a 5,5-6,5 en todo
el periodo ygse continué agitando la mezcla en estas condicigl
nes por espa;io de tres horas y media. Ia solucién resultan-
te se filtréiy el producto se precipitd del filtrado sfiadlen=-| -
do cloruro sddico (250 gn por litro). EL colorante. se filtrd
¥ se secd a temperatura ambiente.

Se agifaron 9,2 partes de la 3,12-di(diclor07§-triazi-
nilemino)-8,17~diclorodibenz/ ¢,n_/-trifendioxazine que tenfa
3,0 sustituyentes de sulfonato potdsico por molécula, asi of
tenida, 3'2500 por egpacio de cinco horas, en 1,5 partes de-
licor dejhidréx1do eménico concentrado (densidad 0,88) y 800
Parteé-ﬁé.ﬁéﬁa. El producto se precipité afiediendo sal y se
recogié,pbr filtracién, Teiifa géneros textiles celuldsicos
cor. tonalidades szules rojlzas vivas. '

Se obtienen colorantes con uns tonalidad similar si el
hidroxide de amonio utilizado en el ejemplo anterior se reem-|
pliaza por ﬁné cantidad equiyAlente de cualquiera de los com-
puestos sigufentes: '
Ejemplos

2 Acido anilina-4-sulfdénico
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10 Acido 1-aminonaftaleno-3,6,8-trisulfénico

3 Acido anilina-2,5-disulfonico

4 Acido eniline~-3,5-disulfdnico

5 W-sulfametilanilina

6 Acido 2-sminonaftaleno-4,8-disulfdnico
7 Acido 2-aminoneftaleno-1,5-disulfdnico
8 Acido 1-aminonaftaleno-3,6-disulfdnico
9 Acido 1-aminonaftaleno—5—sulf6nico

11 Acido aniiina-z-sulfénico

12 Acido anilina-2,4~-disulfdnico

13 Acido anilina-2-carboxilico

14 Acido anilina-4-carboxilico

15 Acido 4-sulfosnilina~2-carboxilico

16 A2ido N-metilanilina-4-sulfénico

17 Acido 2-metilanilina-5-sulfdnico

18 Acido 2-metoxianilina-4-sulfénico

13 Acido 2-cloroanilina-5-sulfénico

20 Anilina '

24 Metilsming

27 Dinetilamina

23 Etanolamina

" 24 P-sulfatoetilamina

25 m- P ﬂulfatoetilsulfoniianilina
26 Giclo-hexilamina

é} Acido metanilico..

Ejemplo 28 .

Una solucién de 4,5 partes de dcido 1,4~fenilendiami~

na-2,5-disulﬁénieo en 70 partes de agua se afiadid a una sus—
¢ i ,

pension de 6,# partes de cloruro ciaznurico en 200 partes de

agua y 35 partes de acetona y lz mezcla se agitd a una tempe-

t
i
|
H
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! ¥ el £eido metan{lico se reemplaza por la eming de la columna

ratura de 0-5°C y un pH de 6-7 por espacio de diez horas.

La solucidn resultante se afiadid entonces a una solu |

cién de 10 partes de acido 3,12~diemino-8,17-diclorodibenzo-
trifendioxazinatrisulfonico en 800 pertes de sgus y la mezeld
se agitd a 45°C, pH 6-T, @Qante cinco horas.

Ung solucion de 6,2 partes de dcido metznilico en 200
partes de agua se neutralizd y se afiadld y le mezcla se agi~-
6 a 50 C, pH 6-7, durante seis horas. E1 producto se aislé
per *iltracién de salificacidn y se secd, TeiZie géneros tex
tiles celul5ficos con tonelidedes azules rojizas vivas.

Se obtienen productos similares 'si la 1,4-fenilendiemi
na empleada én el ejemplo enterior se reemplaza por una can=-

tidad squivalente de la dlamina de la columna II de la Tabla

il

Ejen '
rlos 11 111

32 " Acido anilina-3,
| ' 5-disulifdnico
33 ; " . Acido 2-metoxi-
: 1-1na-5~sulfo
: nico

25.

29 Acido 1,3~fenilendismina-4-sulfénico | Acido metenilico

30 . " Acido ortanilico

31 Acido 1,4-fenilendismina-2-sulfénico | Acido sulfanili-
. co

34 |acido 1,4~fenilendismina-2,5-disul~ |¥etilamina

£énico,
35 !" .o Aniling
36 Acido 1 3—fenilendiamina«4 6-disul~ | Amoniaco
fonico
37 " géhidroxietilwm;_
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TABLA (Continuacidn)

Zjea
plos 1T III
38 |Ztilendiemine 2,5-disulfoanilina
39 " 2-carboxi~4-sulfo-
anilina
40 n Acido 1-nafiilemina
& ~3,6,8~trisulfonico
41 |2-sulfato-1, 3-diaminopropano 2-cloro-4~-sulfoani-
_ lina
42 " 2-metil-5~sulfoeni-
ling
43 u Acido 2-naftilamina
-4,8~disulfonico

~NOTA-

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en ls prdctica, debe hacer=
se constar que les disposiciones anteriormente indicadss, son|
susceptibles de modificaclones de detalle en cuento no alte-
ren su principio fundemental. Tembién se hace constar que el ;
inventc corresponde g una Solicitud de Patente, presentada en i
Inglaterra, con fecha 6 de septiembre de 1.972, bajo el nlme=
ro 41351/72, ecogiéndose por lo tanto a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionasles en vigor, siendo lo quT
constituye la esencia del referido invento y por lo que se s9

licita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre: PRQ

CESTZITENTO PARA L& OBTENCION DE COLORANTES REACTIVOS CON CELU
10SA; caracterizéndose por lo siguiente:

18.- Procedimiento para la obtencidn de colorantes

reactivos con celulosa, de férmula:
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donde Z representa un nucleo g-triszina sustituido por un ato -
z¢ de cloro o bromo y un grupo amino o smino sustituldo, n es
Co1yIn e% un residuo de N,N'-diaming; caracterizado pore
que se hace geacoionar un compuesto de la férmuls anterior
donde Im y né%ienen los significados indicados anteriormente,
pero 2 representa el grupo dicloro- o dibramo-g-triazins, con

gnoniaco o una amina.

28,~ Procedimiento para la obtencion de colorantes
; riactives cpﬁ celulosa,rtal Y como queda sustanciglmente des-
?critc en la presente Memoria.
‘ Zeta K zoria consta de 11 hojas, escrites a méquina
por uig sola cara. , |

, Madrid y] E“E. 19711‘

| TIPERTAL CHRMICAL INIUSTRIES, INC.
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