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Eata invencidén se relaciona ‘con un procedimiento
pare la obtencién de colorantes monoazéicos dispersos, los
cuales gon valiosos para tefiir materiales textiles de prli-
dateres aromiticos.

5e Segin la invencién, se proporclonan los colorsn-
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tes monoazbicos dispersos, libres de grupos &cido sulfénieco

¥ grupos Acido carbox{ilico adiocionales, gue corresponden a la

férmula:
CN X

/ A-COO%
CN Y

en la que A es Un radical slquileno de 2 g 6 &tomos de carbo-
no; R es un Atomo de hidrégeno o un radical alquilo inferior

opcionalmente sustituido o un grupo ~ACOOH; X e Y representgn,f

independientemente, hidrégeno, cloro,.brdmo, alquilo infe-

rior o alcoxi inferior; y Z es hidr&geno, cloro, bromo, alqui-.

lo inferior, alcoxi inferior, trifluormetilo, nitro, cieno,
alquilsulfonilo inferior opcionalmente sustituido o sulfeonemi-

‘do opcionalmente sustituido,

En toda esta Memorias, los términos "alquilc inferie:
¥ "alcoxi inferior" se utilizen para representar radicales
alquilo y alcoxl que contienen, respectivemente, de 1 a 4
&tomos de carbono.

Como ejemplos de radicales alquileno representaldcs
por A, se mencionan: trimetileno, tetrametileno, hexametilenz,
isopropileno y, sobre todo,etileno.

Como ejemplos de radicales algquilo inferior repre.
sentados por %, X, Y y R, se mencionan: métilo, etilo, n.-vre-
pilo y n-~butilo.

Como ejemplos de radicales alcoxi inferior repra-

sentados por Z, X e Y, se mencionan etoxi y metoxi.

Como ejemplos Ge radigales alquilsulfonilec inferic: :

opcionalmente sustituidos, representados per %, se mennichan

<

i
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metilsulfonilo, etilsulfonilo y [ -hidroxietilsulfonilo.
Como cjemplos de grupos sulfonamido sustituidos

representados por Z, se mencionan los grupos N-alquilo infe-

rior y Ni:N-di(alquilo inferior)sulforamido, tales como N-(me- ;

11 o etil)sulfonamido, N-metil-N-etilsulfonamido y N:Neds-
(metil o etil)sulfonamido.

Como ejemploes de radicales alquilo inferior ovein-
naglmente sustituldos, representados por R, se mencionan hi-
droxialquilo inferior tal comp/g-hidroxietilo, cianoslqiilo
inferior tal como/g ~cianoetilo, alcoxi{inferior)alquilefis.

i

v

ferior) tal como /? =(metoxi o etoxi)etilo y Y’-metoxiprapiln,

arilalquilo inferior tal como bencilo y'ﬁ »feniietilo, aleoxi-i

(inferior)carbonilalguilo inferior tal como /g-ﬂmtoxicarboniln!

etilo, y aciloxialquilo inferior tal como /3 -acetoxietilo.
Con preferencia 2 es el grupo nitro.
El procedinmiento de la invencidn pare preparar di-

chos colorantes, comprende diazotar una amina de férmla:
CN
/

Z NH,

i )
¥y copular el compuesto diazdico resultante con un comprnente

de copulaciébn:

A-COOH

en donde A, R, X, Y y 2 se Gefinen como anteriormente, estwo~ .

do libres la amina y el componente de copulacién de grupo<«

feido sulfénico y grupos dcido carboxilico adicionales.
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El procedimiento de lg invencién puede efectuarse

i
convenientemente afiadiendo nitrito sédico a una solucién o sus4

pensién de la arina en una soluecién acuosa. de Acido clorhidrioi
o sulftrico, o efiadiendo la aming & une solucién de 4eido !
nitrosilsulfiirico, destruyendo si es necesario cualquier éci-
do nitroso residual mediaxte la adici’n de 4cido sulfémiéo, ¥
afisdiendo entonces la solueidn o suspensién resultante de com~
puesto diazbéico a una solucién de componente de copulacién en
agua conteniendo opcionalmente un 4leali, ajustando si es ne-
cegsario el pH de la mezcla resultante pdres 'fa¢ilitar la copu=-
lacién, y aislando el colorante resultante de forma tradicio-
nal. '

Como ejemplos de amings de la férmula anterior, pue-

de mencionarse: 2:6-~dicianocanilina, 2:6-dicieno-4-(metil-,

metoxi-, cloro-, bromo—, nitro-, metilsulfonil- 6 trifluor—
metil-) anilina, 2:4:6-tricianocanilina y 3:5-diciano-4-emino- i
bencenosulfonanida.

Como ejemplos especificos de componentes de copula-
cibén de 1z férrmule anterior, puede mencionsrse: N:NAdi(/2~cth
boxietil)anilina, N-etil-N-( f-carboxietil)-m~toluidina, N-(f% +

cianoetil)-N—(/g-carboxietil)-m-cloroanilina, N—(/z-carboxi-

et11)-2:5-dimetoxianiline, N-( f-gcetoxietil)-N-( ) ~carboxi-n-
propil)-m~toluidina, y N—((B-carboxietil)-N;(/g-etoxicarbonil~I
etil)eniline.

Se proporciona agui igualmente un proceso aliterna=- E
tivo para la preparacidén de dichos colorantes, que comprende %
hacer reaccionar un compuesto azbico que estd libre de grupos %
écido sulfénico y grupos &eldo carboxilico adicionsles, de E

£érmula:



en la que L1 es cloro, bromo o ciano, 12 es cloro o bromo
]

Y 4 By X, Y y % se definen como anteriormente, con cianuro
cuproso en pregencia de un liquido orgénico aprético poler ¥

t

5. opcionalmente en presencia de una base.

Este proceso puede 1lévarse a ¢abo convenlentemente i
agitando el compuesto azbico y el ciénuro cuprogo, conjunte- '
mente, en presencia de una base tal como piridina, y preferi-
blemente en presencia de un disolvente polar, tal como dimetil-
10. formamida, efeotuéndose con preferencia la resccién a una tem—f
peratura comprendida entre 502C y el punto de ebullieciédn del
medio de reaceién. El colorante resultante puede aislarse en-
tonces de forma convencional. '

Como ejemplos de liquidos orgéniqos'apréticos pola¢
15. res, pueden mencionarse: dimetilsulféxido, formamida, dimetil-
formemida, dimetilacetemida, N-metilpirrolidons, piridina,
quinolina, acetonitrilo y benzonitrilo.

Los compuestos azbdicos de la férmils anterior ;

)

pueden obtenerse por diazotaeién de una amina de fédrmula
1
L

20, ‘ , {<!llbp NH2

¥y copulacién del compuesto diazdico resultante con un compo~

nente de copulsecién como anteriormente se ha definido, terien-

’
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do L1, 12 y % los significados ya establecidos -y estando li-
bres la amina y el componente de copulasién de grupos &cido
sulfénico y grupos &cido carboxilico adici§nales.

Los colorantes azbicos de la invenoidn son valios&a
para tefiir materiales textiles de poliésteres aromé&ticos,
mediante un proceso que comprende preparar un bafio de teflido
acuoso, una pasta de estampacidén o un licor de fsulardeo con-
teniendo una sal alealina, soluble en agfua, del colofante,»-
aplicar dicho bafio de tefiido, pasta de estempadién o litor dé
foulardeo, por medios convencionales, al magterial textil, en
combinaeién con un tratamiento con un éecido, el cugl pﬁede
efectuarse antes o después de la aplicacién del bafio de tefii-
8o, paste de estampacidén o licor de foulardeo al material
textil. Una vez que el colorante se ha aplicado y fijado so-
bre el maferial textil, el materisl textil tefiido se somete
& un aclarado er une solucién mcuosa alcalina para eliminar
cualquier colorante sin fijar de la superficie del material
textil,

Cuando se aplican de este modo & un material tex-
t11 de poliégter aromético, los colorsntes de la invencidn
proporcionan fuertes profundidedes de color, y los tefiidos
poseen excelente solidez & la luz y a los tratamientos térmi-
cos en seco,

Ie invencién se ilustra, pero no se limita, por
los siguientes ejemplos en los cusles lag partes y porcentia-
jes son en peso.

EJEMPLO 1

Se disuelven 13,8 partes de compuesto azbico obte-
nido por copulacidén de 2-ciano-4-nitro-6-bromoaniline diazotas
da sobre N-etil-N~( f-carboxietil)-m-toluidina, en uns mezcla

BTN R T TR AT ST A e e =T
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de 100 partes de dimetilformemida y 25 partes de piridina a
259C, y se afiaden gradualmente 3,8 partes de ciamwo cuproso

dihidratado. ILa mezcla se agita entonces durante 4 horas a

1002C. La mezecla se enfria y se filtra el colorante preciplta-':
do. El colorante se disuelve en una solucién acuosa de carbo-
nato sbdico, se Tiltra la solucibn, se acidificea el filtrado
y el colorante precipitado se filtra, se lava con agua y se

geca,. i

Se prepars un baflo de tefiido acuoso disolviendo

ung parte del colorante en 2,000 partes de agua conteniendo

una parte de carbonato asbdico, se afladen 100 partes de un ma-

terial textil de poliéster aromético, seguido por Acido fér-
mico para ajustar el pH del bafio de teflido a 4, y se lleva & :
cabo el teffido durante 45 minutos, a 1302C, bajo presién super-
gtmosférica. El material textil teflido se aclara entonces en !
agua y luego en una solucién acuosa de carbonato sédico, finq;z
mente en agua, y se seca a continuacién. ;

El tefildo azul profundo_resultante estd totalmente ;
penetrado y poseé una excelente solidez & la luz y a los tra- E
tamientos térmicos en seco. f

En lugar de las 100 partes de dimetilformamids em— E
pleadas en el ejemplo anterior, se utiligan 100 psrtes de di- ;
metilsvlféxido o de formamida, o de N-metilpirrolidona o de !
benzonitrilo, obteniéndose un resultado similar.

En lugar de las 100 partes de dimetilformamida

¥ 25 partes de piridina, empleadass en el ejemplo anterior, se

dina o 100 vartes de quinolina, obteniéndose resultados simi-

utilizan 125 partes de dimetilformemids o 100 partes de piri- l
lares. '
|
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golidez a la luz, a los tratamientos térmicos en seco y al

EJEMPLO 2

Se disuelven 6,3 partes de 2,6-diciano—4-nitroani-
lina en 90 partes de dcido sulfdrico a 0 ~ 52C, ¥y, a la misma
temperatura, se sfiaden 30 partes de écido fosférico al 85 %.
Se afiade entonces lentamente una solucién de 2,5 partes de
nitrito sédico en 100 partes de focido sulfdrico, menteniéndose
la temperatura de la mezcla a 02C por enfriamiento extermo, ¥
la mezcla se agita entonces durante 3 horas més a 02C. Se afiade
4cido sulfémico para destruir cualquier &cido nitroso resi~
dual y la solucién resultante del compuesto diazbéico se afiade
& una solucién de 6,9 partes de N-etil-N-(/3-carboxietil)-m-
toluiding en 100 partes de agua, conteniendo suficiente Acido

clorhidrico para disolver el compuesto amino, manteniéndose

en 0 ~ 5¢C la temperstura de la mezcla resultante, por enfrig-
miento externo. Is mezcla se agita durante 30 minutos y el co-:
lorante precipitado se filtra, se leva con agua y se seca. E»

El colorante tific 10s ilateriales textiles de poli-

ésteres eromfticos en tonalidades aziles que poseen excelente

frotado.

La sigviente Tablg proporciona otros ejemplos de co-
lorantes azéicos de la invencién, que se obtienen reemplazando
las 13,8 partes del compuesto azbico empleado en el ejemplo 1
por cantidades equivalentes de los compuestos azbicos de fér-

mulas
L1

A~COCH
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en la que los disvintos simbolos tienen los valores dados en

las columnasg respectivas de la Tabla. Los colorantes resultan-

tes que corresponden g la férmula anterdior en la que 1!y 12

son ambog ciano, cuando se aplican g materiales textiles de

5. poliésteres aromfticos, proporeionan las tonalidades indlca-
das en la tltima columna de la Tabla.
o 1t 12 |z x Y A R TONALIDAD
3 |eclorojcloro|nitro hidré-| hidrédgeno|etileno Kg—cianon r0jo~azi~
geno etilo lado
4 " " " " metilo " /A -hidro-| azul-roji
xietilo 20
5 | bromo|bromo| " hidrégeno| /5 -meto- | violeta
xicarbo-
niletilo
6 " lecloroi " " " n-butilo | azdl-roji
z0
7 | eisnol ® " " etoxi " etilo 1 i
8 " {bromo; " metoxi | metoxi " hidrégend Azul
9 | elorojcloro) " " metilo " etilo Azul-ver-—
doso
10 " " n hidré-| hidrégeno| B -carbo- | Violeta
geno xietilo
11 " oo " metilo " /A -aceto-| Azul~roji
! xietilo z0 -
E )
12 | bromo|bromo| " " hidrégeno| " ﬁ‘—etoxi— "
g etilo
13 | eloro|cloro|N-metil- " " " n-butilo | roso~azu—
!sulfamoilo lado
14 " " lgloro " metilo " beneilo rojo
HS bromo | bromo | bromo " hidrégeno " /g-ienil-; " i
? ‘ etilo i :
l i " 1
"6 " " {cigno * | eloro " /g-ciano-i escarlata
i i etilo |
i i {
i !
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ME Y |12 | g X Y A AR TONALIDAD
17 |bromo|bromo | metilo hidrégenol hidrége~| etileno /Q—ciano— naranja
no etilo
18 " " sulfamo- |hidrégeno|metilo " etilo rojo-azu-
Silo lado
19 " u N:N-dietil " hidré- " -nidro- "
sulfamoild geno xietilo
20 " " | N-etil- " metilo " A ~ciano~ "
sulfemoilo etilo
29 | o n | hidrégeno n nidrége-| tetra~ | n-butilo| rojo
no metileno
22 | " | metoxi L " etileno |A-hidroxi Naranja
etilo
23 b " trifluor— u metilo " etilo r0jo~aZi~
metilo Jado
% 24 " " etilsul~ [metilo hidrége~! tetra~ |n~propilo "
i : fonilo no netileno
% !
NoTa
Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de reslizsrse en la préctica, debe hacer-
5. se constar que las disposiciones anteriormente indicadas
gon susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
alteren su principio fundamental. También se hace constar
gue el invento corresponde a una solicitud de patente prew
sentada en Inglaterra con el n® 41.729/72 de 8 de septiem-
10. bre de 1.972, acogléndose por lo tanto a los beneficios que

conceden los Convenios Internagionales en vigor, siendo lo
que constituye la esencis del referido imvento por lo que
se solicita Patente de Inveneidn por 20 aflos en Espafia, S0~

bre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTERCION DE COLORANTES MONO-
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AZOICOS DISPERS0S; caracterizéandose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para lz obtencién de colorantes
monoezéicos dispersos, libres de grupos &cido sulfénico y
grupos 4cido carboxilico adicionales, de férmulas

en la que A es un radical alquileno d= 2 a 6 4tomos de carbo-

no; R es un dtomo de hidrégeno o un radieal alquilo inferior

opcionalmente sustituldo o un grupo -~ACOOH; X e Y representan,

independientemente, hidrégeno, cloro, brimo, alquilo infe-

rior o alcoxi inferior; y 2 es hidrégeno, cloro, bromo, alqui-.

lo inferiocr, alcoxi inferior,trifiuvormetilo, nitro, ciano,

alquilsulfonilo inferior opcionalmente sustitufdo o sulfonami- .

do opcionalmente sustituido; caracterizado porque comprende
hacer reaccionar un compuesto azbico que estd libre de grupos
4dcido sulfénico y grupos Acido carboxilico adicionales, de
Térmila;

en la que 11 es cloro, bromo o ciano, L2 es cloro o bromo ¥
A, Ry, X, Y vy Z ge definen como anteriormente, con ciamro cu-
proso, en presencia de un liquido orgénico apréiico polar y

opcionalmente en presencia de una base.

2.« Procedimiento para la obtencién de colorantes

!
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—te desg~

monoazéicos dispersos, tal y como queda sustancialue

erito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 12 hojus escritas a méquina

" por una sola cara.

Madrid,
= ATT owmE
IMPERTAL CHEMICAL INDUSTHYES® LIMITED.
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