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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES MONOAZOICOS
CONTENIENDO COBRE DE LA SERIE CLORO-s-TRIAZINA.

Sotlioidante: IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
repidente en Imperial Chemical House, Millbank, Londres,
S.W.1., Inglaterra.

Esta invencién se relaciona con un procedimiento

- pare la obtencién de nuevos colorantes reactivos y, en par

ticﬁlar, para la obtencién de nuevos colorantes monoazdéicos
conteniendo cobre de la serie cloro-s-triazina.

5 La Patente britanica No. 950.871 describe y rei-



10

15

. vindiea, inter alia, compuestos de cobre de colorantes moho-

azdicos de férmulas i
|

- HO NH-X

- (H0,8);

en la que uﬁu de los simbolos B representa hidrégeno y el otro
un grupo &cido sulfénico, X represents un radical 1:3:5-tri=-
azina por lo menos monohalogenado y n representa 1 6 2. En di~I
cha patente se describen un nimero de tales colorantes y a pe-i
sgr de que los mismos poseen excelente solidez a la luz bajo .
las condiciones usuales, es decdir en atmésfera seca o ligera-
mente himeds, los colorantes tienen una solidez a la luz sor-

prendentemente pobre cuando se humedecen en especial bajo con-,

diciones ligeramente aleslinas. Por ejemplo, los colorantes ‘

monocloro-s~triazina descritos en los ejemplos S y 6 y en la %

‘tebla, que tienen ls férmmlas ?1
c.
%
ll
S0,H O—— Cu - m \N//\

éf\r oo U

04 i

-,H

1

i

- 1
t

en la que R representa hidrégeno, m-sulfofenilo 6 Z,S-aisulfo--i

fenilo, tienen una solidez a la luz, como normalmente ee mide

en estado seco, de 6 6 superior y una solidesz a la luz de so= |

lamente 1 & 3 cuando se humedecen con una solucién a pH 9.

PR



10

15

20

Este répido debilitamiento bajo condiciones Inimedas ua alta—

mente desveﬁfajoso cuando los coloranties se aplican a articu-

los de Vestir o materiales que con frecuencia han de ser lavae-

dos y colgados a la luz del sol para su secado.

Se ha encontrado shora que puede llevarse g cabo una |

me jora en esta propiedad, afectando de forma considerable a

otras propiedades ventajosas, tales como solidez al lavado, a

' la lﬁz en estado seco o a la facilided de lavado después del

proceso de secads o estampado,‘mediante una eleccién adecuada
del radical representado por R en los compueatosrde la férmu-
la (II) anterior y en colovantes de estructura similar.

De acuerdd con la presente invehcidn, ge proporcio-

nan colorantes de fé6rmulas

(SO3H)
8?32{ 0
¢
S03H

en la que p es 0 6 1; uno de los simbolos B es’H y el otro es
S04H; y X es CH3, OCH3 6 Cl. | _

El procedimiento de la invenciéﬁ para preparar Gi-
chog éoloranteé, comprende someter un compuesto monoazdico

de fé6rmula:
C1

1
0N

¥ N
L]
yd
N AN

' Ny .
P (so3H)p-
X .

(6)
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a2 un tratemiento oxidante con cobre.
Este proceso puede efectuarse calentando el com-
puesfo monoazéico en una solucién acuo;é con una sgl de cobre,

por ejemplo, sulfato o acetato de cobre, y un agente oxidante,

Apor ejemplo, peréxido de hidrégeno.

Los compuestos eminoazéicos de £érmula (6) pueden

obtenerse por copulacién de una amina diazotada de férmulas

~

(4)

S0 3H

con deido 1-amino-8-naftol-3,6- 6 4,6-disulfénico y condensa-

cién del produc%o monoazéico resultante con el producto de

condensacién de eloruro cisndrico Yy tna amina de férmula:

(5)

Kternativamente, se puede condeﬁsar primero el cloruro cia-
nirico con dicho producto monoazdico y luego con la amina dé
férmula (5); o se puede condensar en cuelquier orden con la
aming de férmula (5) y con el dcido sminonaftoldisulfénico,
copuléndose el producto resultante con une aming diaszotada
6e férmula (4). Segin otra posibilidad, se copula la amina di-
azotada de f£érmula (4) con el producto de condensacién de
clorure ciandrico y 4cido aminonaftoldisulfénico y se conden-
sa el producto con la emina de férmula (5).

Los nuevos colorantes pueden aislarse de las mezclas

de resccién en las cuales se han formado, por los métodos nor-




R e )

10

15

25

30

‘diazonio preparsda a partir de 3 partes de Acido 2-naftil~

ficacién seguido por filtracién y secadp o mediante secado por:

!
. l
aspersién del licor total de reaccién. Si se desea, pueden i

afiadirse, para los fines de formulacidn, estabilizadores, por ;

ejemplo mezclas de hidrogenofosfato de metales alcalinos, y di%

luyentes, por ejemplo, sal o0 urea. !

Los nuevos colorantes son unoﬁ colorantes reactivos :
valibsos para lane, seda, nylon pero més particularmenfe para ;
materiales textiles celuldésicos los ocuales son tefiidos, cuéndo%
el colorante se aplica en combinacién con un.éloali, en ‘tona~ |
lidades azul rojizas brillantes de excelente solidez al lavado:
¥ a la luz, teniendo unae solidez a la luz més notable bajo
condiciones himedas que es mucho més elevada que la que poseen
log colorantes de estructura similar descritos. en la Patente
briténica No. 950.871. ’ |

La invencién se ilustra por los sigulentes ejemplos |
en los cuales las pexrtes y porcentajes son en.peso.

' EJEMPLO 1 .

Una solucién de 1,9 pérteSfde clorﬁro cianirico
en 10 partes de acefona se afiade a una soluoidén de 3,65 partes,
ée la sal disédica del écido 1-amino-8-naftol-3,6-disulfénico ?
en 50 partes de hielo-agua. La suspensién se agita a 0-520C
hasta completarse la reaccién y se filtra el oloruro ciandrico

gin reaccionar. Se afiade entonces una suspensién de la sal de

amina-4,8-disulfénico en 50 partes de agua y el pH de la mez-
¢la ame eleva a 4,5-5 con una solucidn de carbonato sédico.
Una vez complete la copulacién, sme afiade una solucién de 1,9

partes de 4cido 2~aminotolueno-4-sulfénico en 20 partes de

agua ¥ la mezcla se cellenta a 402 durante 6 horas manteniendo!.
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" solucién 2N de sulfato de cobre, se aﬁaden entonces 17 partes

~de una solueibn de peréxido de hidrégeno en 20 volumenes

e1 vH entre 5 y 7 por la adicién de carbonato sédico acuoso.
Una,vez completa le condensacidén, se aﬁaden 10 partes de una ‘
i

durante una hora manteniendo el pH de la mezcla en 4,5-5 por |

.la adicién de acetato sédico, La solucién se agita'a 20-252C

durahte 2 horas y el producto se precipita por la adicién de !
‘ i

cloruro potésico.

EJRMPLO 2

, Se obtiene un producto idénﬁ}co al.obfenido por el
método del ejemplo 1, si la condensacién del dcido 2-aminoto- |
lueno-4-sulfénico con eido j-(4',6'~dicloro-s~triazinil)-
amino-8~naftol-3,6-disulfénico se realiza antes de la copule-
cién con la sal de diazonio del dcido 2-naftilamine~4,8-disul-:
fénico y cupracién oxidante. i

La siguiehte tabla muestra la solidez a lé Iuz de
un mimero de colorantes obtenido de forma similar a le indica-

da en los ejemplos 1 y 2. La columna 2 muestra la amina de fo6x-

mule (4) empleada como componente diezéico. La columna 3 indi-

. ca el écido aminonaftoldisulfénico empleado como componente de|

copulacién, La columna 4 indica la amina de férmula (5). ;
La columns 5 proporcions la solidez & la luz, medida en un gé—i
nero de algodén tefiido a wna profundidad normglizada Yy sumer- }
gido en una solucién témpén a PH 9. El standard comparativo

empleado fué el juego usual ISO de géneros tefiidos, expuestos !
en una atmésfere de aire mantenida a 30.i1090 y una humedaed

efectiva del 45 +5 %.

-




Ejgmplo I1 IIT S\ v
3 Acido 2-naftilamina~ | Acido {1-—amino-8- | o-toluidina 4
4,8-disulfénico naftol-3,6-disul | .
fénico
4 " " o-gnisidina 4-5
" n o-clorognilina 4
6 " " : Acido 2-amino-~ 3~4
tolueno-4-sulfé-
hico
7 " " Acido 2-metoxi- 3-4
aniling~5-sulfé-
nico )
- 3
8 " " Acido 2-amino- 3~4
tolueno-5-sulfé-
nico
9 " Acido 1-amino-8- .o 3-4
naftol-4,6-disul
fénico
10 " " o-anisidina 4
11 " " o-cloroanilina
12 " " Acido 2-cloro- 4
aniling~4-sul-
fénico
NOTA
Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
.. asl como la maners de realizarse en la préptica, debe hacerse
5 constar que les disposiciones anteriormente indicades son sus
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundamental., También se hace constar que el in-
vento corresponde g una solicitud de patente presentada en
Inglaterra con el n® 14.848/73 de 28 de marzo de 1.973, aco~
10 giéndosé por lo tanto a los beneficios que conceden los Con-
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venios Internacionales en vigor, siendo lo gue constituye

la esencia del referido invento por lo que se solicita Paten-

te de Invencién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO
PARA LA OBTENCION DE COLORANTES MONOAZOICOS CONTENIENDO COBRE

DE LA SERIE CLORO--s~TRIAZINA; caracdterizédndose por lo siguien--%

te:
1.- Procedimiento para la obtencién de colorantes

s
monoazéicos conteniendo cobre de la serie cloro-s-triazina,

" de férmula:
(soan)
S03H 0
O EN
. P
_ | (3)
. |

en la que p as 0 6 1; uno de los simbolos B es Hy el otro es
SO3H; ¥y X es 0H3, OCH3 6 Cl; caracterizado porque comprende

someter un compuesto monoezéico de férmulas

S04H
5041 ( 3 »
X
Z N
A ,/T"
(6)
5031

a2 un tratamiento oxidante con cobre,
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2.- Procedimiento para ld obtencién de colorantes
monoazbéicos conteniendo cobre de la serie cloro-s-itriazina,

tal y como queda sustancialmente descrito en la presente Mero~

ria. :

Esta Memoria congta de 9 hojas escritas a méquina

por una sola cara.

Vedrid, 9o WAR. 1974
IMPERIAL CHEMICAL INIXISTRIES LIMITED, B

"

el

g ey

J RESEE LCEBY Y HBDEY
» p» Flrmado: L. Goata Fornand
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