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PROCEDIMIENTO PARA TENIR FIBRAS DE NYLON

Sotbpifante: TUPERT AL CHENICAL INIUSTRIES LIMITED, entidad inglosn,
regidente en Imperial‘ Chemicel House, Millbanlk, Londres, -

J3.W. 7., Inglaterra,

Bate invenocidn ge relacions con m:n_prooedimienio
de tefildo do fibras de polismide, por ejemplo, polihemme»i .
tilenadipamide {nylon 66) y policaprolactema (nylon 6).
Todas las fibras de polismide se denominaxdn o conilnuacién

5 "nylon" R
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Caestong un procedimiento pare te-

Cmrziele ap]_icar' a las mismas un oo-
! i
cunidcidn ds &m}idrji'do dioarbo-:c[lioo(

ci.. de Leldo dicarboxilico t8l que puede

-+ wnnidiido eiclico por pérdida de

L gani-sater o semi-gmida’de dicha agru—

e, s8iando presente cualquier
vi-ho colorante en formae del dcido

- ¢ui cmonigco o unae amine volddil,

ier huste gue tiene lugar le fijecidn

o -aglde ineluve semi-emidas derdvedas
<. dc férmala ~NHR'R" en donde R! es ki-
wiguilo sustituldo o arilo y RY

~i0ilo suatituido.

¢ n grupgeidn que debe estar presents, |

16 invencidn, se representd gro-!

C.ooulgaiasntes altematives:

i1 de dcido dicarboxilico

:'-'- +
<coo AH
COOR

Sal de semi-éster

1
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Band ~ami in 321 de semi-amida

en donug & repeecents wne moléculs de amoniaco o ung amina
veldiil, pardioulommente ane amine eliffflca o ciocloalifédtice,

py s meviianing, etlloming, oiclohexllamine, dietil-

Ry o8 hidrdgeno o un grupo alquilo o

‘pur ejemplo, de § a5 dtomos de carbono)

|
]

B miwy Trlio oy R oeo bldrdgeno o un grupo alquilo o algquilo

Glon Trome e lowpta, Jm t a5 dtomos de carbono).

loa colorantes pueden conténer tam--
Wién ol wesos oo grupo Scido sulfénico o sal del mismo.

Sena wysendarae gque log dos grupos CO de cada wna-

¢ aones anteriores, debers estar en teles pe-
aloiarog yeinglved gue ge presente o sea posible la formasién
del snhif~do. Jor ejemplo, lo® grupos CO pueden estart

{a) o nesieienes sdyngentes sobre un anillo axométioo

carbocicticg, wov eisaplo en poslcidn orto en un anlllo ban-

{h} en noticionan formgdoras de anhidridos sobre uaan

cadenz eimile, nor ojemplo lms pogicionss 1,3 o preferible-

{c) w0 de =llog sdlbuade en un anillo aromdtico carbo-
giclico ¥ =1 otre en une posicibn formedora de anhidrido

gobre pns eafecs Snlersi. 81 cemo, por ejemplo, en el dcildo

Yoonliowo e debo entendsree que puede estar presen—!

te mEas as cmn o os 2o o2olones anferiores y gue cuande

ceppptciones no btienen porgue ser idénti-

[ 20 I PSS SE R )
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En feneida de sus solubilidades; los colorantes pus-
den spiicarse & iz fibra de nylon blen a partir de soluciones
0 bien poms olmpersisnce.
5 ge pueden disclver seles solubles en agua (POr
sjempio, @ =.:8 oon =mondsaco, aminas volétiles o metales al—
% calinocm; = sovoidos Glonrbexilicos, semi-é9teres o semi-

amidas, pooo Jormoyr walios de tefildo en solueidn o licores de i
lmpresrecidn. Luwukio so emplea uné sal de metal alealino, o o
10 bien anves o Lioa despubs de la aplicocién a la fibra de nylom
i me pusGe liberar el Acido carboxilice libre por medio de dcido
mineral v orginico o und sustencia gue genere un &oido tras '

smpled nns oni
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en formui {2
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s, por ejemplo tiocianato aménico. Cuende sa

swonlaco o und amina voldtil, no es neossa-

Iiharay ﬁl dCidO libme

£uvivamente, los colorantes, en forma Gel dcido.

Iibre o de anbideidc, pusdsn aplioarsé a la fibrae de nylon

2 dlspersiones en 1iquidos acuosos u orgénicos,

o mezclas da ins alaces, o en forma ds soluclones en liguidos
20 orgénicos,
Yoo soloiue tos pueden aplicarse tamblén a las fibras

R Y
agpegantes con

s

rroba, alinih
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atan Je esbanpacién gue contienen los égentes

1123, por ejemplo éteres de goma de alga-—

1y

L3

22 de tragacanto, &teres y ésteres

o~
po)

aeonz de log subterioraes con emulsiones de

st ws cobempnoidn o licores de aplicacidn
vaebnan loa 2ditlvos conocldos, tales como

ooy
¥

LS,

electrolitos, agentes humectantes, ad-

-
)
»..L.—J‘-:\‘v

cidn, agentes oxidantes suaves, urea
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% otrog sditivos ds un Hipo que faciliten la fijacién del
Tinthe.

M etops da enlentamiento del proceso se realiza
hagia que tiens lugnr la fijacién del colorante sobre la
£lbra, por le cual so qulere dar a entender gue por lo menos
parie del coloranite llegue & asociarse méds firmemente oon 1o

Tibra o freavds de una dnteracolén quimica y/o fisica y que,

por o tants, 2sf mds dificil de separar que don anterdorddad l

al brotemlents omloo. : L ' ‘

M porticolermente, los colorentes pueden aplicar-—

2o 0 log Dibios de nylon o partir de un licor acuoso o no ’
3

acucse ¢ mediants tonlcesn de estampacidén y someterse a cone

1

tinnacién a coceldn o tratamliento con vapor de agus, convew—
niaentemsnte a ﬁ@éperaturas superiores & 1252C y con ‘preferen— f
oin a 180 - 21Dad, |

Dasruds de realizar el procesc de la invencidn,
puede ger conveniente fretar le fibre de nylon con hn &loali
dilulde, por ofemplo c&r%onato-sédioo 0,05N, pare separér el
goloxanie cualio de 1la fibra. Altermativamente, el colorante
suelto puade sor seprrade por medio de un disolvente para ei
eolosuntha,

Bz probable que los colorentes se fijen a las fiéf'

bras de nylen, en algin grado, por reiccidn quimica con 1a

D

Sibra, positlsmente modiante enlaces amida, puesto que los

aolorantas oop saifmente eliminados de forme parcial de la

Tibra por tyatomlionts con disolventses de los tintes, {al

-

nivriende, pirldina nowose y dimetilformemida,

come phridine

doide weddios o eloyobonceno, A este respecto, los colorentes

pereoen conrcriarse de forma similer @ los colorentes redo-

tivos conceidos, {0les como aquellos que contienen agrupacic— I
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. de colorar teg qus son utllizados en el proceso de la inven=-

.ciéna En esta ejemplificacidn, y al objeto de resumir, se

nes cloroirlazind.
Sin emolrgo, los tipes de colorantes reaotivos
entericrmente conocidos a la presentacién de nuestra solio*~
tzd copendients 15.580/73 requieren todos ollog 1a presencie
de 4lesli para gue pusda fensr lugdr la reaccién con la fibrd.
En el prosesp ds 18 vresenie invenocidn y en el de la solici%ud,
19.580/73 no es necssarie el empleo de dloali.
sve, ventsja de la invencién reside en que log colo-
rantes empleaaos no experimenten le hidrélisis irreversible a
compuestos no resolivos, bLlen durente el almaoenamiem‘o o 1‘.):3.&311I
durente el proceso mismo. 3e oree que en el proceso de la in-
vencifdn, 1o fibre de nylon reacciona con los colorénten de
anhidyido los cusles meden producirsse temmicamente & pertlir (

de ia agrupacién presente en el ecolorante original.

A continuscidén se ejemplificen algunos deé los tipos

hage referencis brevements a 1as agrupaciones de deides di-
carboxilicos. Debsxd entenderse gque en la presente invenelén
se pueden utilizar los miomos colorantes en los cueles lag
agrupscliones dg Geldos dicarboxilicos estén reemplazadas poxr
gualguisre de las agrupaciones reprééentadés graficaménte
mds srriba. V )

COLOHANTRS AZQICOS

En los eclorontes azéicos adecuados pard smple&rss |

en el procezo de le invencidn, las agrupaclones de Acidos di-

carboxiliccs pusden esiar en el rosfduo de un componente di-
azbice (L), un componente de copulecidn (o final) (E), un

componente medie (M)} que significa un componente gue puede
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ger copulado con un componente azbico diazotado y diazotarse
a contlinuaclitén para und posterior copulacién, o un componente

(2) que copula con dos moléeculas de componente ezbico dlazo-
tado (idénticas o-distintas).

De easte modo, y adoptando las representaciones con~
vencionales de les colorentes azéicos, empleando una flecha
parﬁ indisar "diwmotado y copuldde con", los colorentes ade~

ouados peca utiliz@rse en el proceso de 1@ invencidn son, por

ajemplos
(a)
HOOC
A e— E
1006~
’ GOOH
(b) Ay B
T~ COOH
() HOOC
. .
A > M y B
HOOC v :
CO0H
(a) A »M ).3./
T~ COOH
{e) - A > M\ > E
HOOé C00H
> B« Al

(£) 4

HOOG COOH




() HOOCG, 000H
g \ \ /

A .
nooa”” o0

~
[
&

Ios componentes diazdicos (4) pueden ser, por ejem=

plo, los de férmulass

COOH :
p i CO0H _%: ;
N

NH 4 2 2 . e
2N coom A COOH .

_GH,COO0H TNy 0O

WH, | Ry A AL
P = COOH
COOH N,

en donde X represents los dtomos necesarios pare completar H
un anillo arométice heterociclico (sustituido o no).

Ejemplos especificos de tales componentes dlezéicos
sons “
4cidos 3 y 4~aminoftélico,
dcidos aminohomoftdlico,

deido 3-amino-—4-cieno-S-metilftdlico,

2-amino-5, 6-dl carboxibenzo tiazol,

Ios siguientes semi-ésteres de 4dcido A-aminoftélico:

metilo, etils, n-propllo, iso-propilo, n—bli’cilo,"(): -hidroxi-.

etilo, [I-metoxietilo, (d-etoxietilo, clolohexilo y fenilo.

t

i

|

I semi-Bmide de Acido 4-vminoftélico y los siguien-—é

1
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~S0pNH~, ~NHS0,~, ~CHpNH-, ~CHN(CORlquil)= § -CHpN(G0azil)-,

_6cldo N-acetil(4-aminofenil)aminosuccinico

-9 -

tes derivados N~pustituidos de la gsemi-amide de ééido 4-9.m11‘ao-;

ftélicos '

metilo, n~butilo, isopropilo, ciclohe_xilo, fenilo', tolilo,

p-olorofenilo, dietilo, di-(d-hidroxietilo, metilfenilo,
Tos componentos diazdéicos A pueden tamblén ser de

férmulal

NH, = X =~ (Y)n - CH - GOOH

2
CH2 -~ CGO0H

en '1a que X repregente un residuo arileno, n es cero o 1 o Y

es un dtomo o grupo de enlace, por sjemplo de férmule =0-, :
~8-, -80p=, (0=, =OHp=, ~CONH-, =NHCO-, ~NHGO(CHp),Z- (siea- | .
do m un entero de 1 & 6 y % un enlace directo, =S=-, '7-802-, -
NH-, -N acil- 6 -N elquil-), —NH-, -N(CCelquil)-, -N{UOeril)-,

Ejemplos especificos de tales componentes dia.zé‘io§s

aons

deido 4-aminofenilsuccinico

deido 4~aminofeniltiosuceinico

dcido 3~ y 4-aminobencenosulfonilsuccinico
deido 4-~aminofenoxisuceinico

dcido 3-aminobenzoilsuccinioco

deido 3~ ¥ 4-aminobenzollaminosuoccinioco °

dcido 4~sainofenilaminooarbonilsucoinico
deido 4-aminoanilinosuccinico '

deido 3~aminobhencenosulforilaminosuceinico

dcldo 4-aminofenilaminosulfonilsuccinioco
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dcido 4-aminpobenclleminosuccinico

dcido N-benzoil(4-aminobencil)aminosuccinico

g0ide 4-aminobencilsuceinico

deido 3~ y 4—eminefenileminoacetiltiosuccinico
dcido 3-.y 4-aminofenilaminoacetilsuccinico.

TLos sigulentes semi-ésteres de &dcido §~-aminofenil-

succinicos metllo, etilo, n-~butilo, (S»hidroxietilo, ﬂ!-sﬁoxi-

etilo, ciclohexilo, fenilo.
Ias semi-amidas de édcido 4-aminofenilsuccinico y
los sigulentss derivados N-sustituldos de la semi-emida de

dcido 4-aminofenilsuccinico: metild, n-butilo, iso-propilo,

" ciclohexilo, fenilo, tolilo, p-clorofenilo, metilfenilo,

1os oomponentes_diazéioos (4) pueden también ser de
formulas '
NHZ - X « Y - CH - COOH
HO - CH -~ COOH
en le que X reprasente un residuo arileno, Y representa ﬁn g
dtomo o grupo de enlace de £émmule =O-, -S-, ~30p~, ~NH-,
~Nagil~, =Nalquil-.
Ejemplos espacificos de tales componentes diazdicoé
sons ' '
deido o =(4-aminofenoxi) (> -hidroxisuceinico,

feido o -(4-aminobenciloxi) (>-hidroxisuceinioco,

 deido A-(4-eminoeniline)(d -hidroxisuccinico,

deido oLu(4—aminofeniiﬁio)—(5—hidroxisuceinico,

- dcildo c(—(4~aminofenilsulfonil)-{B—hidroxisuocinico.

Ios componentes diazéicos (A) pueden tamblén ser
de férmula:" |
| CH,,COCH
NH, - X - (Y), - CH
CH,COOH

.
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(1) Pueden ger por ejemplo de férmulat

en la que X representé un residuo arileno, n es cero 6 1y T
r@presenté un dtomo o grupo de enlace de férmula ~O—, —S~,;'
~80py ~Nimy -NHGO-, -NH-, -N(CORlquil)-, <N(COsiil)-, ~SCNH-
~NHS0p—, <CHyNHw, =CHpNR=, -CHpN(COalquil)=, —CHoN(COBIil)w,
~GONHw,

Ejeuples eapecificos de tales componentes diazéicos

BOn.S

deido 2-(3-aminofenil)elutdrico

deido 2»-(3-aminé-4~metoxifenil)gluté.m, co
doido 2~{4~aminofenil)glutirico

fioldo 2~(4.~amin§fanoxl)g1u1;é-moo L o
deido 2~(4-eminofenilamine)glutdrico . o %'.r
doido 2-/N- (4-—B.minof‘enil)acetilmno]gluté.rico B .
deido 2- (4-—ami*10femltlo)glu’cérico S 7 7____:',.:;_5. i
dcido 2-(4-aminobencil)glutdrico , | T
écido 2-(3—amin0bencenoaulfonilémino)glutéﬁoo, ‘ S

Componentes de copulacidén (E)

/]R | e
en la que A representa un radical arilo, teniendo por ] éz@;Lqﬁ _
comd. sustiﬁyen-bea ~NHGOalquilo, - ~NHCO2rilo, -Oalquilc',“val'ciui;-g

lo, R represente hidrégeno o un radical Blguilo o algluild' BUS-

ti’su{do,r X representa un radical alquileno o algullenc siz:é;:i'm !

tufdo, n es cero 61, mes 16 es cero gl n es cero, Y rep ~e-ré :

BENTE =Om, ~Sey =80y -NH-, .-N(alquu)- -CONH- ~NHGO-, ,,r '

represencé ung agm}péoj.én de férmula: ' '
~CH ~ COOH 6 o - CHp - COOH

l N
: ' .
CH, = COOH - CHy. = COOH'."



10

15

20:;

e 12 -

. COOH - CH - COOH
§ i\j o L
-+ " HO - CH - GOOH

GOOH

Ejernplos especificos de tales coﬁponentes de copu-

lacién sons o '

| Negt11-N—/P3=( ¢y (b~dicarboxietiltio)etil/enilina .

Ne-et11-N—/(* =(ct , (> ~@icarboxietiltio)etil/3~toluidina

N-etil-N-/P =(¢, 3 -dicarboxietiltio)etil/3-acetilaminoani 1i- -

na

N-oti1-N-/1> ~(( o (> —dicarboxietilsulfonil)etil/anilina o
| NufPBe(oly (> “dlcarboxietilaminosarbonil) etil/aniling.

écido anilinosuccinico

4cido o-anisidinosuceinico
‘dcido m-toluidinosucoinioco

dcido m-acetileminosnilinosuceinico

dcido c<~(N—matilanilino)-ﬂ>-hidroxisuccinico ,
N-(% —cianoetil-N-//>=(o¢, (> ~dicarboxdietiltio)etil/anilina .
Nee 511N/ 75 =( 3, 41 ca b3 benzoilamine ) etil/Aniline

t

N—Z}a»(n<,‘(—dicarboxianipropilaminooarbonil)etil]éniliﬁaf'L_'

(2) Otros componentes'dg cop&ladidn'son los derivacos

' acilc obtenidos haciendo reaccionar une amina de férmula:r

~en la que Ry y Ry son grupos alquilo o alquilo sustitufdos y

Ry puede representar adicionalmente hidrégeno, y Ry es hidrd-

‘geno, algulilo o &lcoxi, con un compuesto de férmulsa:




Wl

10

' co
vl
1 X /p '
co '

00 _ Cco ' '”.7 OH2
/S \ e\
\ / B
- 0L X :
GO GO co-—o/
“en aqnde'x é’QO, SOZ? CHy,
C1C0CH, ~ (Y). - CH = CO ' o
2 n | -:::D en donds Y - S, GH2; n =0 -1o).
CH, ™ co ' i .
6 ClC0CH=C - s~
' - g0~
(3) - Los compgnentes de oopu;acidn conocidos que contief

nen grupos hidroxilo o amino, por ejemplo pirezolonssy plrdmi-
dinas, indol, 6—hidroxi§iridohés, ecilacetamidas, neftoles y
naftilaminas, pueden converfirae'eﬁ éompenentés.de copuladién
dei tipo requerido, mediante éciiaciﬁn con derivados ap:op;%f'

dos de éoidos dicarboxflicos. Aef Ph= N—N ge puede hacer

‘#e puede hacer reaccionar -oon ]?CO
. ] 7 | 3
0
: /
gioc 0

‘Alternativamente, los componentes de copulacién que




.como componentea diazéicos o con las amines indicadas a conti-.

I'nuacidn.
Asi, se puede hacer reaccionar con
CH,C1
HO
CZHS

—J/'ﬂ\\r* H - COOH

CHZn COOH
ClOC-4<::j>}—N——— N - se puede hacer reéccionar con
- 654L>V/J\\Me IR : '

10

-écido 1-fenil—Z—metilindolil—S—tiosuccinico :
1-—( 3,4-dicarboxifenil)-3-metil-5 ~pirazolonA,

,oolorantes azbicos, por condensacién con un compuesto gue con-

50 | tiene une agrupacién de dcide dicarboxilico.

e~ - 14 - -

contisnen un grupo acilo o halégeno reactivo, se pueden hecer f

rﬁaocionar con. uno . ds los compusestos anteriormente indicados

HO(CH,),S - CH - COOH
CH, ~ COOH

Y 2 4~bis—dietilamino-6~cloropirimidina sérpuede hacer reac~ -

cionar con dcido tiosuccinioo. 7 - i
Ejemplos especificos de oomponentes de oopulacidn

hetsrocioclicos Sons

2-metil—5 6~dlcarboxiindol

1

0TRA PRODUCCION DE COLORANTES AZOICOS.

Los colorantes adecuados pare empleérsge en la inven-

cidn se pueden preparer tenbién & partir de tipos conocidcs de

Asi, por ejemplo, pueden condensarse colorentes aznéi-



10

15

20

-15 =

, CoL .
cos ‘que contienen grupos hidroxilo, amino o alquilamino ocn un]

agente acilante que contiene une agrupacién de 4cido dicarbo—
x{lico, por ejemplo con enhidrido epoxisuceinieo o uno de’”i'os
agentes acilantes indicados en el subpé.mfo anterior (é) ba,)o
el encabezamiento "Componentes de copulacién®. o
Ali;ema’civamente, los colorantes azficos que contle—
nen grupog haluro de carboxilo o grupos de "anhidr.l.rdos mix-.;ds",
en los cuales un grupo écidb carboxilico pendients es capez. de
formar anhidridos con un &dcido simple, tal como &cido acético‘g )
o dcido benzbico, se pueden condensar con las aminas indicadas |
anteriormente como 'componenfes diazéicos (4) o con inte:cmezdiaf-
rios falea como ¢ . S -
| COOH PP N
X ﬂ X —@i , COOH
COOH o COOH
en donde X repregenta OH, NH,, NH alquilo, ,4
X - CH = GOOH ‘en donde X represente HO, HS, NHZ, NH &l quilc‘ |
CH, - COOH
X < CH - COOH X representa S-alquilo, S-arilo, NH 'alq'ailq,

l ,
Y - CH «~ COOH NH arilo, NH aciloj Y representa HO-

HO = 2 S
X - CH - COOH X representa S, 0, S0,, SO oV o
CONH; Z representa alquileno,

|
CHy ~ COOH
< arilo, aralquilo.

COLORANTES ANTRAQUINONICOS

Los colorentes antraquinénicos adecuados pare em&;}i

plearse en la invencién, se obtlenen generalmente por cqnde;i:
sacién de compuestos antrequinénicos conoecidos con compues-

toa gue contlienen una agrupacién de deido dic&r_bd:dlico.

Asi, por ejemplo, los compuestos aniraquinénicos que
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7{'coﬁtienen-radiéales hidroxilo o amino en gTuPOS pendientes,
"':Pueden ser ac1lados por medio de los agentes acilantes indioa
_}dos en €l anterior subpérrafo (2) bajo el encabezamiento
';"Componentes de copulacidnﬁ; Ejemplos de tales compuestos an—
'jwtraqulnénicos song .
“f}f1-amino-4ehidrox1-2—(4€hidroxifenoxi)antraquinona
aLff14hidroxi~4 (@-aminofenilamino)antrﬁquinona

i 1 -amj_no 0-4=( fonilamin)-2-hi dmnmetil-antmquinona-

Se pueden emplear los mismos agentes acilantes para
eclilar antraquinonas que contlenen grupos amino nucleares, por|,
ejemplo todas aquellas antrequinon8s que sSe indican en l&a Pa-
tente Britdnica No. 1.087.673 desde 1a linea 5 de la pdgine 8.}
hasta la primere férmule derla péging 124

Alternativamente, se pueden condensar les antragui-

nonas gue contienen grupos acilo re2ctivos, con las amines in-

dicadas como oompbnentes diazéicos (A4) indicados anteriormen—
te, 0 éon los compuestos amino o hidroxilos indicados como ine-.

termediarios en el paseje anterior titulado "Otre producoién.

o ,:g~ de colorantes 2zéicos",
20:.. . |

De agte modo, por ejemplo, se puede condensar clo-

- ruro de 1-amino-4-~fenilemino-antraquinona-2-carbvoxilo con dod-

do 4-aminoftélico.

Segdn otra alternativa, 8e pueden condensar antra-'

3  quinonas que contienen étomos de halégeno o grupos hidroxilo,
;”.reactlvoe, con compuestos nuoleofi{licos que contienen une. agrﬂ B
ﬁf_ipaoién de écido dicarboxilioo, por ejemplo con los componﬂntea
- jdiazéicos (A) indicados anteriormente o con los compuestos am1
,'-no o hidroxilo indioadoa como intarmediarios en el pérrafo an-—

— ,,fﬁisterior de "otra produceidn de colorantes azéicos“
P . 30 V :'

~ 4si, por ejemplo, se pueden condensar los sigulentes
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compuestost
Oy =g, 1
_ con |
| Olip ~ GOOH
' 0 NHPh
0 NHp .
: COOH
= 504N ,
NHp
SN con ~COOH
0 Br y desulfonado
0 NH L h S
5 - _ :
SOOI O T
' CHy~ JO0OH |
0 ‘OH ’
0 OH ' I
l/ N NH, — cH ' cdc)'a"
N \\// ocon 2 | 'T
. e o Gy - COOH

0 OH

OTROS COLORANTES

Otros colorantes que entren en coneidsrecién pare

emplearse en el proceso de le invencién, incluyen ftalociani-

nas, trifendioxazinas y triarilmetancl. Se pueden emplear:

Golorentes de quinfialona, de férmulae generel
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en la que los anillos A, B y C pueden llevar sustituysntes y
las fabricaciones dcido dicarboxflico pueden estar situadas en

cuglquiere de estos anillos,

Ejemplos- especificos son

CO0H

- 20 : ' ,

e Y
L :G"—'NHZ
co T T

condensados con ‘los agentes acllantes indicados anteriommente
en el apartado "Componentes de copulacién de colorantes anbi-—

cos" sub-pdrrafos (2) y (3),

AN OH ClL . -
| co c1 D
N,/ L
H \ o
o P60 T cx L
¢l |

reaccionado con los agentes nucleofilicos indicadoﬁ'antarioré
mente en el apartado "Colorantes entraguinéniocos" de mddé'gge"

se reemplace uno de los Atomos de cloro,
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,descritos pueden estar sustituidos en los componentes A, B,

 doldo 4-(4-amino-3-sulfofenilsulfonilemine)fenileuceinico

- 19 -

7
$
3

Colorentes de mbtine y nitromstina

OOOH

Por ejemplo __<i::>>__
. GN/ \GH »CO0H

COLORANTES QUE CONTIENEN GRUPOS SULFONATO

Se pueden utilizar colorantes doidos pare nylon que

contienen adicionelmente une agrupecién écido dicarbox{lico -
(o un -semiéster, semi-amide o anhidrido de la miéma). En"'
tales coloranteslpueden estar también presentes grupos reac-—
tivos adidionales,i . v

Los colorantes pars nylon que contienen uno o més
grupos sulfonato, se pueden obtener de los siguienﬁes modog:

- Los oolorentes AZOICOS de los tipos antefiormente

6 2 por grupos decido sulfénico., Pare prepanar tales colorentes
se pueden utilizar los siguientes componentes: '

Componentes dimszdlicos

deldo 4-emino-2- y 3-salfofenilsqéc;ﬁipé

dcido 4-amino-2- y 3-sulfofeniltiosuccini§o

docido 3-amino-5-sulfobencenocsulfonilsuccinico

dcido 4-amino45-sulfdbencenoeulfonilsuccihioo

doido 3-emino—5-sulfobencenosulfonilglutértco

deido 4-amino-3-sulfofenoxisuceinioco

dcido 3—amino-4~su1fobencilamihosuccinioo

doido 4—(4-&minq-3—su1fofanilaminosulfonil)feﬂilsuccinfco Lo

dcido 4-(4-amino—3-5ulfofenilaminocarbonil)ftélioo

1-(3, 4-d1 cerboxibenzoilamino ) ~2-aminonaftal eno-—4, 8—di aul f(mi co|

deido 2-amino-5 (3, 4—dicarboxifenilaminosulfonil)naftaleno-1~ .

T
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doido 2-amino-8- (4ao( ﬁ>—dicarboxietiltiofenllaminosulfonjl)-

(3) Componentes de copulacién heterociclicos de la serie

- 20 -

sulfénico . ;

doido 2-amino-5-(4~x, (> -dicarboxietilfenilaminosulfonil)naf-
i i

+aleno-1-sulfénice

naftaleno-4-sulfénico

deido 3—amino—5—sulfohomoftélieb.

Componentes de copulacidén

(1) Aminag de p—copulacién de la serie bencénica a las cua-
les egtén enlazadas agrupaclones dcldo dicarboxilico, ¥y que conl

tienen uno o més grupos sulfonato, por ejemplo:

deldo 4(3~aminbfeni1carbonilamino)—2—sulfofenilsucoinioo\
deido 4(3-amino-5-sulfofenileminocarbonil)ftdlico -
dcido 3—amino~5~sﬁ1fofenilsuccinioo.

(2) Naftoles y aminonaftoles que tiensn une agrupacldn

écldo dicarboxillco enlazada directa o indirectamente y que
contiene uno o més grupos sulfonato, por ejemplo:

doido 2-hidroxi~3(4-KX, \’-dicarboxietilfenilaminooarbonll;-
naftaleno~5= 6§ 6= 6 7-sulf6nico

dcido 2-hidroxi-3(4-o!, ) ~dicarboxi-n-propilfenilaminocarho-
nil)-neftaleno=5=- 4 6 6 T=sulfénico

1-hidroxd-6—( 3, 4-di carboxl benzoilamino ) -naftaleno-3—salténico, |

deido 1-hidroxi—6-(4-X ﬁ;—dicarboxietilfenilsulfonilamino)-
naftaleno~3-sulfénico

doido 1~hidroxi-8-(3,4~dicarboxifenilsulfonilaming)-naftaleno—
3, 6=~disulfénico

deido 1-hidroxi-7-(3, 4—dioarboxifenilsulfbnilamino)naftaleno-
3y6-disulfénico

pirezolona gque pueden contener una agrupacién dcido diocarbo-

xilico y uno o més grupos sulfonato, por ejemplo:

~(3—amino—4—sulfofenil)-3-(3 4—dicarboxifenilaminocarbonil)—)v
pirezolona :

1-(3—su1fo-4—aminofeni1)-3_-(3,4-dicai"noxifenilaminocarbonj.l)--5i

!
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pirazolona

1=(3~sulfo~4-aminofenil)=3~( 3, 4-dicarboxi benzoilaming )=5=pi-
razolona..

Los éolorantes azbicos que contienen grupos dcido
sulfénico pueden también obtenerse por diazotacién de un com-—
ponente azéico'que'lleva una agrupacidn decido dicarboxilico
pero gue eatd sin sulfonar, y copglacidn gon un componente co-
pulante sulfonado. De este modo, se pueden obtener los siguien

tes colorantes:

HOOCHG—@—- ‘ | |
HOOGCHQ | | | NHOdGH3 o

HOOCHT ;_QN = N - OH NHOCCHB

HOOGCH,

HO387 S03H

HOOC

HOOC

HOOC

HOOC
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écido dloarboxilico, por ejemplo, condensacién de &cido 1y 6~

- 22 -

HOOC N= N=N COOH

HOOC COCH

8031
Los COLORANTES ANTRAQUINONICOS que contienen una

agrupacién 4cido dicarboxilico junto con grupos dcido sulfdni-’
co, Se pueden obfener mediante los siguientes métodosi
(1) Condensacién de &cido haloantraquinone-sulfénico
con un compuesto amino que lleva una agmpaciér} deido dicarbo-".
x{lico, por ejemplo, condensacién -de 4cido 4—bfomo-—1-aminonan- '
traquinona-2-sulfénico con &oido ol =(4-minofenil)sucoinico.
(2) Condensacidén de &dcldo 1,4-dihidroxiantraguinona-

sulfénico con un compuesto amino que lleva una agrupacidn

J - ! . . .
dihidroxiantraquinona-5-sulfénico con deido o ~{4~aminofenii j-
¢ ¢ t . .

succinico. Ty
(3) } Condensacién de una an!'bz‘a'quinona nuolearmente egrlfo—
nada que tiene un grupo cloruro de sulfonilo en un anillo fe--
nilo pendiente, con un compuesto amino que lleveé ung agrips-—
¢ién dcido dicarboxilico, poxl' ej'emplo, condensacién de 1-amino-—
4(3~clorosulfonilfenilamino jantraquinona-2-sulfonato con
dcido 4-eminoftélico, dcido cd~(4-aminofenil)succinico o écido
ol ~(4-aminofenil)glutédrico,

' Ios colorentes de ftalocianina que contieneﬁ grﬁpos
sulfonato y agrupaciones dcido dicarboxilico se pueden preparer

por condensacidén de un cloruro de sulfonilo de ftalocianina de

cobre con menos de su equivalente estequiométrico de un com~

puesto amino que lleva una agrupacién dcido dicarboxilico, por
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- sulfonato. De este modo, pueden preparerge los sSigulentec co-

-23 -

ejemplo /CuPc = ftalocianina de cobre/
CuPe (30201) 4 + 2 moles de Acido 4-aminofenilsuccinico

CuPo SOQI\TH——/ \ OH - COOH
(804H), . cH?__ COOH

Los COLORANTES DE ‘NI‘I‘RODII‘ENILAMINA ciue contienen
grupos sulfonato y agrupacioned Acido dlcarbo:dlioo, se pueden
preparar por condensacién de un snifmhalobenceno con un com-
pties'l;b_aminobencénico que llsva iuria agrupecién deldo dicarboxi|
lico, llevando por lo menos uho :'de los dos reaofivos un grupo

lorantes Gtiles:

' HO, S ——Q Q— COOH

COOH

CHQ- COOI -
Como anteriormente se ha indicado, los colorantes
sulfonados Gtiles en la invencién pueden oontener adicional—
mente otro tipo de agrupacién reactiva con la fibre, por :

ejemplo, une agrupecién halotriazinilo. Ejemplos de tales co-
lorantes son los siguientes. El tridngulo representa un ani-

‘llo de triazinaz
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o1
CH, - COOH
* CH w—(¢ S—ocoon |
, : SO3H. ] ; — '
|-
3
N = N——Q ———<]
4 CH - COCH
NHCONH,, J;}
I, COOH

CH
CH

<
OO —</:\>‘ CH —COOH

so i , _ CH?_ —~COOH
l

|
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9890/

0 N — SO3H ol

O

- CO0H
CH, = COOH;
SO3H OCH3 o NH__qu
MeO‘G'N WQN:N NH H -« COOH
ot OO éHz- COOH
HO3S SOBH

Los ocomplejos de cobalto y oromo de

cL
OH NH—<]

Q —Q— :zzzz

CH - OOOH
J:Hz- COOH
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18lquile sustitufdo, arilo (incluyendo suifoa;ilo)ﬂ

Jes son en peso,

- 26 =

HOOG —_GH// S03H : S0.H

l .
HOOC — (‘_Hz

. HO48

en donde X representa -NHR, ~0R, ~SR, en donde R es alquilo,

Ie invencién se ilustre, pero no se limita, bor 108

siguientes ejemplos, en los cumles todas las partes ¥ porcenta-

EJEMPLO 1

El colorente 1-fenil-3-metil-4(3,4-dicarboxifentiazo )t
5-pirezolone (Colorente 1) se molture & una dispersién acuosa
8l 10 % en presencia de un agente dispersante & base de un
condensado de dcido naftaleno—z—aulfénico.y formaldehido, me
mezclan 20 partes de’ esta dispersién oon 2.par£es de bleato de
metilo sulfonado y 78 partes de sgua y le mezecle se emplea pare
fmpregnar un género de punto te#turizado de nyloﬁ'66; Bl géne~-
0o 8e esBourre entonces entfe rodillos pare dar una impregna-
cién de 80 partes de licor de impregnacién por 100 partes de

género, tras lo cusl el género se seca gl aire. A continuacidn,

. Be calientan porciones del género & 1809C durente 8 minutos
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sn vapor de agua supercalentado y a 20090, durante 1 minuto,
en alre caliente, respeotivémenteq Ios gbneros se aclarean con
agua fria, se tratan & ebullicién en un bafio que céntiene
0,2 % de carbonato sédico y 0,3 % de dodecilbencenosulfonato
de sodio durante 10 minutos, tras lo cual Be aclaran y secan.
Se obtiengn tefiidos amarillos de un rendimiento de color muy
bueno y con unas buenas propledades de solidesz,

ETEMPIO 2 |

En lugar del coloxente empleado en el ejemplo 1,
se utiliza el colorente N,N-d;etil-df(34carbo:c1-4—oarbometon-
fenilezo)anilina (Colorante 2) pare obtener ﬁn tefildo de ¢olor
narenja rojizo que'muestra buena solidez al iavado. El ocolo~
rante no es eliminado en ningin gredo significafivo de género
mediante ebullicién con piridine acuosgg, -

Cuando el colorente se aplica a un material texiil

de nylon & partir de une dispersién acuosa a 1002C, se 6btienb

un tefiido de color nerenja brillente del ocual se eiimina prece|

ticamente todo el color tras le ebullieién con piridina acuc-

_sa, Sin embargo, cuando este teffido se treta a continuacidn

por calentemiento & 2008C, durante 2 minutos, 1a tonalided Se
convierts en mis roja y solamente se elimina una pequefia can-
tidad de colorente por ebulliéién con piridina acuosa. Por
otre parte, el tefildo muestre ahora excelente solidez al lava-
doe. 7

Por dltimo, cuando el oolorénte 2 ge aplica a nylon
mediante las condiclones de elevada temperature indicadas, en-

tonces el colorente reacciona con la flbra en un grado signi-

“f£ieativo,

EJEMPLO 3

-Una dispersién molturada del colorante que comprende

i
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(Colorante 3) se impregna sobre meterial textil'tejidq de nylol]

e obtiene un tefiido amarillo del colorante N,N—dietil—4(3,4—

<del anhidrido se presenta bajo estas condiciones acuosas de

| tefiido. Ouando este tefiido se hieyre ooh piridina acuossa, el

-estas condiciones acuosas de teiiido no tiene lugar ninguna

- 28-—
el anhidrido de N,N-dietil-4(3,4-dicarboxifenilazo)anilina

el cual 89 seca y se somete & cocoidén a719090 durénte 2 ming-
tos, ELl colorante superficial se eliming cgleptanao a 702C¢ en
un baﬁo que contiene 0,2 % de cafbonéto:sééicé'y O,é % dé un
detergente orgénico sintético. Se obtiene una - tonalided roja-
naranja brillante qﬁe muestra buenas propledades de solidez
el lavado., EL colorante no se eliﬁina por ebullieién con pi-
ridina acuose,

Cuando la dispersién aﬁterior ge aplica al género dei.

nyion e partir de un baflo acuoso, & 1002C, durente media hore,

didarboxifenilezo)anilina lo que demuestre que la hidrélisis

colorante es practicamente eliminado 1o que demuesire que bajo

reaccién con la fibra. S1 el género de feﬁido acuoso se ocalien
ta & 20020 durante 2 minutos, la tonalidad cambia & rojo-ne—
renja y el colorahte ya no es extractado por plridinas acugse
hirviendo lo cusl es indicativo de que la reacciém con la fi~
bre he ocurrido probablements por la formacidén intermedia del
anhidrido del colorente (Colorents 3) inducida por el trata-
miento térmico. :

' 7 . Bn los ejemplos 4-50 (Tabla 1) se hace refersencia
a los métodos de aplicacién A - D que & continuacidn son des—
critos,
Método de Apliocacibn A

Una pieza de material +textil tejido de nylon se im-

L

pregng con una solucidn acuosa de la sal sédica del ‘colorante

Y se seca el material., El género se pasa entonces a través
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de un bafio de dcido sulfirico diluido, se lava entdnces hasta
egtar libre de Goido minerel ¥ se sece, EL material se calien-
ta entonces en vapor de agua a elevada temperature, & 1804C
durente 8 minutds, 0 se somete a-ooocién a8 2002C durante 2 mi-
nutos, y el coloranteé suelto se elimina del género tretado me-
diante inmersién en un beio de carbonato sédico 0,2 N duremte
10 minutos a-BOQC. besPués de aolarar hastae estar iibre dé
dloali, el género tefiido se seca a 702C., El género tefiido asi

obtenido muestre excelente solidez &l lavadeo.

Método de Aplicacién B

Una pieza de meterial texbtil tejido de nylon se im-
pregng con ung dispersién acuoss moltureda o una solucién ecug!
86 o una soluocidén Bcuosa en acetona del colorante y el maderial
se seca & T0eC, El materiel se calienta entonces a 1802C di-
rante 8§ minutos en vapor de agua supercalentado o se somsye &
cocolén a 2002C durente 2 mlnutos y el colorante supe‘rfioi/al
suelto se separa del gbénero tretado por calentamiento en una
solucién acuosa al 0,2 % de ocarbonato sédico conteniendo. 0,2%

de un detergente orgénico sintético durente 5~10 minuto3, &

702C, El1 tefiido asi obtenido muestra buenas propledades dei 80~|

lidez al lavado.
Método de Aplicacién C

Se prepare una pasta de estampacién'de acuerdo & la

sigulente receta:

Colorente como dispersién acuosa a1 10 % o como

solucién &ouose o acuosa en acetona 18,6 g
Agua ' ‘ 7y1 11l
Solucién de amoniaco, densidad 0,880 : | ‘0,5'ml
gggiqgengéasggugiggrgg€g§ante o9 % 50 &

=

Agua haste o100 g
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niza de gosa y 3 g/litro de dodecilbencenosulfonato de sodio,
tienen huenas propiedades de solidez al lavado., En luger del

' amina o trietilamins,

.nj.OO-
| M&b0de de Aplicecién D

‘mediante tratamiento a 1802C durente 8 minutos en vapor de agua

- 30 =

- Ia pasta se aplica mediante estampacidén & un género
de nylon, Después de secar, las estahpaciones se fijan mediante
un tratamiento en vapor de agua éqp;erl'calanj;é.do a 1802C durante
8 minutos 0 en aire caliente durente 2 minutds a 2002C, Los
egtampados se aolé;ran entonces en agua fria, se tzé.tan durante

10 minutos a 8090 en una solucibén que contiene 2 g/litro de ce-

se aclaran de nuevo en agua fria j se secan. S¢ obtienen es-

tampad.os que muestzan_ tuen nivel de fijacibn, Ios estampados

amonisco empleado en la receta anterior, puede utilizarse'una

caentidad squivalente de metilamina., d:.etila.mina, ciclohe:nl-

- Pueden. obtenerse resultedos similares cusndo la pas-
ta de estampacibn contlene ademds 12 partes de urea, 8,5 par—

tes de polietilenglicol (350) y 3,3 partes de tiocianato amé-

Se prepare una paste de estampacidn en la forma des-
crita en el Método de Aplicaocién C omitiendo el emoniaco ¢ cuall
quier otre amina, Le pasta se aplica por estampacién a un géne~

ro tejido de nylon., Después de secar, los estampados se fijan

2 elevada temperatura o en aire caliente & 2002C durente 2 mi~
nutos. Los estampados se aclaran entonces en agua fria, se se-
can durente 10 minutos & 802C en une solucidn que- contiens

2 g/1itro de cenizas de sosa y 3 g/litro de dodecilbencenosul—
fonato de sodio, se aclaren de nuevo en agua fria y se secan.,

‘Se obtienen estampados que muestran un buen nivel de

fijacién y que poseen buenfs propiedades de solidez al lavado, !
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El polietilengliooi empleado en la receta anterior
se pueds 6mitir 0 reemplezar por una cantidad iguel de capro-
lactama, dietllengliocol, _dimetilé'ber, tiodiglic;él 0 butiro-

" lactona. -

TABIA I
Eon Golorante . COLORANTE
plo o, : : o }
4 1
5 -4
6 "5 como en el ejemplo 4 R = /GH3
. . . N\
Pn
7 "6 como en el ejemplo 4 R = N(02H5)2
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PABTA I (Continusoién)

I .
- Bjem Colorante - | COLORANTE
“plo No. .
: 7
| Ph - N—0X
I
5 0 CH,
N=N ‘"@—"fﬂ = CHyG0pH
COLH
9 8 __-COH
OpHy |
R = OH .
10 g como en el ejemplo 9 R=O0H
11 10° como en el ejemplo 9 R = ¢02H5'
12 11 como en el ejemplo 9 R = NHOH,
13 12 como en el ejemplo 3 R = N(02H5)2
14 13
, CHy ,
y N = N_Q——GHZCOQH
0 1"‘ oH - OO
Oy : _

PR I

- A
B
i .. C
Lt

- B
B

.

i




Wétodo de
aplicacidn

Tonalidad sobre
nylon

A

¢ con
amoriiaco.
D

Amarillo

A

3

. C  con-

- ‘ ]'l):rie'tilamina

Amarillo

Amarillo

Amarillo
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! Mtodo d

IABLA I (Continuacién)
j L
) 1
Ejem | Colorants COLORANTE
plo No.
15 14
OC’Q—‘ N= N«’_.NHCZH 40N
HOoC NHCOCH,
16 15 , ' ' ; .
: COH  COoH . ]
N =N _(__\>_ N(C,H,0C0CH;)p
CHy . ON | -1
17 16 ié
Xy— 0" -
“U.
0,CCH '@‘msoz P
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?ABIA I (Jontinuacién)

Colorante COLORANTE Métc
No. : 7
19 18-
20 19
21 20
22 21
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TABLA I (Coniinuacién)

T

Ejem Colorante .
plo o COLORANTE
123 22
0 N
0 M ._Q‘?H. OH,00,H
_ * CHp , COLH
24 23 - OH o OH } ‘ ’
N
/
: HO.CH.COZH
25 24 ' e
021\‘__@-1\7 =N _Q N(702H5}'2".
-  NHOOOH,S - GIL.COH
CH., 302H
26 25 doido 6-metilamino—1Zhidroxi-2,2f-azonafta-

leno-1', 3,5'~trisulfénico acilado con cloru-
ro ciendrico y €1 producto regccionado con
deido 4-eminofenilsuccinico

et e 2 B e




[P S

Métoio de
iaplizaciba

Tonalidad sobre
nylon

; ! 3 Rojo
%‘_. ~
A Rojo
D
i

3
7 son
rnetilamine

Rojo sangre

Azul-verdoso




eluatsN

OO FTP4JOWOLOUTIE—~Y ODTOR
uon opnitow oxed of ordwsle To us owoy
H

€€

143

H

oo.n.mmu.m“oﬂ.ﬂndlm ow.mow
uon opuTTow oxed of oTdwele Te ue owop

ofoyg

2t

113

|
: ____OOTTP1LFOUTWE~L OPTOB O |
OTI30W op IOJE9TUWes e uod opBLIoB® OFIBID

—omrejuy Te oxod ‘of ordwele Te us owop

LE

et

' OOTTVF
'—-OUTWNG—% OPTOR UOO OPBUOTOOBSL Ojompord To

£ 00 fILUSTO  OINIOTO UOO OPBTIOB TOIIBU-L
~0JTARTP~9g ${=OUTWE—-8 €¢—— BUTTTUBOITNE~Z

-
v e

ot

XY

.

TnzY

o ooﬁ:q.ooﬂm.n%no%oﬂﬁsdn.v
Opiep, UoD OppuUOToOmal ojonpoid Te £ oonx

—[UBTO OXINIOTO U0O OPBTTOB TO}IU-L—OFInS
~TD9 ¢ £~ OUTWe=g€—— BUIP TNTO0}—~E— TXO0].0W
-2 & OUOTB}JBUOITNE F13~g %9 éC—outwa-g

62

ot

val,

toe 00 ETBEJOUTwe-y OpPTOY U0D
oOpRUOTOoBeX 0foupoxd To £ OCORINUBTO OIVX
~0T3 "u0p OpPVTIOB 00 TUPITNS-g-puouUTNboILUB
~ (SUTTTUBOI NS~ {~OUTwe~€ ) y~ouTue-| ODTOB

T2y

2

. 8¢

62

i ) : 00 puFooNeTIUSIOF TNS—E~outura—¥
. ODTOB U0D OpwuoOFoowax ojounpoxd To £

omﬁw%ﬂmﬁo OINIOTO UOO OPVITOR COTUQITNESTIG
3 m -

. ous e IBU(0ZBTTUOIOP ToIn-g— OU T We—P eV
' opiomp

L2

,mu.

¥

OO TUFOONSTFUSIOUTUE~) OpTOp 10O OPBUCTD
—~ouoxr 030NpPOId To £ OOTIRQUWTD OINIOTO UOD
OpBTFOB OO TUQITNE~{—OUOTBLIBUTROLID Flm |
= (0zZBTTUSI TX 00U}~ 0F TNE-Z ) T~ OUTWBT T3 8W,

woTAU
8Iq08 PBPTLBUOL

u9tovoLTds

3D OPGL9K

optow

gc

Lz

ALNVEQTOD

“ox
21 UBIOTOD

ordwe g

.IWM.I

(uprownuriuop} T VIEVL



. Bjemplo

-~ 36 -

PABIA I (Continuscién)

Colorante

No.

COLORANTE

27

26

acido

7-me ti1amino~2 (2-sulfo-4-metoxifenilazo )~
1whidroxinaftaleno~3-sulfénico acilado
con cloruro cienirico y el producto reac-
clonado con dcido 4-aminofenilsucceinico

28

27

dcido '

trisulfénico acilado con cloruro cianurico
y el producto reaccionado con dcido
4-amino-3-sulfofenilsuceinico

/| 2(4-amino-2-ureidofenilazo)naftaleno—3,6,84"

]

29

28"

do0ido 1-amino~4(3-amino-4-sulfoaniling)-
antraquinona-2-sulfénico acilado con,eclo-
ruro clandrico'y el producto reaccionado
con dcido 4-aminoftélico .

3
&
R

30

29

o-amino-3,6,8-trisulfonaftaleno —> 2-
metoxi-3~toluidine —>8-amino~3, 6-ai~

rico y el producto resccionado con ‘doido
4-aminofenilsuceinico : AR

e as

sulfo-1-naftol acilaedo con clorurp ciant- :

31

30

2-gulfoaniline —> 8-amino-3,6-disulfo-
1-naftol acilado con cloruro cianmirico y
el producto reaccionado con &dcido 4-emino-

Ftédlico

32

31

Como en el ejemplo 30, pero el inteime-
diario acilado con el semiéster de metilo
: de 4oido -3-aminoftdlico

|

33

32

l Como en el sjem lo 30 pero acilado 0(.)1‘1"
| d0ido 3-aminoftélico

34

33

{
. Como en el ejemplo 30 pero acilado con

"dcido 4-aminohomoftdlico
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TABIA I (Continuacién)

Ejenplo |Colorants COLORANTE . Métc
: ¢ apli
35 34 ]
, HO C-CH —-N-N
: NHCOCH-
36 35 ~ CH,CONH OH
fN NO_ CH ~ COoH
OO CHy- COH |
37 36 1(2, 5-41.01070~4~5ul fofentl) ~3-me i1t (5— L
emino-3-sulfofenilazo)-5-pirazolona Eeila- ; .
do con cloruro ciandrico y el producio’ —e
reaccionado con dcido 4-aminoftélico
38 37 N-gtil-3-carbonamido—4-metil-5(2, 4-disulfo~
5-aminofenilaezo)b6-hidroxi~pirid-2-onz aci-
lado con cloruro clanirico y el produzto
reaccionado con &cido 4-aminofenilsuseinico —r—
39 38 - 1-(4-sulfofenil)~3~carboxi-4~(2-sulfo~5-
eminofenilazg)-5-pirazolona acilado con
cloruro ciandrico y el producto reaccionado L .
con dcido 4-aminoftdlico
40 39 4—amino—2 2'-d1sulfo—4'-nitroestllbeno~

; N-etilanilina acilado con cloruro ciantrico

y el producto acilado con dcido 4-amino-
fenilsuceinieo
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TABLA I (Continuacién)
.- . e e e

Mét

. Ejemplo Colorente TR o L
oy gre GOLORANTE | apl:

X

41 40 | 2-amino-4,8-disulfonaftalenc —-> 3-tolui- . . ]
dinge acilado con cloruro cianirico y el Co
| producto acilado con &cido 4-aminoftélico | -

£2 41 ' ~' D
| , _HOQC.‘CH—Q—N=N Ir CH, D

HO, C. (,‘H2

= e e e e e o mn

43 42

1

H

I\L</:<>’ *“H COZH‘ RS R
COZH . . A

. .

44 R o o D

; Q—mv 8 L ?
., f CONE 00211 fo

CH3CONH HC CooH
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TABLA I (Continuaeién)

i s o Taa e

'Ejemplo
No.

Colorante

No. C‘OLORANTE

Mét

44

= ~ HO

4

45

47

46
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PABLA- I (Continuacidn) :

Ejemplo Colorarrt:eE ) : h o
Ror | e COLORANTS e

48 47
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Oolorante 1
deido clorhidrico 2N, sc afiade & una solucién de 1,75 pertes
| de 1-fenil-3-metil-5-pirezolona en 10 partes de agua y 20 par-

¢idn, el colorante 88 precipita por. acidificacién con’ éc;do

'clorhidrioo, s6 filtra, se lave fon agua ¥y se aeca 8 5090.
jColorante 2

tando 2,17 partes del nldrocloruro de écido 4-sminoft&lico ;
en 20 partes de dcido clorhidrico 2N, se afiade & una solueién

‘Ias 2,2 partes de N,N-dietil—4(3,4-dicarboxifenilezo)anilina

"Bl anhidrido de N,N-dietil—4(3,4-dicarboxifenilazo)anilina

asi obtenido proporciona una solucibén roja en”acetons con

e = e e g mee w g -

-_-41'- :
Lpé colorantes.empieados en,los’gjemplds anteriores .

ge pueden preparer del sisulente modo:

Una -solucidn de la sal de dizzonio obtenida diaz&—
tendo 2,175 partes del hidrocloruro de &cido 4-aminoffélico en

tes do hidrﬁxido sédico 2N a 08C, Una.vez completa la‘copula—

Rendimiento, 3,5 g.

i

Una solucién de la sal dé diazonié preparada diazo-

de 1,64 pertes de N,N-dietilanilina en 25 partes de doido clort
hidrico 2N, & 0-520, Después de media hors, se afiade acetato
sédico pgra'precipitar,completamenté el coloranﬁe; el cual se
filtra y se pufifica mediante disolucién en hidréxidb'sédico
dilﬁido segui.do poi preoipitaoiSnAcon éoi@o mineral'diluido.

proporciona una solucidn narenje en acetone con max 430,
El &cido dicarbox{lico se convierte al anhidrido mediente ca-
lentemiento durante 1 hora bajo reflujo en enhidrido acético

y evaporaecidén de la solﬁcién obtenida hasta sqquedad in vacuo.

rmex 49, _
Se disuelven 1,6 partes del anhidrido de W,N-distil—~

4(3,4~dicarboxifenilazo)anilina en 25 partes de metancl y la
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solucidn se calienta bajo reflujo durante 2 horass. la solu—-f

| cién se evapore entonces in vacuo pere der N,N-dietil-4(3-car-

boxi-4-oafbometoxifenilazo)anilina que proporciong une solu-

‘¢ién neranja en acetona con /S max 453,

‘Colorante

Una solueibn de la sal de,digzbnio-prepapada por

| diazotacién de 2,17 partes del hidroclorurc de dcido 4-amino-
£4Alico en 20 partes de deido olorhidrico 2N, se afiade & une
" solucién de 1,64 pertes de N,N-dietilanilina en 25 partes de’

écido. clorhidrico 2N, & O-SQC§ Después de media hore, ss afiade

' acetato s&dico pare precipitar completamente el colorants,

ol cuel se filtra y purifics por disolucién en hidréxido sédl-

co diluido seguido. por preoipitacién con 4cido mineral diluido

Ids 2,2 pertes de N, N-dietil—4(3,4—dioarboxifenilazo)anilina

proporcionan una soluoién:. naranja en acetona con S mex 430,

El Acido dicarbox{lico se convierte al anhidrido por cealenta-
miento durante 1 hore bvejo reflujo en anhidrido scético y ul-

terior evaporacién de 12 solucién obtenida hasta sequedad

in vaocuo. El anhidrido de N,N-dietil—4(3,4-dicarboxifenilazo)-

anilina asf{ obtenido proporoiong una solucién roja en acetona
con 77\mﬂ-x 494. ,
Colorente

El colorante 1 se convierte &1 correspondiente anhi-

. drido medisnte calentamiento en anhidrido acético y el colo-

rente de anhidrido asi obtenido se hace reaccionar con un ex-

‘ceso de (> -metoxietanol, pare dar el colorents 4.

Colorentes 5 v 6

El anhidrido derivado del colorante 1 (véase ante-
( .
riormente) se hace reaccionar en piridina con N-metilanilina

h'g dletilamina pare dar, respectivamente, los colorentes 5 ¥y 6.
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Colorentes 8, 9, 10, 11 y 12
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Colorante 7
| La solucién de diezonio obtenida por diazotacién de
6,6 partes de 4-aminofenilsucoinico en 5 partes de dcido clor-
hidrico'boncentrédo ¥ 50 partes de agua, se afiade & una solu=~
cién de 3,48 partes ée'1-fenil—3-metil-S-pirazolona en 20
partes de agua y740 partes de hidréxido sédico 2N, 8 0-323,
mientres ge mantiene una reacoién alcaline por la adiocidn de

més solucidn de hidréxido sédico 2N.-Después de 15 minu%oes,

la solucién se acidifioa y 13.1-fenil-34netil-4(cx,(54dinar-
boxietilfenilazo)~5-pirazolona precipitada se filtre, se lava

|* con agua y se seca, Rendimiento, 5,6 partes.

s 5

Estos colorantes se preparaen por copulacidn de la

sal de diazonlo derivada de 4cido 4-amin0ftaliéo, o el semi-

éster, semiemida, semi-N-metileamide o semi-N,N-dietilamida del
deido 4~aminoftdlico, éon N-e+til-3-carbonemido~4-metil-5-hi-
droxipirid-2-ona, ‘

' Colorantes 13, 14, 15, 16} 19, 241 34, 35,'411 42, 43, 44,

45 y 46
Estos colorantes gse preparen por copulacién de le

~ sal de diazonio apropiade con el componente de copulecién ade-

cuado,

Colorante 17 .

Se' condensa deido 3-aminoftélicofcon;6-bromo-3-me-

- til-antrapiridong,

Colorante 18

 Se condensa 1-amino-Z(4-clorosulfonilfenoxi)-44hi~

~ droxisntrequinons con el semiéeter de metilo del deido 4~aming

ft&lico en piridina, , : L .

' Golorentes 20, .21 y 22

|




10

15

20

25

30

— 44 -

" Se condensa 1-amino-2-bromo-4-hidroxiantrequinona .
con Scido 4-mercaptoftédlico, pare dar el colorents 20. Los co-

lorantes 21 y 22 se preparan de forma andloga.

Colorante 23

Se condensa deido 4-aminofenilsucoinico con 4,5-d1~
nitrocrisazina, '

Colorante 25

t

Una soluclén neutre de, 11,34 pertes de é.oido;? 6-metil

| ‘amino-1-hidroxi-2,2'-ezonaftaleno~1', 3,5 '=trisulfénico en 200

partes de egua, se afiade durente; 15 minutos & 0-582C & una sus-
pensién agitada de 4 partes de cloruro ciamirico en 25 partes

de acetona y 120 partes de ague, mientras se mantiene sl pH

‘de la mezcla en 4,5-5 por la adicién gredusl de wne soluci.én

de hidréz:!.db a’édico 2N. La mezcla se agita durante otros 30 mi

nutos & 0-5¢C y pH 4,5-5, se tamiza .pare eliminar trezas de

‘material insoluble y los filtr=dos.

Colorantes 25 a 33, 36 a 40

En la Tabla I se indican las vias pare lleger a esto
colorentes monoclorotriazini{licos,

Colorantes 47, 48 ¥ 49

Ia sal de diazonio derivada del dcido 4-aminoftédlioco
se copule sobre {1-naftilemina, 5-metil-2-anisidina y x-sulfo-.
1-naftilamine y los productos se diazotan y copulaen sobre
1-anilino-8-sulfonaftaleno, N-etil-4-metil=5-hidroxipirid-2-
ona y N-etil-N-(>-hidroxietilanilina, respectivamente.

Deserita suficientemente 18 natureleze del invento,
ag{ como l& manere de realizarse en la prédotica, debe hacarse

constar qile las disposiciones anteriormente indicadas son sus-

-ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
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prineipio fundemental., También se hace constar que ¢l invento

nécionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia deJ

- 45 -

corresponie a dos solicitudes de pafente pregsentades en Ingla~
terra con log nos.y fechas siguientes: 19.580/73 de 25 de abril
de 1.973 y 48.080/73 de 16 de octubre de 1.973, Bcogléndose

por lo tento & los beneficios gue conceden los Convenios Inter-

referido inventotpbr lo que se solicite Patente de Invencidn

por 20 afios en Espaﬁa, sobre: PROCEDIMIENTO PARA TENIR FIIRAS

D& NYLON; ceracterizdndose por lo sigulentet i

|
1.- Procedimiento para tefiir fibras de nylon, ocfrasc- ;

terizado porque comprende aplicar & las mismas un colorente
que .contiene una agrupaolén de anhidrido dicarboxilico cifc¢lico,
6 uns agrupacién de dcido dicarboxilico tal que pueds preten-
tarse la formacidén del anhidrddorciclico mediente pérdide de
agua, o un semi-éster o semi-amide de dicha agrupacién de
deido dicarbox{lico, estando presente cualquier grupo dcido -
carbox{lico de dicho colorente en forma del &cido libre o en
forme de una sal con amoniaco o une amina voldtil; y calentar
la fibra teitil hagta®que tiene lugar la fijacién del coloren~— |
to.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carec-

terizado porque dicho colorente contiene una agrupacidéns
+
<200H < COOAH -
6<
ONR4R, -CONHR, R,

en donde R1 es hidrégeno o-un grupo alquilo o alquilo susti-
tuido de 1 & 5 dtomos de carbono o un grupo arildé Ry es nidr64
geno o un grupo alquilo o alqﬁilo-sustituido de 1 a5 Atomos

de oarbono y A represents uns molécula de amonisco o una aminsa

volédtil, particularmente une amina alifédtice o cicloalifética,
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terizado porque los dos grupos CO estdn en las posiciones 1,2

+terizado porque dicha agrupacidn reactive con la fibre es una

~ 46 -

3.= Procedimiento segin l1a reivindicecién 1 6 2,
caracterizado porque dicho colorante contiene una agrupacidn
dicarbox{lica que tiene los dos grupos CO en posiciones a.dy&-i
centes sobre un anillo &romdtico carboeciclico,

4.- Procedimiento segin la reivindiocacién 3, 0ErU0~
terizado porque dichos dos grupos CO estdn en posiciones orto
sobre un anillo bencénico. '

5= Procedimisento seglin la reivindicacién 1 6 2,
caracterizado porque dicho colorante contiehe une agrupacidén .
dicarboxilica estando los dos grupos 00 de 1a misma en posi-.
ciones frrmadores de anhidrido sobre uma cadena alquilioca, '

6.~ Procedimiento segin 18 reivindicacidn 5, cerac—

sobre una cadena algquilica,

T+~ Proocedimiento segin la reivindicacién 1 6 2, ca-
racterizado porque dicho colorente contiene una agrupacién
dicarboxilica que tiene uno de los grupos CO sobre un anillo |
carbociclico aromdtico y el otro en una posicién formadore de
anhidrido sobre una ocadena lateral,

8.~ Procedimiento segin cualquiere de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque el colorante contie-
ne &l menos un grupo &oido sulfénico o sal del mismo.

9.- Procedimiento segin 12 reivindicacién 8, carec-
terizado porque el colorente contiene ademds otro #ipo de
egrupacién reactiva con la fibre,

10.~- Procedimlento segin la reivindicacién 9, carec-

agrupacién haelotriazinilo.
11e=~ Procedimiento sepin cualquiera de lag reivindi-

caciones anteriores, c&racterizado porque el colorante se apli'
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oa & la fibre de nylon en forma de sal soluble en agua y &

continuacién se libere el colorante en forme del &cido 1ibre
por medio de dcido mineral u orgfnico o de una sustancia que
geners un &cldo tras el celentamiento. ‘

12.~ Procedimiento segin cualquiere de laé reivindi-
caciones antériores, carecterizado porque el colorante se apli

ca 8 la Iibra de nylon a partir de un licor acuoso 0 no 8nJ080

o mediante une téonica de estampacién, y a continuacién se |
cuece o'ne-tréta oon vepor de ague & una tempefatura superior :
a 1259C, - j

13+~ Procedimiento segin lé~reivindicacidn 12, ca-
recterizado porque el colorante se aplica én forﬁa de un=a sal
con emoniaco o una amina volétil.

14.~ Procedimiento segin la reivindicacién 12 6 13, |
caracterizado porque la tempereturs es de 180 a 210G,

15.- Procedimlento segin cuslquiere de las reivindi<
caciones anteriores, caracterizado porque el colorante es |

de la perie azbica,
16.~ Procedimiento segin cualquiere de las reivindi-

caciones 1 a 14, caracterizado porgue el colorante es de la

gserie antrequinénica,

17.~- Procedimiento pare tefiir fibras de nylon, tal
¥ como queda sustancialmente descrito en la presente Memorig.
Esta Memoria consta de 47 hojas escritas a mdquina

por una sola care.

Medrdd,

ez
¥ bt
)
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