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ICI CASE No. Dd. 26085,

do/w:

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES MONO-
AZOICOS SOLUBLES EN AGUA,

. ) J 3

Fatlcitante: IMPERTAL CHEMICAL INIUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
residente en Imperial Chemical House, Millbank,
Londres, S.¥%.1., Inglaterra.
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Esta invencidn se relaciona con un procedimiento
para la obtencién de colorantes monoazfbicos, solubles en

agua, de férmnla general:

No, a 3 .

R'0,8 NH N=N (1)

OR°
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en la que R! representa hidroxilo, amino, alguilamino, di-
alquilamino, arilamino o sulfatoalquilamino; R2 representa hi~
drégeno, sulfo o carboxi; B representa hidrbgeno, alquilo,
sulfo o carboxij; i represente hidrdgeno, halbégeno, hidroxi,
arilo, alquilo o alcoxi; y i represents hidrégeno, alquilo,
acilo o arilsulfonilo; estando el grupo —OF en 1l posicidn 2
& 4 con respecto a8l grupo azdico y eligiéndose de tal modo
los sustituyentes R1; 3 ¥ R3 que el nimero total de grupos
sulfo, sulfato ¥y carboxi sea de dos, de los cuales no mds de
uno es un grupo carboxi.

Colorentes particularmente (tiles itienen las estruc-

turas:
' 3
R
No,, 0H "
HO,S ‘O— NH N=N‘® (1)
9:2

en la gue R3 es hidrégeno o alquilo, B es hidrégeno, halége-
no, alquilo, arilo o alcoxi y i se define como en la férmula

L NO 3
. 2 &
HO58 NH —@—Nzn (111)
OR?

en la que R3 es sulfo o carboxi y R4' Yy R5 se definen como en
la £f6rmla I,

3
NO R
2 S0 3H o
B! 058 NE N=N (v)
OR?
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en 1a que R' es amino, alquilamino, dislquilamino o arilamino,
RS es sulfo o carboxi, 2t es hidrégeno, halégeno, alquilo o
alcoxl y R’ se define como en la férunlae I,

N0, R? w
T o

en la que R! es sulfatoalquilamino, E? es sulfo o carboxi,
RS os hidrégeno o alquilo, RA es hidrégeno, halégeno, alquilo,
arilo o alcoxi y B se define como en la férmula I,

N0, R3
1 7
R'058 NH N=N (vI)
;7

en la que R1 es sulfatoalquilamino, B es sulfo o carboxi y
i ¥y 12 tienen los mismos significados que en la férmula I.

Iog étomos de haldgeno representados por Hﬁ inclu=
yen diomos de cloro y bromo. Los grupos alguilo que pueden
estar representados por R3, R4 y R5 ¥ los grupos alcoxi que
pueden estar representados por Rﬁ, incluyen grupos alquilo y
alcoxi inferiores, es decir grupos que contlenen de 1 a 4
dtomos de carbono, Los grupos acilo que pueden estar represen-
tados por R ineluyen acetilo y benzoilo. Los grupos srilsul-
fonilo que pueden estar representados por R5 incluyen benceno-
sulfonilo y p-toluenosulfonilo.

El procedimiento de 1l& invencidén para preparar los
colorantes monoazbicos de fémule I, comprende diazotar una

aming de fémulas
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(VII)

copular el compuesto diazbico resultante con un fenol de
férmulas 3
g

OH (VI1I)

en donde R1, 32, R3 ¥y R4 se definen como anteriormente y,
cuando sea 'neoesario, ge convierte el grupo hidroxilo a un
grupo alcoxi, aciloxi o arilsulfoniloxi.

Ias aminas de férmula VII se pueden preparar por
reaccién, utilizando métodos ya conocidos, de dcido 2-nitro-
clorobenceno-4-sulfénico o les correspondientes sulfonamidas,
sulfoanilidas o sulfonalquilamidas, con p-fenilendiamina o
un derivado adecuado de la misma.

Fenoles adecuados de férmula VIII, para utilizarse
en la fabricacién de los colorantes de la presente invencién,
incluyen fenol, m-cresol, o-cresol, p-cresol, o-clorofenol,
2,5~-dimetilfenol, 6-cloro-3-metilfenol, 3,5-dimetilfenol,
2,6-dimetilfenol, 2-metoxifenol, 3-metoxifenol, 4-metoxifenol,
dcido smlicflico, 4-hidroxidifenilo, 4-tercbutilfenol y &cidos
fenol 2=, 3= 6 4-sulfénicos.

Los coloranies de le invencidén son particularmente
adecuados para aplicarse & materiales textiles de poliamidas
gintéticas, por ejemplo nylon 66, nylon 6 y nylon 11, emplean-

do cualqguiera de los métodos generales conocidos para la apli
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cacién de colorantes dcidos & tales materiales. Los colorentes
proporcionan tonalidades amarillo-rojizas que tienen un elevado
grado de solidez a los {retamientos en hiéimedo y 2 la luz., Son
especialmente adecuados pare tefiir nylons diferencialmente te-
fiibles, sobre los cuales exhiben un elevado contraste. En el
comerclo existen diversos tipos de nylons diferencialmente te-
fiibles. Estos incluyen nylons preparedos vaeriando las propor-
ciones de grupos aminoterminales, nylons que contienen varios
editivos polimérieos que incrementen o reducen la afinidad de
la fibre pare los colorantes dcidos y nylons tefilbles basica-
mente., Ios colorantes pueden ser aplicados & los nylons dife-
rencialmente tefiibles mediante métodos que y2 han sido desecri-
tos fotalmente en la técnica anterior.

Ia invencién se ilustre, pero no se limita, por los
siguientes ejemplos, en los cuales todas las partes y porcen-
tajes son en peso.

EJEMPLO 1

Se agita a 202C, una solucién de 16,4 partes de bci-
do 4-amino-~2'-nitrodifenilamina~3,4'=disulfénico en 150 partes
de agua y 6,7 partes de una solucién al 36 % de hidréxido 86~
dico y se afiaden 17 partes de una solucién al 14 % de nitrito
sbdico, La solucién se afade, con fuerte agitacién, durente 1
hora, a 0-52C, a 17 partes de dcido clorhfdrico al 36 % en
150 partes de agut. Despuds de agitar durente 2 horas més a
0-59C, la suspensién diazéice se afiade, durante 30 minutos,

a 0-520, a une solucién agitada de 4 partes de o-cresol en

300 partes de agus, 8 partes de solucién al 36 % de hidréxido
sédico y 20 partes de carbonato sbédico. Ia agitacibén se conti-
nia durante 1 hora mds a 0-52C, se ajusta el pH a 8 y se afiade

une solucién al 20 % de cloruro potésico, El producto se fil-



10

15

20

25

30

tra y se seca,

Cuando se aplica & nylon de tefiido diferencial, 2
partir de un bafio neutro & debilmente decido, se obtiene un te~
fiido amarillo rojizo de elevado contreste, con une solidez &
la luz muy elevada,

La siguiente tabla proporciona otros ejemplos de co-
lorantes de la invencidén que pueden ser obienidos diazotando
el dcido 4~amino—2'-nitrodifenilamine sulfénico indicado en 18
segunde columna y copulando el compuesto diazéico resultante
con el fenol indicado en la tercera columne. Cuando los colo-
rantes se aplican & nylon de tefiido diferenci-al, se obtienen
tefiidos de elevado contraste. '

' Se pueden obtener otros ejemplos de colorantes de la
invencidn convirtiendo los colorantes hidroxi a los correspon-

dientes compuestos alcoxi, aciloxi o arilsulfoniloxi.

Ejemplo Componente diazo Componente de copulacidn
2 Acido 4-emino-2'-nitrodi~ fenol '

fenilamina-3,4'~disulféni
co

" m-cresol

" p~cresol

2-clorofenol

u 2,5=dimetilfenol

" 4=hidroxidifenilo

© ~3 o W\ oW

Acido 4-amino-2'-nitrodi=~ Acido salicilico
fenilamina=4!~sulfénico

9 u Acido fenol-~2-sulfénico
10 n Acido fenol-3-sulfénico
11 n Acido fenol-4-sulfénico

12 Acido 4~amino-2'-nitro-4'- "
sulfamoildifenilaming@e3-
sulfénico

13 " Acido salicilico
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Ejemplo Componente diazo

14

15

16

17

18

19
20

21
22
23
24
25

Acido 4-amino=2!-nitro-
%'-metilsulfamoil—di-
enilamina-3-sulfénico

Acido 4-amino-2'-nitro-4!

=dimetilsulfamoildife-
nilemina~3-sulfénico

Acldo 4~amino-2t-nitro-
4V wfonilsulfamoildi-
fenilamina-3-gulfénico

Acido 4~amino-2!-nitro-

difenilamina-3,4-disul-
fénieco

"

Acido 4-amino-2'-nitro-
4= Dmgnlfatoetilonlia-
moildifenilaminge3=sul-

fénico

"
]

Componente de copulacién

Acido salic{lico

2-metoxifenol

2,6~dimetilfenol
4-metoxifenocl
fenol

0~-cresol

m-cresol

p-cresol
4~hidroxidifenilo
3-metoxifenol

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la maners de realizarse en la prActica, debe hacerse

constar que las disposiclones anteriormente indicadas son

susceptibles de modificaclones de detalle en cuanto no alte-=

ren su principio fundamental, También se hace constar que el

invento corresponde a una solicitud de patente presentada en

Inglaterra con el n? 21.016/73 de 3 de mayo de 1.973, aco-

gléndose por lo tanto & los beneficlos que conceden los Con-

venlios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la

egenclia del referido invento por lo que se solicita Patente
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de Invencién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA
IA OBTENCION DE COLORANTES MONOAZOICOS SOLUBLES EN AGUA; carac
terizéndose por lo s;-igu.:len‘ce:

1.= Procedimiento pare la obtencién de colorantes

monoazéicos solubles en agua, de fé6rmula:

3

R

NO, »a? . o
OR?

en la que R.l representa hidroxilo, amino, alguilamino, di-

alquilamino, arilamino o sulfatoslquilamino; K representa
hidrdgeno; sulfo o carboxl; 3 representa hidrégeno, &lguilo,
sulfo o carboxij iad represente hidrégeno; halégeno, hidroxi;.
arilo, alquilo o alcoxi; ¥ B representa hidrégeno, alquild,
acilo o arilsulfonilo, estando el grupo --~OR5 en posicidn 2 6
4 con respecto al grupo azbico y eligiéndose los sustituyentes
R1; R2 vy R de modo que el nimero totel de grupos sulfo, sul~
fato y carboxi sea de dos, de los cuales no mds de uno es un

grupo carboxl; caracterizado porque comprende diazotar una

| amina de férmula:

NO, R
sou (S m 5

¥y copular el compuesto diazo resultante con un fenol de fér-

nulas

R3
i

OH
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en donde R1, R, B3 y B se definen como anteriormente y,
cuando et necesario, se convierte el grupo hidroxilo a un
grupo alcoxi, aciloxi o arilsulfoniloxi.

2.~ Procedimiento para la obtencién de colorentes
monoazéicos solubles en agua, tal y como quede sustencialmen-
te desorito en la presente Memoria,

Egta Memoria consta de 9 hojas escritas & médquina

por ung& gola care,

Madrid, -5 JL 1074
IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,

© GOIAEZ ACEBD Y MCDET
e s Flsmedo: L, Gaete Fernsndex
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