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Bsta invencién se relaciona con un procedimiento

pera preperar nuevos colorantes reactivos de la serie triazi
nica, Utiles paras tefiir materiales textiles celulésicos.
De acuerdo con la invencién se proporcionan nmnevos

colorantes reactivos repregentados por la férmula general:
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- ¥ al grupo SO3H, ¥ en el caso de que esté presente un grupo

| metilo en cada uno de los anillos bencénicos, dicho grupo

. N SO.H
D-N - c/ \c/ % 3 7
Lo L x |
N XN ™
\?/ HO4S
L
(1)

en la que R representa un &tomo de hidrdégeno o un grupo alqui-,

1o, X es 0, CHp, CpHy, SO, CO, NH, N=N 6 S, oada anillo ben- i
c¢énico puede contener también un grupo metilo y D - N -

R
representa el radical de un compuesto monoazdico conteniendo
el grupo NHR, el cual puede o no estar metalizado, y que con-
tiene por lo menos un grupo &Acido sulfénico.

Los grupos amino de los anillos bencénicos mostrados,

pueden estar en posicién meta o para con respecto al simbolo X

metilo puede estar situado en cualquiera de las restentes posi-

ciones de los ndcleos. Sin embargo, es preferible, en general, !
que los grupos NH estén en posicién para y que los grupos éoid%
sulfénico se encuentren en posicién orto, con respecto al étomq
0 grupo repregentado por X.

Una clase preferida de colorantes es aquells en la
cual el grupo de enlace entre los grupos NH es un radical de
dcido 4,4'~divalente~difeniletano~2,2'~disulfénico y D-NR es
el radical de un compuesto fenilazo-naftol o naftilazo-nafiol

conteniendo un grupo NHR y hasta 5 grupos SO3H, por ejemplo
©

DNR representa un radical de férmulas
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TR -

endondenesi162ymnmes1, 26 3.

Otra clase preferida de colorantes es aquella en
la cusl el grupo de enlace entre los grupos NH es un radical
de sulfuro de 4,4'-divalente-2,2'-disulfodifenilo y D-NR es
ei radieal de un compuesto fenilazo-naftol o neftilszo-naftol
conteniendo un grupo NHR y hasta 5 grupos SO3H, por ejemplo,
segin se ha definido en las férmulas (2) y (3) anteriores.

Un colorante particularmente preferido posee la
férmula (1) en la cual el grupo de enlace entre los grupos
NH es un radical de sulfuro de 4,4-divalente-2,2'-disulfodi-
fenilo, R es un hidrégeno y D es el radical 4cido 6~(1-hidro-
x1-2: 2V -gzonaftaleno-3,1',5' -trisulfénico).

Dichos colorantes se distinguen por su utilidad a
la hora de tefiir por métodos de agotamiento, en los cuales
ofrecen un elevado grado de fijacién sobre ung amplia gama
de relaciones de licor —a-articulos, de modo que son posibles

las tonalidades muy fuertes.
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El procedimiento de la invencién para la obtencién
de los nuevos colorantes reactivos, comprende hacer reaccionar
cloruro ciamirico, en cualquier orden, con una proporcién mo-
lecular de un compuesto aminoé.zéico, soluble en agua, de fér-

muleas

D - NHR (4)

y con media proporcién molecular de una diaming de férmula:

NH S0-H
N ’ NH, !
o

en cuyas férmulass los simbolos D, R y X se definen como ante-
riormente y en donde cada anillo bencénico puede contener 'l;aﬂi—l
bién un grupo metilo. ‘

El procedimiento anterior puede efectuarse conve-
nientemente agitando una suspensién del cloruro ciamirico en

un medio acuoso con el compuesto aminoazéico de Férmula (4)

a una tempergtura de 0 a 202C hasta que ha sido reemplazado

un &tomo de cloro del cloruro ciasndrico por el radical del

compuesto, afiadiendo a continuacibén lg diamine y continusndo

la reaccién a una tempersturs ligeramente més elevada, normal—g

mente del orden de 30 a 50¢C, hasta que ha reaccionado un se-~ i
gundo &tomo de halégeno del niicleo triazina con cada grupo '
emino. Alternativaemente, el cloruro ciandrico puede hacerse

reaccionar primeramente con lasg diaminas, a la temperafurs in-
ferior, para formar un derivado bis~(diclorotriazina) y a con~
tinuacién con el compuesto sminoazdico, a la temperatura supe-

rior, Ias condensaciones se efectian preferiblemente a un

pH de 4 a 7, afiadiendo un agente aceptor de &cido para neutra-
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lizar el Acido clorhidrico a medida que éste se libera duran-
te lg reaccién. Una vez completa la reasccién, los nuevos colo=-
rantes reactivos pueden ser aislados mediante las téenicas

usuales adaptadas al alslamiento de colorantes reactivos solu-'

bles en agua, por ejemplo, salificando y filtrando, o secando

por aspersién la mezecla de reaccién en la cual se ha formado
el colorante, Si se desea, pueden afladirse estebilizadores, l
por ejemplo hidrogenofosfatos de metales alcalinos.

Como ejemplos de dieminas que pueden ser empleadas, |
ge mencionan:
Sulfuro de 4:4'-diamino-2:2'~disulfodifenilo
4:4'-diamino-2: 3'=disulfodifenilaming
424 ~diemine-2: 2' ~disulfodifeniletano
4341 ~diamino~3:3'~disulfodifenilsulfona
3:3'~diamino~4:4'~disulfodifenilsulfona
4:4'~diamino-3: 3'~disulfobenzofenona
4:4'-diamino-2:2'-disulfodifeniléter
4:4'~diamino-3: 3! ~dimetil-6:6'~disulfodifenilmetano
2:2'~diamino-5:5'~dimetil-6:6"'~disulfodifenilmetano, y

434t ~diamino-3:3'~disulfoazobenceno,

Como ejemplos de compuestos aminoazéicos solubles
en agua de férmula (4) que pueden ser empleados, se mencionan
las siguientes clases: |

(1) Compuestos monoazéicos de férmulas

(6)

en la que Dy represents un radical arilo mono- 6 di-ecliclico

que estéd libre de grupoe azbico y grupos NHR, estando Preferi—'
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blemente unido. el grupo -~NHR a la posicién 6, 7 u 8 del micleo,
naftaleno y que pueden contener un grupo &cido sulfénico en la
posicién 5 6 6 del nicleo naftaleno.

Dy puede representar un redical de la serie naftalé-

nica o bencénica que estd libre de sustituyentes azbéicos, por |
ejemplo un radical estilbeno, difenilo, benzotiazoil/fenilo o :
difenilemina, Asimismo, en esta clase han de considerarse los
colorantes relacionados en los cuales el grupo NHR, en lugar ;
de estar unido al nficleo naftalénico, lo estd & un grupo ben- |
zoilamina o anilina el cual estd enlazedo a la posicién 6, 7 u |
8 del micleo naftaleno.

Colorantes particulsrmente valiosos pueden obtenerse
g partir de aquellos en los cuales D1 representa un radical
fenilo o naftilo sulfonado, en especial aquellos que contienen
un grupo -SO3H en posicién orto con respecto al enlace azéico;i
el radical fenilo puede estar sustituido adicionalmente, por |
ejemplo, por Ltomos de haldgeno tales como cloro, radicales al-
gullo tal como metilo, grupos acilamino tal como scetilamino y

redicales alcoxi tal como metoxi.

(1i) Compuestos monoazdéicos de férmulas
Dy -N =N~ Dy - NHR (7)

en la que Dy representa un radical segin se ha definido para

la clase (i) y Dy es un radical 1:4~fenileno o sulfo-1:4-naf-

tileno; los micleos bencénicos de D1 ¥ Dy pueden contener otros|

sustituyentes, tales como &tomos de halbégeno o grupos slquilo,

alcoxi, écido carboxilico y acilamino.

(iid) Compuestos monoazéicos de fé6rmulas
H-N-Dj-N=N-K (8)

|
R
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en la que D1 representa un radical arileno como méximo dici-
o;ioo de la serie bencénica o naftalénica y X representa el
radicel de un 4cido naftolsulfénico o el radical de un ocom~

puesto ceto-metileno enolizado o enolizable (tel como una ace~

‘toacetarilida o una 5-pirazolona) que tiene el grupo OH en po~
sicién orto con respecto al grupo azbéico. Dy representa prgfe~ﬁ
riblemente un radical de la serie bencénica que contiene un |
grupo &eido sulfénico. ;

(iv) Compuestos monoazbicos de férmula: |
Dy =N =N - Ky - NHR (9)

en le que Dy representa un radical de los tipos definidos pera
Dy en la clase (1) anterior y K, representa el radical de un
compuesto cetometileno enolizable (%al como une acetoacetari-
lida o una S~pirazolonsa) Que tiene el grupo OH en posicién
alfa oon respecto al grupo azébico.

(v) Compuestos complejos metélicos 1:1, en especial el
complejo de cobre, de aguellos colorantes de férmulas (6),

(8) ¥ (9) (en donde Dy, Ky K, tienen todos los significados

respectivos ya establecidos) que contienen un grupo metaliza-
ble (por ejemplo, un grupo hidroxi, alcoxi inferior o 4cido ;
carboxilico) en posicién_gzig con reapecto al grupo azbico de '
|

Como ejemplos de compuestos de las clases (i) a

(v) pueden mencionarse los siguientes: !

En le clase (i) g
i
Acido 6-amino-1-hidroxi-2-(2'-sulfofenilazo)naftaleno~3-sul- i
|

fénico,

Acido 8-gmino-1-hidroxi-2-(2'-sulfofenilazo)naftalenom=3sb-di-
sulfénico,

Acido T-amino-2~(2':5'-disulfofenilazo)-1-hidroxinafteleno=3-
sulfénico,
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Acido
Acido
Acido
Acido
Acido
Acido

Acido
Acido
Acido

Acido

Acido
Acido

Acoido
Acido

Acido

En 1a

T-metilamino-2-(2' ~sulfofenilazo)-1-hidroxinaftaleno=3=

sulfénico,

7-metilamino~2-(4'-metoxi-2'~gulfofenilazo)-1-hidroxi-
naftaleno-3-gulfénico,

|
|

8-(3'-aminobenzoilamino)-1-hidroxi/2-( 2! ~sulfofenilazo )~

naftaleno-3: 6~disulfénico,

8wamino-i-hidroxi-2:2'-azonaftaleno~1':3:5':6-tetrasul=-
fénico,

6-emino-1-hidroxi-2-(4'-acetilamino-2!-sulfofenilazo)~
naftaleno-3-sulfénico,

6-metilamino-1=hidroxi-2-(4'-metoxi~2'~sulfofenilazo)-
naftaleno-3-sulfénico,

8-amino-1-hidroxi~-2-fenilazonafteleno~3sbé-disulfénico,
8-amino-1~hidroxi-~2:2'~azonaftaleno~1": 3: 6~trisulfénico,

6-amino-1-hidroxi-2-(4'-metoxi-2t-sulfofenilazo)nafta-
leno-3-sulfénico,

8-amino-1~hidroxi-2:2!'-azonaftaleno~1':3:5!' =trisulféni-
co,

6~amino-1-hidroxi~2:2'~azonaftaleno~-1',3,5 -trisulfénico

6~metilamino~1~hidroxi-2:2'-gzonaftaleno-1':3:5'=trisul-
fénico,

T~aming-1-hidroxi-2:2'~azonaftaleno~1': 3-disulfénico,

8-amino-1-hidroxi-2-(4'-hidroxi-3'-carboxifenilazo )naf-
taleno-3:6-disulfénico,

6~-amino-1-hidroxi-2-(4'-hidroxi~3'-carboxifenilazo)naf-
teleno~3:5-disulfénico,

clase (ii)

Aeido

Acido

Acido

Acido

Acido

Acido

2-(4 ' ~amino-2' ~metilfenilazo )naftaleno~4 s 8~disulfénico,

2=(4'~gmino-2'-geetilaminofenilazo )naftaleno-5s 7-disul~
fénieo,

2—-(4'~amino~2t-ureidofenilazo )naftaleno—-3: 62 8~trisul-
fénico,

A-nitro-4'~(4"-metilaminofenilazo)estilbeno~2: 2! ~disul~
fénico,

4-nitro-4'—-(4"-gmino-2"-metil-5"-metoxifenilazo)estil~
beno-2; 2'=disulfénico,

2~(4'~amino-2'~gcetilaminofenilazo )naftaleno~4: 8-disul~
fénico,

i

3
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Acido 4-smino-2-metilazobenceno~2':5'~disulfbénico,
En la clase (iii)

1-(2',5'-dicloro~4'-sulfofenil)~3-metil-4—~( 3"-amino~4"-sulfo-
fenilazo)-5-pirazolona,

1~(4'-sulfofenil)-3~carboxi-4~(4"-gmino-3"-sulfofenilazo)-5-
|

pirazolona,

1=(2'=metil~5"'~sulfofenil )-3-metil~4-(4"~amino-3"-sulfofenil-
azo)-5~pirazolona, |

1-(2'-sulfofenil)~3-metil-4-(3"~amino~4"~gulfofenilazo)-5-
pirazolona, l

Acido 4-amino-4'—(3"-metil-{"-fenil-4"~pirazol-5"'-onilazo)es-
$ilbeno-2:2'~disulfénico,

Acido 4-amino-4'~(2"-hidroxi=3",6"-disulfo-1"-naftilazo)estil~
beno~2:2'-digulfénico,

Aoido 8-acetilamino~1-hidroxi-2-(3'-amino-4'-gulfofenilazo)-
naftaleno~3:6-disulfénico,

Acido 7-(3'-sulfofenilamine)-1~hidroxi-2-(4'-amino-2'-carbo-
xifenilazo)-naftaleno~3-sulfénico,

Acido 8-fenilamino-—{~hidroxi-2-(4'-emino-2t~sulfofenilazo)~
naftaleno-3: 8~disulfénico,

Acido 6-goetilamino-i--hidroxi-2-(5'~amino-2!-sulfofenilazo)-
naftaleno-3-sulfénico,

Acido 6-ureldo-i-hidroxi-2-(5'-amino-2'-gulfofenilazo)nafta~
leno-3-sulfénico,

Acido 8-benzoilamino-i-hidroxi-2-(5!-amino~2!=sulfofenilazo)-
naftaleno=3: 6~disulfdénico, [

1-(41:8'~disulfonaft-2'=il) 3-metil~4—(4"~gmino=2"~sulfofenil-
azo )-5-pirazolona,

1~(2'-gulfofenil)~3-carboxi-4-(5"-amino-2"-gulfofenilazo)~5-
pirazolona,

1=(2'35'~dicloro-4 " -sulfofenil)=3-metil-d~(5"amino-2"-gulfo~
fenilago)-5-pirazolona.

En la clase (iv)

1—(3'-aminofenil)-B-metil~4-(2':5'~disulfofenilazo)—5—pirazo~
ona,

1=(3'~gminofenil)-3-carboxi-4-(2'~carboxi~4'-sulfofenilazo)—5-
pirazolona,

Acido 4-amino-4'~/3"-metil-4"-(24t 5 .digulfofenilazo)-1"-
pirazol-5"-onil/estilbeno-2:2'~disulfénico,
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En la clase (v)

El complejo de cobre del Acido 8~amino~i-hidroxi~2-(2!~hidro-
xi=5!~sulfofenilazo)naftalenc=-3;6-disulfénico,
El complejo de cobre del &cido 6-~amino-1-hidroxi-2-(2'-hidro-
xi-5'-~sulfofenilazo)naftaleno~3-sulfénico,
El complejo de cobre del 4cido 6-amino-1—hidroxi~2-(2'-ﬁidro—
xi-51-sulfofenilazo)naftalenc-3:5-disulfénico,
El complejo de cobre del &cido 8-emino-1-hidroxi-2-(2'-hidro-
xi~3'-cloro=-5'=sulfofenilazo )naftaleno=3:6~disulfénico,
FEl complejo de cobre del Acido 6-(4'-smino-3'-sulfoanilino)-
1~hidroxi-2-(2"~carboxifenilazo )naftaleno-3-sulfénico.

Los nuevos colorantes pueden prepararse también, en
muchos casos, medisnte un proceso de copulaeién, Asi, mediante
condensacién de cloruro ciantrieco, en cualquier orden, con

medio mol de una diamina de férmula (5) y una proporeién mole

cular de ung dlamina arombtica, se obtiene una diamina aromé-

tica tetrazotable de férmula general:

c1
N
[ —x
NH2-Ar—NH-C\N/C-NH2 (12)
HO,S s

en la cual el micleo bencénico puede contener también un grupo
metilo, la cual puede sger tetraazotada y copulads con 2 moles
de un componente de copulacidén, por ejemplo un fenol, naftol,
aminonaftol, pirazolona o smina aromética.

Alternstivemente, el cloruro ciamirico puede cone
densarse con 1/2 mol de la diamina de férmulas (5) y una pro-

poreién molecular de un compuesto aromético que contiene un
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grupo amino acilaeble y que, después de la condensacién, es to-
davia capaz de copular con un compuesto de diazonio, ecopuléndo-
se entonces el producto resultante con dos moles de una aming
aromética diazotada.

Ejemplos de compuestos srométicos adecuados dtiles
para la condensacién a este respecto, incluyen aminofenoleg,
aminonaftoles y diaminas arométicas.

Las etapas de condensacién de estos procesos pueden
realizarse de forma andloga a la descrita anteriormente pars !
la condensacién de cloruro cianfrico con la diamina de férmula
(5) ¥ el compuesto aminoszéico de férmula (4). Las etapas de
copulacién deben efectuarse preferiblemente al pH mas bajo con
sistente con la velocidad y eficacia de la copulacién, para
reducir la posibilidad de hidrélisis de los atomos de cloro
enlazados a los micleos triazinicos.

Los nuevos colorantes reactivos son vallosos paras
tefiir materinles textiles celulésicos que comprenden algodén
natural o regenerado., Parg tefilr dichos mgteriales, los nuevos

colorantes se aplicen preferiblemente, bien por un proceso de

estampacién o bien, preferiblemente, por un proceso de teffido,
a los materiales textiles celulésicos en combinaecibén con un |
tratamiento con un agente aceptor de &cido, por ejemplo sosa !
cdustica, carbonato, fosfato, silicato o bicarbonzto de sodio,;
el cual puede aplicarse al material textil celulédsico antes,
durante o después de la aplicacién del colorente. Cuando ge
gplican de este modo, los nuevos colorantes reaccionan con lg
celulosa y proporcionan tonalidades que poseen excelente soli-
dez a2l lavado,

La invencién puede ilustrarse, pero no limitarse,

por los siguientes ejemplos en los cuales las partes y porcen-
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tajes son en peso.
EJEMPLO 1
Se disuelven 30,95 partes de la sgl trisédica del

4cido 1-hidroxi-6-amino-2,2'-agonaftaleno~3,1!,5!'-trisulfénico |

en 400 partes de agua y se enfria a uns temperatura de 0-520C.,

Se afiade rapidamente una soluecién de 9,4 partes de cloruro !
ciantirico en 100 partes de scetona y se mantiene el pH entre |

5y 7 por la adicién de 50 partes de uns solucién 21 4 % de

hidréxido s6édico. Después de 1 hora, se afiaden 10,4 partes de

la s2l disfdica de &cido 4,4'-diaminodifeniletanc-2,2'-disul~-

fénico disuveltas en 200 partes de agua y la mezcla se calienta
a 40-452C durante 6 horas. Durante este tiempo, el pH se man-

tiene entre 6 y 7 por la adicién de 25 partes de una solucién

2N de carbonato s6dico, ajusténdose el pH final a 7. Se afiaden
entonces 65 partes de cloruro sédico y el colorante precipita-
do se filtra y se seca a 502C.

Cuando se aplica a materisles textiles celulésicos,
en presencie de un agente aceptor de &cido, se obtienen tona-
lidades naranja brillante, muy fuerte, de excelente solidez
al lavado. |

La Tabla I proporciona ofros ejemplos de la invenciéﬁ,
gque pueden obtenerse reemplazando la sal trisédice del 4cido
1~hidroxi-6-amino-2,2'-gzonaftalenc-3,1',5"'~trisulfénico em-
pleada en el ejemplo 1, por la cantidad equivalente del com-
puesto monoazéico mostrado en la columna II y/o reemplazando
el 4eido 4,4'-dieminodifeniletano-2,2'-disulfénico por una
cantidad equivalente de la diamina indicada en la columna IIT,

La columna IV indica la tonalided de materiales tex-

tiles de algodén tefiidos con el nuevo colorante.
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Ejem
pio— II IIT v
2 Sa% trisédica del doido | Acido 4:4'-disminodifenil- | Rojo-azulado
T=( 21 =gulfofenilazo)=1= | etano-2:2'=disulfénico
amino~8-naftol-3: 6-disul
fénico
3 " 4341 wdiamine~2;: 2'-disulfo~ "
difenilsulfuro
4 n 4e4t=diamino~2: 2'-disulfo~ "
difeniléter
5 " 4:4'-diamino-2z3'—disu1fo- "
difenilamina
6 " 434t =digmino=3: 3t ~dimetil- "
6:6'-disulfodifenilmetano
7 n 2:2t~diamino~5:5' ~dimetil~ "
6161-disulfodifenilmetano
8 | Sal trisédices de 4'-(3", " Amarillo
6", 8v~trisnlfonaft-2"-
ilazo)-3'~ureidoanilina
9 " Acido 4:4'-diaminodifenil- "
etano~2: 2'-disulfénico
10 " 4s4'=3iamino-2: 2 =digulfo- "
difenilsulfuro
11 " 4:4'-diamino~2: 2'~disulfo- "
difeniléter
12 galstrisédic§ dgf4'-(3"z 434! ~3djamino-2: 2 -disulfo-~ "
e 8tatri sulfonaft-2"- i
ilazo)-3'-acetilamino~ difeniléter
anilina
13 " Acido 4:4'-digminodifenil- "
etano-2:2'~disulfénico
14 Sa% tetrasédicg de éoido) " ?o&o-azu—
T-(2's5¢=disulfofenilazo ado
~}~amino-8-naftol-3: 6-di~
sulfénico
15 Sa:l( trisédica de foido " "
T=(1t~sulfonaft-2'-ilazo)
~1-amino~8-naftol~3: 6~disul
fénico
16 " 4:4'-diamino-2:2'~disulfo~ "
difeniléter
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Ejem
plo= II III v
17 g 1Fri§g%icgf%e2§cigo 424t ~digmino~2s2'~disulfo- | Rojo-azula~
~(1'-sulfonaft-2'~il- £
a%0 )-1-amino-8-naftol~3: 6~ difenilsulfuro do
disulfénico
18 |98l disédice de Acido 6~ n Escarlata

19

20

21

22
23

24

25

26
27

28

4'emetoxi~2'=sulfofenil-
az0 ) ~2-(N-metilaming ) ~5-
naftol-T-sulfénico

Sal tetras6dica del com=
plejo de cobre del &dcido
2-(2'-hidroxi-3*s5'-di~
sulfofenilazo)~6-amino-
1-naftol-3:5-disulfénioco

Sel trisédica del comple
jo de cobre del Acido
2-(2'-hidroxi-3'-cloro-
5'—sulfofenilazo)~8-ami~
no-1-naftol-3:6-disulfé-
nieo

Sa% tegrasédica del #cido
2-(4':8'wdisulfongft=2! -
ilazo)—S-amino-1-naftol—
32 6-disulfénico

Sal disédica del &cido
8-emino—-1-hidroxi-2-fenil
azonaftaleno-3: 6-disulfé-—
nico

Sal disédica del &cido
2—(4'~amino~2'~metilfenil
azo )naftaleno-4: 8-disulfy
nico

Acido 4:4'-dieminodifenil—~
etano-2: 2! =digulfénico

Acido 4:4'-digminodifenil~
etano~2:2'~disulfénico

4:4'~digmino=-2: 2t =disulfo=-
difenilsulfuro

434V =digmine=-2; 2 ~disulfo-~
difeniléter

Acido 4:4'~diaminodifenil-
etano~-2:2'-disulfénico

4341 =-diamino~2: 2'=disulfo-
feniléter

4:4'~diamino-2: 2t -disulfo~
difenilsulfuro

4s4'=Qiamino-2: 2! -disulfo-
difenilsulfuro

Rojo sangre

Violeta

Burdeos

Rojo-azula~
do

"

Amarillo
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B

IT

IIX

29

30

31

32

33

34

35

36
37

38

39

40

Sal disédica del &cido 2-
(4" -gmino-2'-metilfenilazo)
naftaleno=-4: 8~-disulfénico

Sal disédica del &cido 2-
(4'~gmino-2'-acetilamino—
fenilazo )naftaleno-5: 7-
digulfénico

Sal digédica del 4cido 4~
nitro-4!=(4"-metilamino-

fenilazo)estilbeno-2:2"' -
disulfénico

Sal disédice de 1=(2'¢5'-
dicloro=4'~sulfofenil)=3-
metil—4e=(3"~amino~6"-sul-
fofenilazo)-5-pirazolona

Sal trisédica de 1-(4'-
sulfofenil)~3~carboxi~
4 (4 "wgmino=-2"-gulfofenil
azo)-5-pirazolonsa

Sal dis6diga de 1=(2'=
gulfofenil)—3=metiledm=
(3Meamino=6"-sulfofenil—
820 )~5-pirazolona

Sal trisédica del acido
8-gcetilamino—i-hidroxi-
2-(3'~amino-6'~sulfofenil
a?o naftaleno-3:6~disulfyd
nico

Sal disédica de 1-(3'-ami
nofenil)-3-metil-4-(2':5"=
disulfofenilazo)~5-pirazo-
lona

Acido 4:4'~diaminodifenil
etano-2:2t-digulfénico

434 ~digmino-2:2'~disul~
fodifeniléter

Acido 4:4'-diaminodifenil
etano-2:2'-disulfénico

4:4'-diamino~2s2'~disulfo-
difeniléter

4241 ~diamino~2: 2! =disulfo-
difeniléter

Acido 4:4'=disminodifenil-
etano-2:2'~disulfénico

Amarillo

"

Rojo-azulado

Amarillo
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oz I III g
41 |Sal tris6édica del doido |4:4'~diamino-2:2'=disulfo-| Naranja
{-hidroxi-6-amino-2,2'~ |difenilsulfuro
azonaftaleno-3,1',5V=t%ri
sulfénico
42 |Sal trisédica del 4cido | Acido 4:4'~-disminodifenil| Naranja
6-(N-metilamino)~i~hidro+ etano-2:2'-~disulfénico
xi-2,2'-azonaftaleno~1':
3:5'=trisulfénico
43 |Sal disédica de 5-(3'~ " Anarillo-
amino-4':6'~disulfofenil verdoso
az0)~1-etil-3~ciano~4-
metil-6~hidroxipirid-2-
ona
44 |Sal disédica de 5-(3'- " "
amino-4':6'-disulfofenil
a%0 )~1-etil-3~amino~car—
bonil-4-metil-6-hidroxi-
pirid--2-ona
45 " 434'~diamino-232'~disulfo< "
difenilsulfuro
EJEMPLO 46
Se disuelven 11,3 partes de la sal disédica de
4341 -diamino~3s3t~disulfodifenilsulfone en 200 paries de ggua
5 y se enfria entonces a 0 - 59C, Se afiade una solucién de 9,4
partes de cloruro ciantrico en 100 partes de acetona y el pH
gse mantiene entre 5 y 7 medisnte la adicién de 50 partes de
una solucidén al 4 % de hidréxido sédico. Después de 1 hora,
ge afiaden 24,85 partes de la sal disédica de Acido 6-amino-
10 1-hidroxi-2-(4'-metoxi-2!'-sulfofenilazo)naftaleno-3-sulfdénico

en 400 partes de agua y la mezcla se calienta a 40 - 452C du-
rante 5 horas, menteniéndose el pH en 6-7 por la adicién de
una solucién &l 4 % de hidréxido sédico. El producto se aisgla

afiadiendo sal comin, enfriando y filtrando el colorante preci
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pitado,
Esgte colorante puede aplicarse a materiales texti-

les celulésicos, en presencia de agentes aceptores de &cido,

para producir tonalidades escarlata fuertes de excelente soli~

5 dez al lavado.

La Pabla II proporciona otros ejemplos de la inven-
cién que pueden obtenerse reemplazando la sal disédica del
decido 6-amino-1-hidroxi-2-(4'-metoxi-2'-sulfofenilazo)nafta~
leno-3-sulfénico empleada en el ejemplo 46 por la cantidad

10 equivalente del compuesto monoazbéico mostrado en la columns
II y/o reemplagando la sal disédice de 4:4'-diemino-3:3'-di-
sulfodifenilsulfona por una cantidad equivalente de la diami-
na indieada en la columna III. La columng IV muestrs la tona-
lided de los materiales textiles de algodén tefiidos con el

15 nuevo colorante.

Ejemplo I I1I v
47 Sal disédice del 4cido [4s4!- -3s3t=d fo—
3°(4 1 —amino-2'ometil- |oigo—s o20-3s3t-disulfom | Amarillo
fenilazo)naftaleno—-4:8-
disulfénico _
48 Sal trisédica del Acidof: = . W Naranja
1-hidroxi~6-—amino=2: 2t
azonaftaleno-3,1',5'~tri
sulfénico n
49 " 3:3'-diamino-4:4'-disulfo~ "
difenilsulfons
50 " 4:4'~diamino-3: 3f=disulfo~ u
benzofenona
51 " As4'~dismino-3:3'~disulfo~ n
azobenceno
52 " 4:4'-diemino-2, 2! ~disulfo- "
difenilsulfuroc
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EJEMPLO 53

Se disuelven 10,1 partes de la sal disédica de 4:4'-
digmino~2:2'~-disulfodifeniléter en 150 partes de agua y la so-
lucién se enfria a 0-52C., Se afiade una solucidén de 9,4 partes
de cloruro ciamirico en 100 partes de acetona y el pH se man-
tiene entre 5 y % por la adiclén de 25 partes de uns solucién
2N de carbonato sbédico. Después de aproximsdemente 1 hora y i
media, se afiade ung solucién de 13,05 partes de la sal sbédice
del écido 1-hidroxi-6-aminonaftalenc-3-sulfénico en 300 Dartes .
de agua y la mez?la se calienta lentamente a 40-452C, manteniéé
dose el pH en 6-7 por la adicién de una solusién 2N de carbo- E
nato sédico. La mezcla de reaceidén se mantiene a esta tempere-
tura durante 8 horas y se ajusta el pH final a 7. La mezcla se
enfria luego a 0-52C. Se afiade entonces una suspensién de ls
sal de diszonio obtenida g partir de 17,35 partes de la sal
disédica del 4cido 2-aminonafialeno-1:6-disulfénico y el pH sei
mantiene en 6~7 por la adicién de 25 partes de una solucién 2N

de carbonato sb6dico. El producto se obtiene gfiadiendo cloruro

s6dico al 15 % y filtrando el precipitado.

Cuando este colorante se aplica a materiales texbi-
les celulésicos, se obtienen fuertes tonalidades narsgnja bri-
l1llantes de excelente solidez al lavado.

EJEMPLO 54

Se condenssn 11,3 partes de la sal disddica de
4:4'-diamino-3:3'-disulfodifenilsulfona con 9,4 partes de clo-:
ruro ciamirico, tal y como se ha descrito anteriormente en el
ejemplo 46. Se affgden 10,5 partes de la sal sbdica de Acido
metafenilendiamina sulfénico y la mezcla se calienta a 40-450C;

el pH ge mantiene entre 3 y 5 durante la reacciédn, afiadiéndose,

cuando gea necesario, wng solucién 2N de carbonato sbédico,
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La mezcla se enfrlia entonces a 0-52C y se afiaden 12,5 partes
de écido clorhidrico 10N seguido por 3,5 partes de nitrito sé-
dico. Una vez completa la tetraaszotacidn, la mezcla se afiade

a una solucién de 9,8 partes de la sal sédica de 1-fenilw3-

metil~5-pirazolona y 15 partes de carbonato sédico en 200
pertes de agua. El producto se aisla salificando con cloruro !
potédsico al 15 %, filtrando y secando.

Cuando se aplica a materieles textiles celuldsicos,

en presencia de agentes aceptores de acido, se obtienen fuer-

tes tonalidades amarillss de excelente solidez gl lavedo.

MmN

Degerita suficientemente la naturalezs del invento,

asi como la msners de realizarse en la prictics, debe hacerse

conster que lag disposiciones anteriormente indicadas son sus-i
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren

su principio fundemenial. También se hace constar que el in-
vento corresponde s una solicitud de pabtente presentada en

Inglaterra con el n? 22,352/73 de 10 de mayo de 1.973, aco-

gléndose por lo tento a los beneficios que conceden los Conve-|
nios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la f
egencia del referido invento por lo que se solicita Patente
de Invenolén por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA
LA OBTENCION DE COLORANTES REACTIIVOS DE LA SERIE TRTAZINICA;
cargcterizéndose por lo siguiente: |
1.~ Procedimiento para la obtencién de colorantes

reactivos de la serie triazinica, de férmula:

¢ \/NH@ \/\C—N-
é »% R
¢ |

l
Ccl Gl

(1)
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en la que R representa un 4tomo de hidrégeno o un grupo al- k
bencénico puede contener también un grupo metilo y D - N -

:

representa el radical de un compuesto monocazbéico que contiene

el grupo NHR, el cual puede o no estar metalizado, y que con- ;
tiene como minimo un grupo Acido sulfénicos caracterizado por—‘f
que comprende hacer reaccionar cloruro clanirico, en cualquieri
orden, con una proporcién molecular de un compuesto aminoazéi- |

¢o soluble en agua, de férmulas ]
D - NHR (4)

¥y con media proporecidén molecular de una diamina de férmulas

NH, 50,8 NH,
X (5)

HO 38

en cuyas férmulas los simbolos D, R y X se definen como ante—

riormente y en donde cada anillo bencénico puede contener tame
bién un grupo metilo. !

2,~ Procedimiento pera la obtencién de colorantes
reactivos de la serie triazinica, tal y como queda sustancigl-
mente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 20 hojas escritas a m&quina
por una sola cara.

Madrid, b WA 197h

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

OEZ ACERD Y RENEY
Elymador ks Gaste Furnbngus
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