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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES REACTIVOS

DE LA SERIE TRIAZINICA.

Yol i1dd
lolicilande: TMPERIAL CHEMICAL IN’DUSTRIES LIMITED, entidad 1nglesa,
residente en Impenial Chemioal House, Mill‘pe%k

Londres, ” S W. 1.} . Inglatem'a. :

Esta .j:;vei;xﬁi‘én se relaciona con un procedimiento
para preparar (ﬁ%tevos colorantes reactivos de la merie triazi
nioa, dtiles para tefiir materiales textiles celulésicos.

To acuerdo con la invenoién se proporcionan nuevos

5 colorantes reactivos representados por la férmula Zenerals

POOR
QUALITY
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(1)

eﬁ la que R representa un étomo de hidrégeno o un grupo alqui-
oénico puede contener tembién un grupo metilo y D _,?;_

R

represente el radical de un compuesto monoazéico conteniendc i
el grupo NHR, el cual puede 0 no estar metalizado, y que son-
tiene por lo menos un grupo deido sulfénioco.

Los grupos amino de los anillos bensfnicos mowtraﬁus

-_-.a._- mmemeimg oo en

pueden estar en posicién meta o Eggg con resypects sl simbolo X
¥y al grupo SO3H, y en el ogzo de Que eaté presente un grups
metilo en cada uno de los anillbs bencénicos, dicho ruapo !
metilo puede estar situado en cualquiera de las resianies posiQ
ciones de los nﬁcleos. Sin embargo, es preferible, en genarsl,
que los grupos NH estén en posicién para ¥y que los grupos éc;ﬂo
sulfénico se encuentren en posicién orto, ocon respecto al auomq
o grupo representedo por X. v
Ung claseVpreferida de colorantes es aquella en la
cual el grupo de enlace entre los grupos FH es un radical &a
écido 4,4'-divalente-difeniletano-2,2'~disulfénico y B-NR so

|

!

el redical de un compuesto fenilazo-naftol o naftilazo-naftal |

contenienco un grupo NHR y hasite 5 zrupos SO3H, por ajampln g
©

|

DNR representa un radicel de férmulas
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g N=N. ['/:%\" - :
HO38 ] (503H), /
N = \K = (2)

OH
P N

endonde neg | g 2ymea 1, 26 3.

Otrg olase preferida de colorsntes es aquella en
la cual el gmpo de enlace entre los grupos NH es un radical
de sulfuro de 4,4'-divalente-2,2'-disulfodifenilo y D-NR es
el radical de yn coﬁpuesto fenilazo-naftol o naftilago-naftol
conteniendo un grupo NHR y hasta 5 grupos SO3H, por ejemplo,
gegin se ha definido en las férmulas (2) y (3) anteriores.

Un colorante partlcularmente preferido posee la

| férmuls (1) en 1m cual el grupe de enlace entre los grupos

NH es un radical de sulfuro de 4,4-divalente-2,2'~-disulfodi-
fenilo, R es un hidrégenoc y D es el radical 4cido 6-(1-hidro-
xi~2s2'~gzonaftaleno~3,1',5'-trisulfénico).

Dichos colorantes se distinguen por su utilidad g
la hors de tefilr por métodos de agotamiento, en los cuales
ofrecen un elevado'éfado de fijacién sobre una amplia gems

de relaciomes de licor —a-artioculos, de modo que son posibles

les tonalidades muy'fuertes.-
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- gundo &tomo de haléggno del micleo triazina con cads gruﬁo

El procedimiento de la invencién para la obtennién
de los nuevos colorantes reactivos, comprende haoer,r;aodioqaf
¢loruro ciamirico, en cualquier orden, con una Proporéién mo-
lecular de un compuesto aminoézéico, soluble en agua, de Pér=
mlas ’ | | "

-.:f)_- NHR (4 |

y con medig proporecisén molecunler de una dismina de férmulas

NHp S03H ‘ |

NH2 . -
T e

| HOBS

en ocuyas férmulas los simbolos D, R y X se definen como ante-

riormente y en donde cada anillo bencénico puede contener tam-

bién un grupo metilo, -
El procedimiento snterior puede efectuarse conve-

nientemente agitando'una suspensién del cloruro ciamirico en

un medio mcuoso con el compuesto eminoazéico de férmula (4)

a una tempersturs de O a 202C hasta que ha sido reemplazado

un édtomo de cloro del cloruro clantirico por el radical del }

compuesto, afiadiendo s continuacién la diamine y continuando

la reaccién g una temperaturs ligeramente més elevada, noxmal-:

mente del orden de 30 a 502C, hasta que ha reacoclongdo un se-~

amino. Alternativamepte, el ecloruro cianﬁrioo puede hacerse

reaccionar primersmente con las dieminas, a la temperaturs in-
ferior, para former un derivado bis-(dicloroiriszina) y a con-
tinvacién son el compuesto aminoazéico, a la temperatura supe-

rior, lLas condensaciones se efectian preferiblemente a un .

"pH de 4 & 7, afiadiendo un agente aceptor de &cido para neutra- -
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lizar el &cido clorhidrico a medida que éste se libera dursn~
i

te la reaccién, Una vez completa la reaccidén, los nuevos colo-;

rantes reactivos pueden ser alslados mediante las técnicas

usuales adaptedas a{'aislamianto de colorantes reactivos solu~§
bles en agua, por ejemplo, salificando y filtrando, o secendo ;
por aspersién la mezcla de reacoién en la cusl se ha formado
el colorante. Si se desea, pueden afigdirse estabilizsdores,
por ejemplo hidrogenofosfatos de metales alcalinos.

Como ejemplos de diaminas que pueden ser empleadag,
se menclonan: l
Sulfuro de 4:4'~-diamino-2:2'-disulfodifenilo |
44 ~diamino~2; 3t ~disulfodifenilanina

4:4'-~diemine-2: 2'~disulfodifeniletano

4:4'~diamino~3:3'~-disulfodifenilsulfona
3t 3'=diamino-4:4'~disulfodifenilsulfons
4:4'-diamino-3:3'—disulfobenzofenona

4349 -diamino~2: 2'~disulfodifeniléter

4:4'~diamino-3: 3'-dimetil-616'~disulfodifeniimetano
2:2'=~diamino~5:5"'~dimetil-636'-disulfodifenilmetanoc, y :
434'~diamino~3: 3'-disulfoazobenceno,

Como ejemplos de compuestos aminoazéicos solubles
en agua de férmula (4) que pueden ser empleados, se mencionan

las sigulentes clases:

(1) Compuestos monoazéicos de férmula:
OH.‘. :
Dy ~-N=N ?
\ B
: NHR (6) f
SO3H

en la que Dq representa un redical arilo mono- & di-ofelico

que estd libre de grupos szdico y grupos NHR, estando preferi-
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bnﬁcleq
 naftaleno y que puédén contener un grupo deido sulfénico en laf
posicién 5 6 6 del nicleo naftaleno. ‘

3
1
.
t
i
-

. Dy puede representar un radicsl de la serie naftsié-

nica o bencénica que estd libre de sustituyentes szdbicos, por

ejemplo un radiecal estilbenc, difenilo, benzotiazoil/fenilo o

difenilemina., Asfmismo, en esta clase han de considerarse los

colorantes relacionados en los cuales el grupo NHR, en luger 'E

de estar unido al nicleo naftalénico, lo estéd a un grupo ben-
zoilemina o anilinaiél cusl esté enlazado a la posiecién 6, 7 u |
8 del ndcleo naftaleﬁo. :

Colorantes particularmente va%iosos pﬁeden obtenerse |
a partir de aquellos en los cugles D1 representa un radicsl

fenilo o naftilo sulfonedo, en especial agquellos que contienen

]
i
[}
2

un grupo -SO3H en posicién orfto con rgspecto gl snlace azéico;_
el redical fenilo puede estmr sustituido adicionalmente, por i
ejemplo, por Abtomos dé halégeno tales como cloro, radicales‘alJ
quilo tel como metile, grupos acilamino tal como acetilamine y
redicales alcoxi tal como metoxi.

t

(11) Compugsfoérmonoazéiéos de férmulas
Dy - N =N - D - NHR : (n

en lﬁ que ﬂ1 representa un radical segin se ha definido pars

la clase (i) ¥y Dy es un radicsl 134-Fenileno o sulfo-1:4-naf-
tileno; los micleos bencénicos de Dy y Dy pueden contener oiros
sustituyentes, tales como &iomos de halégeqo o grupos alquilo,

alcoxl, 4cido carboxilico ¥y acilemino., |

(iii) Compuestos ‘monoazéicos de férmulaes

Hélf-b,-n=n_z (8)

" R

t
!
1
|
P
§

R R T SO
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en la

clico de la serlie bencénica o nafitalénica y X representa el
radical de un 4cido naftolsulfénioo o el radical de un com~
puesto ceto-metileno ‘enolizado o enolizable (tal como una ace-i

toacetarilida o una 5-pirazolona) que tlene el grupo OH en po~

que D1

representa un radical arlileno eomo mfximo diel~

i
1
i
i
N
|
~1
|

sioién orto con respecto al grupo azéico. Dy representa prefe~:

riblemente un radical de la gserie bencénica que contiene un i

&£rupo

(iv)

en la que D1 representa un redical de los tipos definidos par
Dy en la clase (i) anterior y K, representa el radical de un
compuesto cetometileno enolizable (tal como una acetoacetari- !

1ida o una 5—pirazolona) que tiene el grupo OH en posicién

deido sulfénico.

Compuestos monoazdicos de fé6rmulat

D1 - N=N -~ K2 -~ NHR (9)

alfa con respecto al grupo azéico.

(v)

complejo de cobre, de asquellos colorantes de férmulas (6),
(8) y (9) (en donde Dy, K ¥ K, tienen todos los signifiocados
respectivos ya establecidos) que contienen un grupo metaliza=
ble (por ejemplo, un grupo hidroxi, aleoxi inferior o decido

carboxilico) en posicidén orto con respecto al grupe azdico de

Dy.

Compuestos complejos metélicos 1:1, en especial el |

Como ejemﬁlos de compuestos de las clases (i) =

(v) pueden mencionarse los siguientes:

En la

clase (i)

Acido

_Acido

Acido

6—amino-1-hidroxi-2-(2'-sulfofenilazo)naftaleno~3-sul-

fénieo,

8~gmino-1-hidroxi~2-(2'=sulfofenilazo )naftaleno~3s6-di-

az1f4nico,

7~am1no-2-(?"5'—dlsulfofenilazo)-1-h1droxinaftaleno~3—

gulfénico,
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Acido

Aeido

- Acido

Acido

Acido

Acido

Acido
Acido
Acido

Acido

Acido
Acido

Acido

T-metilamino-2-(2'~sulfofenilazo)- 1~hidroxinaft§leno~aﬂ

sulfénico,

7-metilamino-2-(4'-metox1—2'-sulfofenilazo)«1—hidroxi—
naftaleno-3-sulfénico, .

8~(3'-aminobenzoilamine )~1-hidroxi/2-(2'~sulfofenilano )~ ;

H¢Etaleno-3: G-aisulfénico,

8~agmino-1~hidroxi-2: 2'-azonaftaleno-1"3:5' 6-tetrasul-
fénico, -

6-omino=1~hidroxi-2~-(4'-geetilamino~2'-sulfofenilazso)~
naftaleno~3-su1f6nico,

6-metilamino—1—hldroxi—2~(4'~metoxi-2'~su1fofenilazo)—
n%;taleno~3-sulf6nioo,

8-amino—1-hidroxi-2-fenilazonaftaleno~3:G—disulfénico,

8-amino~1-hidroxi-2:2'-azonaftaleno-1': 3: 6-trisulfénico, | o

6-amino~1~h1droxi-2—(4'ametoxl-z'-aulfofenilazo)naftar
leno=3-sulfénico, ,

co,

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

f-metilamino-1-hidroxi-2: 2'-azona:t‘1;aleno-1''3:5'~trisu1--i

fénico,

7-amino-1-hidroxi-2: 2'-azonaftaleno~1's 3-disulfénieo,

Acido 8ramino-1-hidroxi-2-(4'~hidroxi-3'-carboxifenilazo)nal- -
taleno-3:6-disulfénico,

Aoido 6-agmino-1-hidroxi-2-(4'-hidroxi~3'-carboxifenilazo)naf-
taleno-3:5-disulféniao,

Fn la clase (ii) .

Acido 2-(4'-amino-2'-metilfenilazo)naftaleno—4:8-disulfénico,

Acido

Acido

Aoido

Acido

Acido

2—(4'-amino—2'-acetilaminofenllazo)naftaleno-5 7—disul-
fénico,

2-(4'~amino~2*'-ureidofenilazo )naftaleno~3: 62 8~trisul~.
fénico,

4-nitro~4'-(4%-metilaminofenilazo)estilbeno~2: 2'-disu1—
fénico,

4—nitro—4'-(4"-amino-z“-metil-s“-metoxifenllazo)estil—
beno-2; 2'~disulfénico,

2—(4'~amino-2'pacetilaminofenilazo)naftaleno—4:8-diaul~
fénico,

8-amino-1~hidroxi-2:2'~azbnaftaleno~1':3:5'~trisuif6ni-

1

e e e v 4% ——t————
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Acido 4—amino~2~metilazobenceno-2':5‘-disulf6nico;‘

En la clage (iii)

1-(2',5'-dicloro-4'—sulfofenil)-3~metil—4-(3“-émino—4“-zu1fo-
fenilazo)-5-pirazolona,

1~(4'~sulfofenil)-3~carboxi~4-{4"-amino~3"-sulfofenilazo)~5-
pirazolona,

1=(2'~metil~5'~sulfofenil )=~3-metil-4—(4"—amino-3*-~gulfofenil- '

a%o)~5-pirazolona,

1-(2'=gulfofenil)-3-metil-d-(3*=anino~4"-sulfofenilazo )5~
pirazolona,

Acido 4-amino~4'-(3"-metil~1"=fenil-4"-pirazol-5"-onilazo)es-
tilbeno-2s2'-disulfénico,

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

Acido 8-acetilemino—1-hidroxi-2-(3'-amino-4'-sulfofenilazo)-
naftaleno-3:6-disulfénico, :

4dcido 7-(3'~sulfofenilamino)-1-hidroxi-2-(4'-emino~2'-carbo-
xifenilazo)-naftaleno-3~sulfénioco,

Acido 8~fenilamino-1-hidroxi-2~(4'-~amino-2'-sulfofenilazo)-
nafteleno-3: §-disulfénico, '

Acldo 6-acetilemino-i-hidroxi~2-(5'-emino-2'~sulfofenilazo)-
nafialeno~3-sulfénico,

Acido 6-ureido~i-hidroxi-2-(5!-amino~2'-sulfofenilazo)nafta~
leno-3-sulfénico,

Acido 8~banzoilamino—1~hidroii—2-(5'-amino-z'-sulfofenilazo)-"

naftaleno-3: 6-disulfénico,

1-(%'x8'-disulfonafth'-11)3~metil—4—(4“-amino-2“—sulfofenil-
a%o)-5~pirazolonsa,

1-(2'-sulfofenil)-3-carboxi-4-(5"-amino-2"-sulfofenilazo )=5~
pirezolone, .

1-(2'151 —d1cloro-4 ' —sulfofenil )~3-metiled—(5"anino-2"—sulfo=
fenilazo)-5-pirazolona. A

En la olase (iv)

1—(3'—aminofenil)-3-metil—4-(2'z5'-disulfofenilazo)-5~Pirazo-
ona,

1-(3'~aminofenil)—3-carboxi-4~(2'-carboxi-4'-sulfofenilazo)-E-':

pirazolona,

Acido 4-amino—4!~/3"-metil-4#—(2"! ;5" —disulfofenilazo)=1"=
pirazol-5"-onil/estilbeno-2:2'~disulfénico. ‘

!
i

t




10

15

20

25

- 10 =

En la clase (v)

E1l complejo de cobre del Aocido 8Tamino-1;hidroxi-2-(2'-hidro-
x1-5'~sulfofenilazo)naftaleno~3; 6-disulfénico,

El complejo de cobre del doido 6—ahino—1~hidroxi—2-(2'—hidro—
*%1-51=pulfofenilazo)naftaleno-3-sulfénico, | o
El complejo de cobre del Acido 6~amino~1—hidroxi52~(2'—ﬁidro-
xi=5'=sulfofenilazo)naftaleno-3:5-disulfénieo, '
El complejo de cobre del fcido 8~amino-i-~hidroxi~2-(2!~hidro-
xi-3'-cloro—S‘—sulfofénilazo)naftaleno-3:6-disu1f6nioo,

El complejo de cobréfdel 4doldo 6~(4'-gmino-3'-sulfoeniling )~
1~hidroxi—2—(2"-carb9xifenilazo)naftaleno-3—su1f6nioo.

Los nuevos colorantes pueden prepararse también, en
muchos casos, medisnte un proceso de copulacién. Asi, mediante
condensacién de cloruro ciamirico, en cualquier orden, con
medio mol de una diamins de férmula (5) y una proporeién mole-
cular de una dismina aromitica, se obtliene una diamina aroﬁé—

tica tetrazotable de férmula generals

c1 |
2N
N N ~
TR AN

NHZ-Ar-NH-G\/C‘r-NHg - (12)
W
HO
38 e

en la cual el ntcleo bencénico puede contener tembién un grupo:

metilo, la ocual puede ser tetramzoetada y copuledas con 2 moles
de un componente de copulacién, por ejemplo un fenol, naftol,
eminonaftol, pirazolona o amina erométioca.

Alternatitvamente, el cloruro cianmirico puede con=-
densarse con 1/2 mol de la dismina de férmula (5) y uns pro-

poreidén molecular de un compuesto aromético que contiens un

-
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grupo amino acilable y que, después de la oondenqaaién, es to-
davia capaz de copular con un compucésteo de diazonio, cbpuléndo
se entonces el producto resultante oon dos molea de une amina
aromftice diazotada.

Ejemplos de compuestos aromiticos adecuados ttiles

pars la condenssoién a este'respecto, incluyen aminofenoles,

S S

aminonaftoles y disminas arométicas.
Las etapas de condensacibén de estos procesos pueden §'
realizarse de forma'anéloga a la descrita anteriormente pare

1o condensacién de cloruro clantrico con la diamina de férmuls

(5) y el compuesto aminoazéico de férmula (4). Las efapas de
copulacién deben efectuarse preferiblemente,al PH més bajo con
slstente con la velocidad y eficacia de la copulacién, pere
reducir la posibilidad de hidrélisis de los &tomos de cloro
enlazados a los nicleos triazinicos.

Los nuevos colorantes reactivos son val;osos pars
tefiir materiales textiles celulésico=z que comprenden algodén
natural o regenerado. Para befilr dichos maiariéles, los nuevosA
solorantes gme aplioéﬂ preferiblemente, bien por un proceso de
estampacién o bien, preferiblemente, por un proceso de téﬁid@,i

a los materiesles ftextiles celulésicos en combinscién con un

tratamiento con un agente aceptor de Acido, por ejemplo sosa

céustioca, carbonato, fosfato, silicato o bicarbonato de sodio,

el cual puede aplicarse gl material texiil celulédsico antes,
durante o después de la aplicacién del colorante. Cuando se
aplican de este modo, los nuevos colorantes reaccionan con la
celulosa y proporcionan ftonalidades que poseen excelente s0li-

dez al lavado,
La invencién puede ilustrarse, pero no limitarse,

por los siguientes ejemplos en los cuales las partes y porcen-
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§cido 1-hidroxi-6-amino~2,2'-agonaftaleno-3,1!,5'-trisulfénico ;

- Se afiade rapidamente una soluclén de 9,4 partes de oloruro

& 40-459C durante 6 horas, Durante este tiempo, el pH sé.man~

- 12 -

tajes son en ﬁeso.
EJENTLO 1
Se disuelven 30,95 partes de la sal trisddica del

en 400 partes de agus y se enfria a una temperafura de 0-59C.

cisntirico en 100 partes de mcetons y se mantiene el pH antfe
5y 7 por la adicidn de 50 partes de una solucién al 4 % de |
nidréxido s6dico. Después de 1 hora, se afiaden 10,4 partes ds ‘
la sel disédice de Aoido 4,4'-diaminodifeniletano~2,2'~disul-~

fénico disuneltas en 200 partes de agna ¥y la mezcla se calientai

tiene entre 6 y 7 por la adicién de 25 partes de una szolueidn
2N de carbonato sbédieo, ajusténdose el pH finsl & 7. Se aﬂaden
entonceg 65 partes de cloruro sédico y el colorante precipita-f

. i
do se filtra y se seca a 502C.

Cuando se aplica a materigles textiles celulésicoa,
en presencia de un agente aceptor de dcido, se obtienen tona-
lidades naranja brillsnte, muy fusrte, de excelente solidez
el lavado.

La Tabla I proporciona otros ejemplos de la. inveneidn,

que pueden obienerse reemplazando la sal trisédica del &cido

.......‘.__.C' ——

1-hidroxi—6-amino-2,2'-azonaftaleno-3,1',5‘—trisulf§nioo en-

pleada en el ejemplo 1, por la cantidad equivalente del come

puesto monoazéico mostrado en la columna II y/o reemplazendo

el é4cido 4,4'-diaminodifeniletano-~2,2!'~disulfénico por una
cantidad equivalente de la diemina indicada en ls columna ITI.
Ia columna IV indica la tonalidad de materiales tex-

tiles de algodén teflidos con el nuevo colorante.
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difeniléter

gggﬁ IT III Iv
2 Se% trisédica del égido _Acido 4:4'-diaminodifenil- | Rojo-azulado
: 7=-(2'~gulfofenilazo)=1- | etano-2:2'~disulfénico
amino-8-neftol~3s 6~disul
fénico '
3 " 4:4'~diamino~2: 2! ~disulfo~ v
difenilsulfuro
4 " 4:4'~diamino~2: 2t -disulfo- "
difeniléter
5 " 4:4'-diamino-2; 3'-disulfo- "
difenilamine
6 " 434 ~digmino-3: 3! =dimetil~- u
6:6'=disulfodifenilmetano
7 " '212'=diamino-5:5'~dimetil~ "
6:16'=disulfodifenilmetano
8 | Sal trisédica de 4'-(3%," " Amarillo
6", 8"-trisulfonaft~2"-
ilazo)-3'-ureidoaniline
9 " Acido 4:14'~digminodifenil- "
etano-2:2'~disulfénico
10 " 434 diamino~2:2'~disulfo~ "
. difenilsulfuro
11 " 4sdtodianino~2: 2! ~disulf o "
difeniléter 5
T
12 gflatrieédigg d:fi’;SB”s 434" ~dlamino-2 2'-disulfo- " ;
e Brtrigulfonaft~2W !
1lago)-3'~gcetilamino~ difeniléter g
anilina ’ i
13 " | Aoido 414'-dieminodifenil- L i
| 't etano~2:2'~disulfdnico !
14 Sa% tetrasédégﬁ ge éoido) " ?ogo-azu~ !
‘ T=(2'35'-dis ofenilazo ado i
—1~amino-8—naftol—3: di-— i
sulfénico .
i
15 | Sa] trisédica de 4eido " "
7-(1'=sulfonaft-2'~ilazo)l— .
B0~ B—ae %2 31 6 BIE_L_J !
féuico ‘ ' :
16 " 434'-diamino~2: 2 ~disulfo~- i u
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T
Ejem : :
plo— II IIT Iv
17 g ;frigg%icgf%eaéoigo xfﬁ:4'-diamjno-2:2'-disulfb- Rojo~azule~
(1t =sulfoneft-2'~il- gulf .
870 )~1-amino-8-naf$ol-3:6- difenil uro do
disulfénico +
18 [Sal disédice de Acido 6 n "‘Esoarlate
41-metoxi-2'-sulfofenil-~ .
220 ) =2~{N-metilamino)~5-
neftol-T~sulfbénico

19 L Acido 4:4'~dieminodifenil~ n

eteno~2:2'~disulfénico

20 |9al tetrasbédica del ocom- | p0ido 4:4'~diaminodifenile -
vlejo de cobre del 40ido |gtano=2:2'-disulfénico Rojo sangre
2-(2'-hidroxi-3'35"'~di-~ )
sulfofenilazo)-6-amino~ |
t-naftol-3:5-disulfénico

21 |Sal trisédica del comple . " Violeta
jo de ecobre del &cido-
2-.(2'-hidroxi~3'~cloro~
§'wgnlfofenilazo)-8-ami-
no~{~naftol-316-disulfé-
nieco

22 " 424 ' =digmino-2: 2! ~disulfo- u

difenilsulfuro f

23 " 434 ~digmino~2: 2! ~dipulfo- "

difeniléter

24 |Sal tetrasédica del 4ecido n Burdeos
2-(4'38'=disulfonaft-2"'—
ilazos-B-amino-1—naftol—
316-disulfénico ’

25 |8al disédica del Aoide Acido 4:4'~diaminodifenil- | Rojo-azula~
8-amino-j-hidroxi~2~fenil |etano-2:2!-disulfénieco do
azonaftaleno-3: 6-Aigulfé~- :
nieo -

26 " 4241 ~dismino~2; 2' ~disulfo~ "

feniléter .

27 o 424 -diamino-2: 2t -disulfo- "

difenilsulfuroe

28 'g 4?igg§ica2§ei %?§§°n11 4249 -3iamino-2: 2 —disulfo- | Amarillo
azo)naftaleno~4s 8-disuifd - difenilsul
nico .
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i

II III Iv
29 1Sal disédica del Acido 2- | Acido 4:4'~diaminodifenil | Amarillo
(4 -amino~2' -metilfenilazo)| etano-2: 2! ~-disuliénico
naftaleno-4:8-disulfénico . .
30 " 4314'-diemino~2: 2t -disul~ "
. | fodifeniléter
31 |Sal disédice del Acido 2- " u
(4'~gmino-2'-acetilamino~
fenilazo )naftaleno~5s7-
disulfénilco
32 |[Sal disbdica del dcido 4- " "
nitro~4'-(4"-metilanino~
fenilazo)estilbeno~2:2'-
disulfénico
33 [Sal disédice de 1-(2':5'- " "
dioloro—?'-sulfofenil)—3~
metil-4—{ 3"~amino~6H"-sul-
fofenilazo)-5~pirazolona
34" " Acido 4:4'-Gieminodifenil "
atano-2: 2'-disuliénico
35 |Sal trisédica de 1~(4'- : 1 "
sulfofenil)—3~carboxi-
4m(4 Mmgmino~2"-sulfofenil
azo )~5-pirazolona
36 " 424 ~diemino-2:2'~disulfo— "
difeniléter
37 {Sal disédige de 1-(2'~ Y - - "
" |Swifofemil)-3-metile4~ | 414! -diamino-2:2!-isulfo-
(3"-amino-6"-gulfofenil-
azo)~5-pirazolona
38 " Acido 4:4'-diaminodifenil- "
' etano-2: 2! -disulfénico
39 |Sal trisédica del 4cido L Rojo~-azulado
8-acetilamino~1-hidroxi-
2-(;'-emino—6'-su1fofenil
aso naftal eno~3: 6-disulf®
nico )
40 |Sal disédica de 1-(3'-ami n Anarillo

nofenil)~3-metil—4~(2':5%-
disulfofenilzz~)-5~pirazo~
lona
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42

43

44

45

-y
Ejem o ’
plo~ II IIT .
41 |Sal trisédica del Acido |4:4'-diamino-2:2!'-disulfo~| Naranja

i-hidroxi-6-amino-2,2'- ldifenilsulfuro
azonafitaleno~3,1',5'=trd
sulfénico

trisédica del &cido | Acido 4: 4'—diaminodifenil Naranja
6-(N-metilamino)~1~hidro4 etano-2s:2!-disulfénico
xi-2,2'~azonaftaleno-1"'
3s5'=trisuifénico

Sal disédioa de 5-(3'~ " Amarillo-
amino-4'-6'-disu1fofenil verdogo
8%0)=1=8til-3~0iano~d= T
metil~6-hidroxipirid-2-:
ona

Sal disédica de 5-(3'- " "
amino-4':6'-disulfofenil
a%o )~-1-etil-3-amino-car-
bonil=4-metil-6-hidroxi-
pirid-2-ona

n 4:4'-dismino-2s 2'=disulfod .
difenilsulfure

10

EJENPLO 46 ,

Se disuelven 11,3 partes de la sal disédica de
4:4'-diamino~3=3'-disu1fodifenilsu1fona an 200 paries de agua
¥ se enfria entonces a 0 - 590; Se afiade una solucién de 94
partes de oloruro olanirico en 100 partes de acetona y el pH
se mentiene entre 5 y 7 mediante la adieidn de 50 partes de
una solueién sl 4 % de hidréxide sbédico. Después de 1 hofa,
se afiaden 24,85 partes de la sal disbédice de &cido 6-gmino-
1-hidroxi-2-(4'-metoxi-2'-sulfofenilazo)nafteleno-3-sulidnico
en 400 partes de agua y la mezcla se oslienta a 40 - 4520 du-
rante 5 horas, mahféniéndose el pH en 6-7 por la adicidn de
una solueién al 4 % deé hidréxido sédico. El producto se aisla
afiadiendo sal comin, enfrisndo y filtrahdo el colorante preci




pitado,

Egte colorante puede apliocarse a materiales texti~

les celuldésicos, en presencia de agentes aceptores de decldo,
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para producir tonalidades escarlata fuertes de excelente soli-

5 dez al lavado.

La Tabla II proporociona otros ejemplos de la inven-
clén que pueden obtenerse reemplazando la sal &isédica del
toido 6-amino-1-hidroxi-2-(4'-metoxi-2'~sulfofenilazo)nafta-
leno~3-sulfénico empleadas en el ejemplo 46 por la eantidad

10 equivalente del compuesto monoazdico mostrado en la columnsa
II y/o reemplazando la sal disédica de 4:4'~diamino=3s3i-di=
sulfodifenilsulfona por une cantidad equivalente de la ai e
ne indicads en la columna III. La columns IV muestra la tona~-
lidad de los materisles textiles de algodén tefildozm con el

15 nuevo colorante, -

Ejemplo IT III v
47 | Sel disédica del 60140 |4:4!-3diamino-3:3'~disulfo- | Amarill
2~(4'-anino~2'-metil- gigenilsulfong 3 °
fenilazo)naftaleno~4s -
disulfénico _
48 Sal trisédica del decido] ! a Narasnja
1-hidroxi~-6-~agmino=-2:2"'~
azonaftaleno-3,1',5'-tri
sulfénieo : T
49 " 3:3'~diamino~4:4' ~disulfo~ "
. |difenilsulfona
50 " 434" ~diemino-3s 3'~disulfom "
‘ benzofenona
51 " 4:4'=digmino~3: 3*=disulfo- "
azobenceno
52 " 434'~-diamino~2,2' ~disulfo~ "
difenilsulfuro
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EJEMELO 53 -

Se disuelven 10,1 partes de la sal disédica de f24'~
diaminou2:2'-disul£odifeniléter en 150 partes de agua y la so-?
lucién se enfria a 0-52C. Se afiade una solucién de 9,4 partes |
de cloruro cianmirico en 100 partes de acetons y el pPH se man-
tiene entre 5 ¥y 7 por la adicién de 25 pertes de una soluocibn
2N de carhonato sbédico. Después de aproximsdsmente 4 hora y i
media, se afiade una solucién de 13,05 partes de la sal sbédica
del Acido 1-hidroxi—ﬁ;aminonaftaleno-3—sulf6nico en 300 partes '
de agua y la mezcla se colienta lentamente a 40-452C, mantenién

dose el pH en 6-7 por la adicién de una solueién 2N de carbo- !

nato sédieco. Ia mezcla de reacelén ss mantiene s esta tempora~
tura durante 8 horas y se ajusta el pH final a 7. La mezola se

enfria luego a 0-52C. Se afiade entonces una suspensién de la

disédica del Acido 2~aminonaftaleno-i:6-disulfénico y el pH se%
mantiene en 6~7 por la adicién de 25 partes de una solucién'aN{
de ocarbonato sédico. El producto se obtiene giadiendo cioruro !
s6édico al 15 % ¥y filﬁpando el precipitado. - , ﬁ

Cuando este colorante se aplica a materiales texti-
les celulésicos, se obtienen fuertes tonalidades narenja bri-
llantes de excelente solidez al lavado.

EJEMPLO 54

Se condensan 11,3 parites de la sal digddica 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 afladen 10,5 partes de la sel sédica de 4cido
metafenilendiamina enlfénico y la mezocla se calienta a 4.0--4‘;39(}'l

!
!
l

el pH se mantiene entre 3 y 5 durante la reaccién, eﬁadiéndoseﬁ

ouando sea naoesario; una aolucién 2N de carbonato sédico.
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La mezola se enfria entonces a 0-520 y se afiaden 12,5 parten
de 4cido olorhidrico 10N seguido par 3 5 partes de nitrito s6

dico. Una vez complete la tetraaszotacién, la mezola se afiade

e una solucién de 9;8 partes de la sal sbédics de 1-fenil-3-
metil~S-pirazolona y 15 partes de carbonato sédico en 200

partes de agua. El producto se aisla salificando con eloruro
potédsico al 15 %, filtrendo y secando. '

Cuando se aplica & materiales textlles celulésicos,i
en presencla de agentes aceptores de &cido, se obtienen fuer-

tes tonslidades smarillas de excelente solidez al lavado. j

Degorita éuficientemente la nagturaleza del invento,g
asl como la manera de realizarse-en la préctica, debe haoersei
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son pus-g
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren :
su principio fundemental, También se hace constar que el in-
vento corresponde a una solicitud de patente presentada en

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

gléndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Conve-
nios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la :
egsencig del referido invento por lo que sme solicita Patente |
de Invenoién porlao afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA 3
LA OBTENCION DE COLORANTES REACTIVOS DE LA SERIE TRIAZINICA;

caracterizéndose por lo sigulente:

1.~ Procedimiento pars la obtencién de colorantes

reactivoe de la serie triszinioca, de férmula:

G
R N \c//
' :

c1 ) 0
(1)
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NH, S0,H NH,
. Va L Za\
i - X | (5)
| N | .
H03'$-.'
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en la que R representa un &tomo de hidrégeno 0 un grupo ad-
quilo, X es 0, CH,, CoHy 50,, CO, NE, N=N 6 S, ceda enillo
bencénico puede contener también un grupo metilo y D - ? -
) R
répresenta el radical de un compuesio monoagoico que contiene
el grupo NHR, el cual puede ¢ no estar metalizado, y que con=
tiene como minimo un grupo deido sulfénico; caracterizado
porque comprende condensar cloruro ciemirico, en cualquier

orden, con medlo mol de una diemina de f£érmula:

¥y una proporcién moleculsr de unae diamina aromdiica

ﬂéN-Ar—NHz para obtener uns diamina aromética de férmula

genersl: | c1 -
b g
N~ \F
NH,~Ar-NH- N (12)
HO4
- R

en donde el sfimbolo X se define como anteriormente y en don=-
de el nicleo bencénico puede contener también un grupo me=- -
tilo; tetrazotar la diemina (12); y copuler el compuesto
de tetrazonio resultente con dos moles de un componente de
copulacién.

2.~ Procedimiento pars la obtencidn de colorantes

reactivos de la serie triazinica, tal y como queda sustan-
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cialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memorie consta de 21 hojas escritas a méquina

por una sola cara.

Madrid, {10 MAR 197%
INPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LINITED

GOMEE AUCSS V RDET
p» Flemado L. Gasta Forndndea
(it
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