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INVENCION N
por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREP.RACION DE NUEVOS COLORANTES
DIOXACINICOS", a favor de la firma suiza CIBA~GEIGY AG,
residente on BASILEA (Suiza).

MEMORLA DISCRIPTIVA

Este invento se refierc a nuevos colorantes

dioxacinices de la férmula

|
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N\
NZ o ‘
2 X

(1)

X es cloro o bromo,

Z es hidrdgeno, cloro o bromo,
3B es w atomo de oxigeno y

Ar  es un radical arilénicc,

Por radicales arilénicos se entienden agwl
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sobre todo los radicales de la serie bencénica, naftali-
nica o difenilica, El simbolo Ar designa pues radicales
como alfa~ o0 beta-naftileno, difenileno gy de preferencia
radicales fenilénicos; eventualmente substituidos, A
titulo de substituyentes de estos Ultimo cabe sefialar
1los radicales alquilicos de peso mOlecular bajo, ciclo-
alquilo (en particular ciclohexilo y metileciclohexilo),
aralquilo (en particular bencilec), fenilo y asimismo
log Adtomos de halbgeno. Se designan como "de peso mOle-—
cular bajo" los radicales con 1 a 4 4tomos de C, ¥ al_
concepto de "&tomos de halbgenc" comprende agul el flidor
¥y en particular el cloro y el bromo,

Los nusvos colorantes se preparan segin este

invento sulfonando wm compuesto de la férmwla

H~Ar-B B-Ar-H

(2)

Como agentes sulfonantes se emplean el Gleum
o el Acido sulflGrico concentradc (de preferencia, mono-
hidrato de &cido sulftrico). Ia reaccifén se efectuia por
10 genersl a temperatura de 10 a 302 C, y con preferencia
alrededor de la temperatura del ambiente, Es conveniente
aislar los colorantes en forma de sus sales, especial-
mente de sus sales alcalinas,

Tos compuestos de partida de la férmda (2)

se obtienen do menera conocida si se somete una 2,5~di-



5.

10,

15,

20,

25.

k3 -

arilaminobenzoquinona de la foérmula

vV O NH
He-Ar-B ‘ B-Ar-H (4)

en la que ’
V significa hidrégeno, alcoxilo, aralcoxilo,
alquilmercapto, ariloxilo, aralquilmercapto
0 arilmercapto y
X, Z, By 4&r tienen el mismo significado que se les
ha atribuido antes,
a un cicrre de anillo que conduzca a dioxacinas.
A causa de su buena asequibilidead, se pre~
fieren 1os colorantes en los que los simbolos X, %, B y

Ar tienen los significados sigulicsates:

X dtomo de clcro

Zs dtomo de hidrodgeno

B: dtomo de oxigeno

Ar; radical fenilico; eventualmente

substituido por alguilo de peso
molecular bajo y particularmente
por metilo,
Log nuevos colorantes dioxacinicos se prestan
pera tefilr y estempar los més diversos materimles, sobre
$0d0 materiales de poliamida natural 0 en particular

sintética, como lana, seda, cuero Jy principalmente
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nilén, 10 mismo que fibras artificiales a base de caselna
o poliuretanos,

Especialmeﬁte sobre las poliamidas sintéti-
cas, se'obtienen con 1os nuevos colorantes matices bri-
llantes, fluorescentes y de colorido intenso, en parti-

cular tonos enaranjados haesta rojos, que no pueden con-

seguirse con los colorantes agoicos, Se’prestan egpecigle
mente para tinturas de combinzcién, Asi, por combinaciébn
con otros colorantes, por ejemplo con un amarillo no
fluorescentes, puede lograrse un anaranjado fluorescentes,

Estos colorantes tienen propiedades de s0li-
deg generelmente buenas, tales como solidez a la 1uz;
al frote, ol decatizado y a la carbonizacién, pero sobre
todo altas propiedades de resistencia & la humedad (so-
lidez al lavedo, al agua, al sgua de mar, a 10s &lcalis
y a8l sujor), Cabe destacar el alto grado de extraccitn
¥ ol buen poder de igunalacibn en las tinturas sobre
poliamida, También puede logrearse én particular un
buen cubrimiento del barrado sobre la poliamida sinté-
tica, Los nuevos colorantes ticnen busna estabilidad,
Sirven tombién para la tintoreria a temperatura alta y
para la tincidén diferencial en la tintoreria de alfom-
bras y -tapices.

BEn log ejemplos que siguen, en tanto no se
haga constar otra cosa, las partes significan partes en
peso, y los porcentajes, porcentajes en peso; las tempe-
raturas estén oxpresadas en grados centigrados. La rela-
cidn entrg parte en peso y volimenes es la misma gque '

entre el greamo y el centimetro cdbico,
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BEJEMPLO 1 R St

A temperatura de 20-2292 ge depositan 20 par-

tes del compuesto de la f£érmylg

c1
i 0 . N
- tHy U\C( 2 I;I\ OHy
| N 0 0
a1 1

-

en 180 partes de monohidrato de 4cido sulfdrico y a con-

tinunacibn s¢ agita durante 4 horas a la misma temperatura

la solucifén azul verdosa obtenida, Luego se vierte la
solucidn on una mezcla de 300 partes de hiclo y 200
voltmenes de solucién de sal comtn sl 25 %. Se separe
por filtrecidn el colorante prcecipitedo y se lava la
torta del filtro de sucecidn dos veces con solucién al
5 % de cloruro s6dico, Se recoge el filtrado en 250
volimenes de agua y se ajusta el pH de la suspensién g
7 por adiciém de lejia diluida de s0sa céustica, con

10 que gl final se obtiene una precipitacién de la sal

gbdica del colorante, Se filtra y se seca en vacio a 7qqg°

El colorante obtenido dec la férmula

-
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tifie la poliamida sintética, en bafio débilmente scido,
con tonos rojosmarillentos muy brillentes. Ias tinturas
tienen buena solidez a la humedad y se distinguen DPOT
intensa fluorescencia.

Si procediendo en 1o demds de la misma manera
se emplean, en lugar del compucsto dioxacinico indicado
al principio, centidades equivglontes de las dioxacinas
resefladas en la Tabla 1 que sigue, se obtienen coloran-

tes con propisdades semejantes:

Tabla 1
conpuestos dioxacinicos ' %?Zi;0§g;
T
" mids
rojo




10.

15

204

25

Taple I (continuacidn)

.compusstos dioxacinicos

Métiz so-
bre polia-
mida

rojo
azulado

rojo
emerillento

rojo

ﬁ%ﬁiaao

rojo
emarillento

rojo
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Zapla I (continvacidn)

.compuegtos dioxacinicosg

Métiz so-

bre poliaw
mida
H
BCCLO
SN
;}%{, roio
N \0/ azulado
OCH
CIQ 3 .":...
Q]:::L rojo
amarillento
Cl
3
O, g, o
cL rojo
N\ cL
Re!
rojo
Cl:[::]:N & T:::l\ azulado
Ccl
rojo
gmarillento
o jo

emarilliento
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Table 1 ( continuacidn)

.compusstos dioxacinicos

Métiz so~

bre polia~ .
rida e
CH
/O;\O\ /‘t\ /,\:O
' rojo
0 CH., amg,rillenu
to
HSGIj
CH3
:{SC):L
0 O~z \,;, rojo
L)\ gmard 1lexw
/‘”0 to
CH
CH Q\ 3
\3 (,H3
HG
H C/ c1
3 G. 1 1
- IN
NN emarillen= |
" o
Cl
CH 4 NCH-CH,
u3c—9\(::lo c1 Cll,
H3C 0 gt S
N~ N0 0 mso
* “Q,‘ y k ,to
/ CHB
}130 .
Cl
MNEINEN 07 . 0 rojo
cl B azuiado
Cl
ClL |
0 /J\ e /J A
rojo
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A una solucibn caliente a 402 que contiene

en 5000 voltmenes de agua 1,0 parte del colorante de la

férmula
CH3
C1L
0 0 Yy
A o
C1 “;:T-SO3H -
H3 .’

v 2;0 partes de un agente auxiliar tintéreo (mezcla de
swifonato de &ter dodecildifenilico y el producto de )
adicibén de 20 moles de 6xido do c¢tileno a estearilanming,
cauternizado con swlfato de dimetilo, en la relacidn de
mezela de 10:1) y que se ha ajustedo a pH 5,0 con acetato
s6dico do 4cido acético se afieden 100 partes de una malla
de poliemida bexbturizada 6,6. Mientras se mueve consten-
temehte el bafio tintdreo, se le calienta en el curso de
45 minutos hasta ebullicidén y se tifie dqurante una horg

a la temperaturs de ebullicibn, Iuegd se enjuaga & fondo
con agua fria el género tefiido y se le seca. Se obtiene
una tintura roja escarlata, de igualdad perfecta y que
muestra muy busnas propiedades dz resistencia a la

humedad,

EJENETO 3

En uwna solucidn czliente = 402 qus contiene



en 5000 wvoltmenes de agua 0,40 paries del célorante de

la férmula

//”\\\//CHB

§ Umm

HSG

5.

S0, H .

1.0, 1,10 partes del colorante azoico gmarillo de la férmula

CH

3
COOCl 0H21 l cL

N
-N =N ]
.. (=
2 Hé ‘ SO,H
3
¥ 2,0 partes de un agente auxiliar tintéreo (mezecla do
sulfonato de é&ter deeGlldifenillCu y el producto de
adicién de 20 moles de 6xido do etlleno a estearilamina,
20, cuaternizedo con sulfato de dimetilo, en la relacifén de
mezcla de 10;1) ¥ que se ha ajustado a pH 5,0 con acetato
s6dico de 4cido acédtico, se depositan 100 partes de una
malla de poliamida 6,6 texturizada. lientras se remueve
congtantemente el bafio tintéreo; ge le calienta en el
25, curso de 45 minutos hasta cbullicién y se tifie o tem=
peratura de gbullicién durante una hora. En el curso
del proceso tintéreo se observo desde el prineipio el

mism0 matiz anaranjado de 1la btintura que se Obtiene gl
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final., Se enjuaga luego a fondo con ague fria el género
teflido y se le seca. Se obtiene una tintura anarenjada
de igualdad perfecta y que presenta muy buenas propieda-

deg de resistencia a la humedad;

NOTa A

Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nuevas y de propia invencidn las siguientes
reivindicaciones, con prioridad de la solicitud de pa-

tente suiza n® 2152/74 del 15 de Febrero de 1974.

1, Procediniento para la preparacién de nuevos

colorantes dioxacinicos, de la férmula

HO,~§-Ar~B h l 4%—-—25—1\1‘-303}1

en la que
X es cloro o bromo,
Z es hidrdgeno, cloro o bromo,
B es un dtomo de oxigeno y
Ar es un radical arilénico,
caracterizado por hacerse reaccionar un compuesto de la

f£érmula



X

0

H-Ar-B - ‘ B-Ar-H
=
N N (2)
Z
X
5e con un agente--sulfonante,

2, Procedimiento seglin le reivindicacién 1,
caracterizado por partirse de compuestos de la férmule
(2) en los gue Ar es un radical fenilico, eventualmente

subatituido,

10, 3. Procedimiento segin las reivindicaciones
1y 2, caracterizado por partirse de compuestos de la

férmula (2) en los que X es un dtomo de ecloro.

4. Procedinmiento segin las reivindicacionss

L a 3, caracterizado por partirse de compuestos de la

—

15, férmula (2) en los que % eos hidrdgeno.

5, Procedimiento segin las reivindicaciones
1 a 4, caracterizado por partirse especialmente de com-

puestos de la férmula (2) con la estructura

cl

Y
20. _ 0 ’ N

~0m\ NN -”ti:T S0,H
HO, ' N = ‘// ob =0 /:;.KY

cl

en la que



Se

Y es un radical alguilico de peso molecular

bajo o hidrégeno.

6. Procedimiento para la preparacibn de nuevos

colorantes dioxacinicos.

Seglin se describe y reivindice en la presente
memoria descriptiva que consta de 14 hojas foliadas
¥y escritas a mdquina por una sola cara,

Madrid, a 14 de Febrero de 1974
P.2,.

Firmado: JOSE L. moRa
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