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PROCEDIMIENTO PARA IA (OBTENCION. TDE COLORANTES 5&1&1337 1 35
REACTIVOS,

olicilante: THPERIAL OHEMICAL INDUSIRIES TIMITED, entided irgless,
residente en Imperial Chsmical House; - Millbank, :
Londres, S.W.1., Inglaterra.

Bata invenoién_se:relaciona'con un_procediﬁiéht§,¢ﬂ,

paré préparar nuevos colorentes reactivos solubles en agué c
en particuler pare preparar colorentes reactivos solubles - ' -
en agus de la serle azins. .

5 De acuerde con la invencién, se proporcionan colo-

'..',(,(JE‘A
QUALTY
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- carbono, x° es H, SO

_.2'..

rentes azinicos reactivos derférmula:

¥, --—_so3”
1
+ R
NH ~y” N(//

en la que B es H, un grupo-alqﬁiiOZO'alcoxi de 1 a 4 dtomos .
de oarbono, uno de los rediceles Y' e Y* es H o SO3H y el |
otro es H o un grupb alquilo o alcoxi de 1 a 4 Atomos de

sy SOoCHoCH0S09H 6 S0pCH=CHp y X' es
H o un grupo alquilo o alcoxi de 1 & 4 &tomos de carbono,
CL 6 COH, con la condioién de que por 1o menos uno de los
redicales X1 Yy X2 gea un sustituyente distlnto aHé SO3H,

X3 es H w grupo alquilo de 1 a 4 é.'t;omos de carbono o SO-,H

y R? ‘son iguales o diferentes ¥ representun benciln, sulfo=1

bencilo o alqullo de 1 8 4 dtomos. de carbono opecilonalmente

sustituido por OH 6 CN, como minimo uné de los nficleos bencé-
niecos péndientes contiene- un grupo NHQ en donde Q es8 un giupo

resctivo con celulosa excepto cuando X° es SO0,CH,CH0S0H 6

'SOZCH=CH2,y el colorante en conjunto contiene por lo menos

dos gmpos dcido sulfénico.

Los grupoa 4dcido sulfonico antes menclonados pueiden e

ser proporcionados por los grupos 12, X3, Y o] 22 o alterva-—
tivamente o en adicidn por otros gmﬁos delido sulfénico que
pueden estar presentes en los nfcleos aromédiicos del coloran-
te.

Por el término "grupo reactivo eon celulosa® se
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| hidroxilo de 1la molécula de celulosa en presencia de una

i den mencionarse los grupos vinilsulfona y los grupos sulfons

"el anillo hetervoiclico y por lo menos un susbituyente reuc-

quiere dar a entender un grupo que contiene un enlace ingaties:

redo o un sustituyente capaz de reaccionar con los grupos

sustancia elcaling y unir la ﬁolécgia de coloiante medianta-
un enlace covalente, '

Como ejemplos de'grupos;rgécﬁivosicbn,celulosa, p@

alifdticos que contienen un &tomo de haldgeno o un grupo éster
sulfato en posicién oon respeoto al étomo de azufre, por
ejemplo, grupos fpfloroetil- 'y (5—su1fatoetizsu1fona v ‘
(>-sulfatoetilsulfonilamning, rudicalea acile <, p,—insat:u.m-
dos de dcidos oarboxilicos alifatioos, por ejemplo, &cido
acrilico, Acido c{~oloroacriliéq;xécidq propidélioco, dcido
maléico y dcldos mono- v di—cldfomaléico' ésimismo los radi-
cales acllo de écidos que confienen an sustituyente que reac
cione con la celulosa en nresencia de un é¢ca1i, por ejamplo
el radical de un écido alifétlco halogenado Bl oomo écido
cloroacético, 301doa (3~cloro— y /3—bvomo-prop16nico dcxd_"
c(,(%-dicTOro- y dibromo-pxcpionico. Otrﬂs ejemplos de grumoé
reactivos con celuloaa_son tetrﬁﬁluoroiolobutilcarbonilo,,-,:
frifluorciclobutenilcarbonilo, téfrafluorciclobufiiéfenilu_ :
carbonilo, trlfluorc¢olobuteniletenllcarbonilo, y los radiﬂa

les heterociolicos que contienen 2 6 3 &tomos de nitrﬁgeno -en .

tico con celulosa en un étomo , de. carbono del mnillo.r- o
Como ejemplos de dichps redicales heterocicliqde; )
pusden mencionarse por ejemploé
3:6-diclorepiridazina—4-carbonilo, _
2:3-dicloro-quinoxalina~5— 6 ~6-sulfonilo,
2: 3-dicloro-quinoxalina-5- 4 —G—carbohilb;
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2:4~-dicloro~quinazolina-6- 4 7-sulfonilo y

2:416-trioloro~quinazolina-T- é -8-sulfonilo,

2:4:7- 6 2:4:8~tricloro—-quinazolina-6-sulfonilo,

2:4-dicloro~quinazolina-6-carbonilo, - - |
1:4-diclorn=T 'l??.la zina-6 -ce.rbonilo 'y

42 5-dicloro—pimdazon-1-—ilo,

2:4-dicloro-pi rimidina-—‘j —carbonilo,

4=(41:51 -diclorompin daz-6t—on~1'-11 ) benzoilo,
4=(41:5'=dicloro-piridaz-6" —0;7_1_-71: 1-11) fenilsulfonilo,
5~01070~2-me i 1sul fordi 1 ~6-meti1—pirid—4-i10,

2, 4-d1£1u0r-5-010T0pL rimid-6-116,
¥y mAa particularmente los xadib’ziL'é'é g~triazin-2-ilo y pirimi-
din-2-ilo 6 ~4-ilo que contienen, por lo menos sobre una de

leg restanteé posioiohes 2, 4"3}"6, un A4tomo de bromo o, pre-

‘feriblemente, de cloro, un gmpo dcido sulfénico, un grupo

'biocianato, un gmpo arilox:t o arilt:.o conteniendo un - susti-

‘buyente eloctmneﬂatzvo a1 como sulfofeno}d,,sulfofeniltio, -

i ni’cmsulfofeno:d., d:isulfofeno:d. y sulfonai‘toxi, ° un grupo -

de £6rmulea:
-s =0 S N )

en la qu.e Y3 representa un grupo de é“comos necesario perae

fomar un anillo heterociclico de 56 6 miembros que puede

llevar sus i tuyentes o fomar parte de un sistema anular c'on-'f,:
densado, © un grupo amonio cua'bemario o piridinio, o un t,ru-”

po de. fé nnuls.:

- N o (3)
\R4

en la que R3 ¥ 114, que pueden ser iguales o diferentes, repre=-|




10

15

20

R4 Junto con el dtomo de nitrégono, forman un anillo

heterociolico de 5 6 G miembros; o un grupo de férmulsa
5.2 )
N~ :

en la que R y R6,'que pueden ger iguales o diferentes, repre-
sentan un dtomo de hidmégeno o un grupo algquilo, arilo o

arelguilo, 7 B ,
En aquellos casoé'enfddnde 31 anillo pirimidina o

'briazina lleva ao'amente uno de dichos sustituyentes reacti- -
vos, el citado anillo pueds tener un sustituyente no reactivo
sobre los restantes dtomos de carbono.

Por el término "sustituyente no reactivo" se quiere

der a entender un grupo que'esté enlazado, mediante—un enlaceﬁf?;:

covalente, a8 un é.'bomo de oarbono del micleo triazina o pir:f-

midine, cuyo enlace covalente no pe rompe bajo las condicionesg -
utilizedas para la aplicacién del. colora.nte reac tivo. 7

Como.egemplos de dichos sustituyentes,_pueden men— -
cionarsg, por ejemplo, grupos amino primerio.e hiarﬁiilo, 7_
asi como grupos amino mono- 6 disustitufdos, gmpoa-'.hidroxild'“r";'
eterificados y grupoa. mercapto etefificados; en'ei caso ds

los grupos emino sustitu:[dos, eata clase incluye, por e,;emplo,'__'

grupos mono- y dialquilemino en los cualos los gmpos alqui lo :

contienan preferiblemente hasta 4 &tomos de carbono ¥y lodg . vua-—rri

les pueden contener tamblén sustituyentes, por ejemplo,. gmpos_{
hidroxilo o alcoxi, ¥y fenilaminb, preferiblemente fenilamino";
sulfonado que puede estar sustituido ademds en el nﬁcleo, por
ejemplo, por CH3, OCH3, COoH 6 C1, o sobre el étomp de nitré-
geno, por ejemplo, por GH3,.C2H5,'_hidi-rf>:£i'erbilb' o sulfometilo,’": B
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¥y grupos naftilamino, con preferencia naftilamino sulfonudo, .

conteniendo hasta 3 sustituyentes dcido sulfénico; en el oag5f

de los grupos hidroxilo y mercapto eterificédos, esta clasal': n

ineluye, por ejemplo, grupos alco#i y,alqpilfio, con‘prefe—:A
rencia aquellos de bajo peso moletular, es decir, con hasta:
4 dtomos de carbono, y los grupos“fen§$i, feniifiq, nafﬁoXi?
naffiltio; como ejemplos particdléres de tqdas egtas clases;'

pueden mencionarse, por ejemplo: 105 grupos metilamino,

etilamino, dimetilamino, (5-hidroxietilomino, di-( f-hidroxi- |~
etil)amino, /B-ciproetilamino;5éiélohexilamino, anilino, o-, |-
m- y p-sulfoanilino, 2,4-, 2,5-'y 3,5-disulfoanilino, N-me— - -

tilsulfoanilino, 2;4-, 2,5~ y 3,5-disulfoanilino, N-metil-
sulfoanilino, N- -hidroxietilsulfoanilino, mono-, di-y
tri-sulfonaftileming, 4- y 5-s@lfo-o-tolilamino, o=, m= ¥y

p-carboxilanilino, 4- y 5-su1fo-2—carhoxianilino, N— -sulfo- |

metilanilino, metoxi, etoxi y butoxi, fenoxi, p—sulfofenox1,
-clorofenoxi y fenlltio. ' : '

* Dentro: de la categoria de sustltuyentes no reacti- |

vos 8e encuentran los dtomos de cloro o los grupos ciano,
nitro, carboxi y calbalcoxi en la posicién 5 de un rediocal
pirimidilo.

» . 51 se desea, el grupo reactlvo con celulosa puede
tomar la formas

~Ht = Dn - Q o (5)

. en donide Ht es un ntecleo s-triazina gque contiene un 4tomo -de

rclorb:p,bromd reactivo con celulosa, Dm representa un residué
diamina que enlaze H ¥y Q por los dos grupos amino, y Q 82
defir;e -como enteriormente.

| Cuando el simbolo Q representa un nnillo s—triazine

que contiene un Atomo de cloro ¥y un sustituyente no reactivo,

g
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este (ltimo puede ser el resfduo de una amina coloreada, poif;i-f?'f:

ejemplo, de la serie azo, antraquinona o ftalocianina, per{)
més espercialmente un resfiduo de fé6rmula (1),_ de modo que e:._L,
colorente total contenga dos grupos de férmula ( 1) enlaza.dc-)éi
por un raedical cloro-s—triazine o dos gmposr de fémhla (1 )
enlazados & trevés de dos gmpos_,clozb—s-triaziﬁa. ¥y un J:e.di
cal diamina,

Una clagse preferida de colorantes de férmula (1»),-
son aquellos en los cuales B, Y1 e Y son H, R! es un gIiipo e
alquilo ds 1 a 4 dtomos de 'c-ai-ﬁoﬁo,' R es un grupo alquilo -
de 1 a 4 dtomos de carbono o eépecialmente bencilo el cucal
puede estar sulfonado, X° es SOHCHpCHROSO05H 6 S0,0H=CH, ¥
la molécule en total lleva como minimo dos grupos &cido stile
fénico, '

Otre clase preferd.da. de 'colomntés ‘de férmula (1) -
son aquellos en los cuales B, Y1 ] Yz son H, R es wn grupo
alquilo de 1 a4 é.tomos de carbono, R2 es un grupo alqui.'lo
de 1 a 4 4tomos de carbono o es_pacialmen’ce bencilo que puiede
estar sulfonado, X1 es C1, OGH3 6 CH3 y el gr’upo fenilo que
1leve X3 porte también un grupo NHQ en donde Q es un- grupo
réactivo con celuldsa como a.ritemoxmenta ge ha defin-ido VJ‘
la moléoula lleva en total por lo menos dos grupos &c¢ido sul—
fénioo.

Une clase particularmente preferida de c':olora.ritesi'-i )
sbn aquellos definidos en el péxrafo antefior en donde Q,”ea .
0. contiene un residuo imidazine, pirimidine o s~triazina por-,'
tador de halégeno y en especial cuando Q es un resfduo mono o
dicloro-g-triazina.

El procedimiento de 1a invencién para preparar los

nuevos colomntes distintos & aquellos en los cualea X2 e
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dcido sulfénioco.

‘ruros de ci%% —dicloro- y dibxomo-propionilo, cloruro de

-SOQCHQCHZOSO3H 6 =-S05Cl=CH,, comprende hacer reaccionar un
compuesto de fenazina de férmula (1) en 1la que R , B, B, YJ
Y2 y x3 se definen como anteriormente, X? es H§ SO3H y X1 és
alquilo o alcoxi de 1 a 4 4tomos de carbono, C1 o COoH y por.

lo menos uno de los nficleos bencéniéos'pendientes coﬁtiéne
un grupo NH,, con sulfato de ecarbilo, el élofuro de 4cido dé
un écido carboxilico o sulfénico que contiene un grupo reaoti;{¥_
Vo con celulosa o un compuesto heterooiclioo que contlene un
étomo de halbégeno y por lo‘menbs'un sustituyente reactivo conriE.

celulosa enlazado & los étomos de carbono del anillo, conte—

niendo conjuntamente los reactantes por lo menos dos grupos

El p;bceso anterior se puede efectuar conveniente-
mente en presencia de un diséiirehte orgénico soluble en agua,
a ung temperature del orden de 0 a 10090 ¥y manteniéndoae pre=
feriblemente un pH de 5 a 8, . ' :

Como egemplos de cloruros de dcido o compuestos hete~
rocicliéos que,puedeq emplearse, -86 mencionan, por ejemplo:
haluros de dcildo de dcidos alifédticos ™~ y (2 ~insaturedos, tales
como anhidrido cloromaléico, cloruro de propiolilo ¥y cloruro
de'acriloilo, los cloruros de dcido de dcidos alifdticos halo—
géhadoé,'tales'como cloruro de clorbacetilo, clorurc de sulfo-

oldroacetiio, cloruro de (a-bromo- y (5~cloro-propionilo ¥ clo~

2,2 3,3~tetrafluorciclobutilcar%onilo, cloruro de (%-(2,2,3,3—

tetraflaoreiclobutil)acxiloilo, cloruro de 2y 3, 3=trifluorei~
olobut-1-eniicazTonilo, cloruro de (3-(2,3,3-trif1uorciclo—
but-1-enil)acriloilo ¥ compuestos heterociclicos que contienen

como minimo dos dtomos de nitrégeno en los anillos heteroci-

clicos y Que contienen dos o més Atomos de halégeno, en espe-

- e
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cial de cloro, en las posiciones orto son respecto a los é,tof

mos de nitrégeno, tales como:

cloruros de 2:3-dicloro-quinoxalina-5= ¥ _-6;¢érbonilérr, |
cloruros de 2:3-dicloroquinoxalina_.-—5--;y, :-_6_-sﬁ:'l.fonilo; s
cloruros ‘e 2:4-dicloro—quinazolinaQGf";‘y -"—7-s;ulfdnilo., ,
cloruros de 2:4:6-txdcldm-quinazolina~7? y =8-sulfonilo,
cloruros de 2:4:7- ¥ 2:4:8-tricloro~quinazolina~6-sulfonilo,
cloruros de 2:4-diclom-quinazolina-—ﬁ-carbqnilo,,

“cloruro de 1:4-dicloro-ftelazin~6-carbonilo,

cloruro de 2:4-dicloro-pirimidina-5-carbonilo,

cloruro de (’J-—( 435-dicloro-piri dazonil-1 ~)=propionilo,
1~(4'~clorocarbonilfenil)-4 :5-dicloro-6~piridazona,
~ 1-4'~clorosulfonilfenil-4:5-d1 clo ro-6-piridazons,

2:4:6~tribromo~ y triclom-pirimidinas,
214:5:6-%etracloropirimidina, - -
5-me1;il-2:4x6-'bnclompizd.midina, B
5-—11:!.1;::0-2:4:6-trlcloropirimidina, -
224~dicloro~5-nitro-6-me ti. l-pi rimidina,
2:4~dicloro~5~nltropirimidine,
234:6~tricloro~5-cianopirimidina, "
5-etoxt carbonil-2:4~dicloro~pi rimidina,

cloruro de 2:,4-diclor'opiximidiha-5~carbonii,o, - 7'
4,5-d1cloro~-2-metilsulfoni1-6-netilpirimidina, - .

2, 4 y 6-trifluor-S—cloropirimidina,
bromuro ci a.miri co,

cloruro ciamiz_'lco ;

los productos de condensacién primaria de bromuro o clorwuro |-
cianfirico con amoniaco, un sulfito o tiocianato de metal al-

calino o un merceptdn orgénico, compuesto hidroxi o una amina

primaria o secundario orgénica, por ,_e.jje'n}'pib':
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'fo—z-aminobenzéioo, 4— ¥ 5-su1fo-o—tolu1dinas, écido N-metil=-

en donde Y3 R ? Ry R se definen como anteriormenta. o

- 10 -

T

metanol, etanol, iso-propanol, fenol, o=, m=- y p—clorofe“o-'3 .

les, 0~, m= y p—cresoles, o, m- y'p-Su;fofepo;es, tiofepol,l
decido tiéglicélico, écido'dimétifﬁifiééarﬁémiéb, mercapfof '
benztiezol, tioacetamide, me'l:ll-— dimetllu, etil-, dife-til;-'
n-propil-, iso~propil-, butil-, hexil- y c1c10hex11am1nas,
toluidinas, piperidina, morfolina, metoxietilamina, etanol
amina, dietanoclamina, dcido aminoacético, dcidos enilina-2, 4-
245~y 3,5-disulfénico, dcidos ortanilico, metanilico y sul-
fanilico, écidos 2-,. 3=y 4-aminobenzéico, beidos 4- ¥ Swgule.

metanilico y Cd -sulfometilanilina dcido 2-amino-etanosulf6-
nico, écidos amino—naftaleno mono- dli- y tri-sulfénico,

ductos de condensaclén secundaria ‘de eloruro ciandrico con

sulfitos de metal aloalino,rt1001anatos .de metal alcalino,

negativo, h'2 compuestos de férmulas:: ,f , :
o SR B IR -
, . , SR |
: ‘T-—i, , : B \\\$jR4:
(6) (1) -

] /NR5 S
’H:A'S_- c : - (8) -
\R6

' Pare ls obtenoién de los oolorantes de férmula (1)

en 15_@@3 Q representa un grupo de férmula- (5) mediante este

_procéso, se emplea un compuesto heterociclico de férmula:

gf:mrw .
@1\%

é.cldo amino— Y. N-metil-a.mino-etanosulfénioo, as:f. como los pro-

-fenoles y tiofenoles que oontienen un sustituyente electrn—r,if.'
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1 ¥y un mol de sulfato de. oarbilo o el oloruro de doido de un.

con celulosa o un compuasto heterocfolico que contiens un dto=|

' 2-—hidm::1-1 , 3=-diaminopropeno,

en le que los sfmbolos Mu y Q se definen como anteriormente,
hal es cloro o bromo, el cual se puede obfener haciendo reac— 1

cioner une diamina con un mol de cloruro o bromaro cimndrico b

dcido carboxflico o sulfénioo que contiene un grupo reactivqﬁ_’g

mo de¢ haldgeno y por lo menos un sustituyente reactivo con ce-|
lulosa enlazado a los étomos de carbono del anillo, como ante-
riommente se ha indicado. '

Como ejemplos de diaminas qpe pueden 8ser: empleadas
a este fespecto, se mencionan las diaminas heterociclicas,
por ejemplo piperazina, diaminas aliféticas, por ejemplo
alquilene, hidroxialguilen- o sulfatoalquilen-diaminas, pér
ejemplo: B
etilen@iﬁmina,
1,2y 1;3-p:opilenaiaminasz
1,6—&ia¢ihohexano, :
(s -hidroxietilaminoetilamina, -

2—su1fato-1 3-diaminopropano, , ,
otroa oompuestos (X,a/-diaminéaliféticos, por ejemplo:*“
trietilentetramina,

di~( f —eminoetil)éter,

dcidos nafﬁilendiaminasulfénioo, por- ejemplo.,‘

écldos 2 6-diam1nonaftaleno-1 5— y 4,8-disulf6nico, )




10

15

20

-12 -

dcido 1,5-diaminonaftalenc-3, 7-disulfénico,
¥y derivados diaminicos de cdmpuesbos mono=- v di—oiclioos de
la serie bencénica, por ejemplos l
=y p-feniiendiaminas,

édcidos 1, 3—fenllendiamina—5-sulfénico y 4 6—disulf6nico,

dcidos 1 4~fenilendiamina-2-sulfénico y 2 5-disu1f6nico, B

écido 4,4'-diaminoestilbeno—2,2'-disulfénico,
dcidos benzidina-2-sulfénico y 2,2'-disulfénico,

0 3,3'-7 4 4'-diaminodifenilureas,

écidos 4 4'—diaminodifenilurea—2 2'- h'4 3 3'-disu1f6nico,

dcido 4 4'-d1aminodlfenilamina-2 2'-disu1f6nioo,
4,4'~diaminodifenilmetano,

édcido 4,4'-diaminodifenilmetanc-2, 2'—dlsulf6nico,

4, 4'-diaminodifenilsulfona,f“~“:-r

dcidos 4qnetilamino- ha 4—etilamino-anillna-2~sulf6nico.

Los compuestos de férmula (1) empleadoa en el pro-
ceso anteruor, ge pueden preparar condensando compuestos de

nitrﬁaminodlfenilamina, opcionalmente-sulfonados, de fémula

(10)1

B
—_ 5 .
@ -~ (10)
H2 . N02 .

con une amina opcionalmente sulfonada de férmule (11):

Y1
2 o R .
'\(‘O:I/N\Rz ' (11)

= e
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| N-etd1-N~( 3'-sulfobencil. )anilina, o e
| N-n-pmpil-N—(3'-Sulf°b°n°11)anilina’
dimetil- ¥ dietll—anilinas, |

- di-( A-cimnoetil)anilina,

a 50-1002C, efectuéndose ambas condensaciones en presencie
de un agente 'o-xidan"tei ¥ r'ed(i;i:e.r';do: exit’onées 'el' producto,
definiéndose x! por wi grupo a.lquilo o} alco:cl de 18 4 édto-
mos .de carbono, Cl 0 002H XZ es H o SO3H ¥y los s:[mbolos
X3, R1 R2 Y e Y2 ge. definen como anteriormente.

Tos intermediarios contienen conjuntemente dos o

més gmpos doido sulfénioco.

Como e;jemplos de oompuesto}"'_;de fénnula ( 10) g_ue

pu.eden ser empleados, se menoionan: , o
dcido 4-nitro—4'-a.minodifenilamina—-i -sulfénioo, "
dcido 4-nitro—d' ~amino~3"-me tildifenilamina-z-sulféni o0, -

doido 4-nitro-4' —amino-3* —etildifenilamina-z—sulféni o, ¥

do1do 4-nitro-4'-amino~3'-me to:ddifenilmnina-z-sulféni 0.
Como ejemplos de compuestos de fémula (11) que e

pueden sor empleados, se menciona.n. '._' el e

N—me’t;il-N-(3'—sulfo'benoil)anilina, e

di~( 3 -hidroxietil)anilina,

Nemetll- y N-etil-N-bencilanilinas,
dibenoilanilina.
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. den ser empleados, ge mencionanx

,écido_3-matilanilina—4fsulf6nicq,

(1) en donde el gTupo reactivo con célulosa, es un nécleo

, s-triazina sustituido por un étomo de clore o bromo ¥ un gru- 35

,-71,"4 -

Como éjemplos de compuestos de férmila (12) =S RA
dcido 4‘°1°T°anilina-3—5ulf6niOO,, l ,,fi"{fé?
é.cido 4-metilanilina_3_slﬂfénioo, .
doido 4-metoxtantiina-3-owlfbntcs,

deido 34metoxianilina—4-sulf6nico,
dcido 4-cloroanilina—3—sulf6nioo.

Los colorantes reactivos con celulosa de. férmule

Po amino o amino sustituido, se pueden obtener tamblén hacien- |
do reaccionar el compuesto fenazina con cloruro 0 bromuro
ciandrico, para formar un colorante reactivo con celulosa de

fémula (1) conteniendo un gmpo dicloro- o dibromo-s—tr:.azi-

na ¥ haeiendo reaccionar éste con amoniaco’o una amina.

Este proceso ‘ge puede efactuar convenientemente agl— i
ﬁando los reactantes én un medio acuoso, opcionalmante en pre-;a

sencia de un disolvente orgénioo soluble en’ agua, a una tempe-

ratura de 30-609C, T preferiblemente manteniendo ‘un pH de 5-8.
'~15? por la adioién de un agente aceptor de écido, para neutralizar

| el haluro de hidrégeno formado durante la reaccién. Agenteq

aceptores de acidos adecuados son 1os hidr6x1dos, carbonatos

5y bicarbonatos de metales alcalinos, o -un- exceso de amoniaco (o]

amina alifétlca cuando seg no “de éstos 91 reactante

Igualmente, mediante el empledo de una - ‘dlamina en une

"proporoién de 1 ‘mol de diamina o 2 moles del colorante diclo-

Io- 0 dlbromo-s-triazina, el producto,obtenido es del tipo

mencionade anteriormente en donde el_colbzﬁnte contiene en

7 odgjunﬁo,dos grupos de férmila (1) eplaégdbs'aifiavés de dos

s e T
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' bre y puede hacerse reaccionar con sulfato de carbilo o el

‘(1) en donde el grupo reactivo con celulosa es un nﬁcleo

e

- 15 -

grupos cloro-g~triazina y un redicel diemina. En el p:oceqo

anterior, se puede utilizar cualquiere de las aminas o diami—'.

nas mencionadas en los pdrrefos anteriores.

Alterﬁativamente, haciendo reaccionar el colo;antefﬁ'

dicloro=~ o dibromo—s—triazina con una dlamina en proporvién-5°

equimolar, el producto resultente contiene un grupo amino 11;l,

cloruro de dcido de un écido carboxilico o sulfénico que con=-
tiene un grupo reactivo con dalﬁloéa o un compuesto heteroci-
olico que contiene un dtomo de ﬁélégeno y por lo menos un Sus-
tituyente reactivo con oelulosé enlazado & los &tomos de-cafbb
no del anillo, ocon lo cual el colorante obtenido contiene un
grupo reaotivo con celulosa de férmmla (5) '

Los colorantes de este tipo se pueden obtener alter—
nativemente heciendo reaccionar primero la diamine con un mol
de sulfato de carbilo o dioho oloruro de &oido o dicho oom—
puesto heterociclico ¥y haciendo reaooionar la monoamina re-
sultante con un mol del colorante dicloro-s-triszina.

Tos colorentes reactivos ocon celulose de férmle

g~triazina sustituido por SO3H, un grupo amoni.o cuuternario.
o un grupo de fémmulas (2), (3) y (4), se pueden obtener de
un médo similer formendo un colorente reactivo con celulose
de férmula (1) q@e contliene un grupo s-triazina austitgido ,
por al menos un étomo de oloro o bromo, medimnte cualquiere
de los métodos enteriores, y haciendo reacclonar este coloren-—
te con unu sel de metal alealino de deido sulfuroso, ung
emine terciarie o un compuesto de férmula (6), (7) y (8)»

Ia invencidén proporciona también un procedimiento

paze la obtencién de nuevos colorentes de férmule (1) en donde




h | 108 gimbo;os B, Xﬁ y %3 los signifipados dados enteriormente

15

en cuyo caso el producto se trata- con beido sulfdrico a

'10—3090 para sulfater el grupo hidroxilo alcohélico, teniondo

¥ éonfenienab'los ihtermediaribs cd@junﬁamen%e'dos'o més gru-

' pos écldo sulfénico. '

'~3:calentando la mezcla de reactantes con un agente OX1dante,
Tpor ejemplo un dloromato de metal alcalino, en un medio acuoso,

::ﬁa 10-309C para la primere etapa, y 50-1002C para la segunda.

- 16 -

2 es =505CHC0Hp 05041 6 -305C=CIly, que comprende condensar : i

una aminodifenilamina opcionalmente sulfonada de férmule (13)3

(13) .

con una emina opoionalmente sulfonada de férmula (11) y con-

densar. el producto con. una- amina opclonalmente aulfonada de

f£érmile (14) o (15)

NH, -
x1
(14)
sozcﬁ—cm2
1 Ve L
C(15)

+ 8030, Ofp0H ¢

Cada una de 1as condensaoiones se puede efectuar

Como eaemplos de ocompuestos de fémmula (13) que

pueden ser empleados, se mencionan

e T e L L,
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&cido 4!'-aminodifenilamina-2-sulfénico,

dcido 4'-amino-3'-metildifenilamine~2-sulfénico,
dcido 4'-amino-3'~etildifenilamina-2-sulfénico,
dcido 4'-emino-3'-metoxidifenilamina-2~sulfénioco,

Como ejemplos de compuestos de férmula (14), pueden |

. menocionarse:

3= 6 4-aminovinilsulfonilbenceno,
2-metil=-4-yinilsulfonilanilina,
2-metox1-4ivinilsu1fonilanilina,
2-metil-5-inileulfonilaniline; -

Como ejemplos de compuestos de férmula (15) pueden
mencionarses
3-6 4~ ﬁ ~-hidroxietilsulfonilenilina,

2- 6 3-metil-4—(} -hidroxietilsulfonilenilina 6
2-metoxi~5- (3 -hidroxietilsulfonilaniline.,

Los nuevos coloréntes se pueden emplear para teiir
una diversidad de materiales, por ejemplo materisles de poll-
amidas naturales y sintéticas, tales como lana y nylon, pero
més particularmente materiales-celulésicos naturales o értifi-
cisles, por ejemplo algodén, Iino y rayén de viscosa, los cua-
les tifien o estampan en presencie de un élcali para dar tona—
lidedes azules ¥y azul rojizas, brillentes, de excelente soli-
dez al lavado. ,'

Los coloraentes reactivos azules, diaponibles en el
comercio, estén basados generalmente.o bien en el croméforo
antraquinona o blen en el croméforo azélco cuprizado.

Los presentes colorantes exhiben cierta ventaja so-
bre los primeros, ya que proporcionan una,resistencié de color|
mucho més elevade, sobre una base molsr, y en -particular con

respecto a este 41 timo ya que posee une mejor solidez a ;a.de-
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coloracidn en htimedo tanto en anto-tonalidades como on mo: ola

con colorantas de Etalocinninn,

Ia 1 wenelén e Lluaktrn por los sisuiontea vjamplos,
en los cuales lug pirtes pon on peso y 12 relncién p/v es

ke/14 tro.,

A

BISITLO_1

e attn a un pH de 6-7 y 102¢, unn rolueidn e
15,9 partes de 4cido 4-amino-4!-ni tro~difeni Lrodna—2 ' -sulf6-
-nico y 13,9 pa:rtes de Neme tL1-N=3'-sulfobencilaniling en 250

10 pirtes de ngua, He aifede rapidamente unn solucién de 10,2

- partes de dicromuto séddioo dihidm’:cado en 60 pnrtes de ama y |
13 partes de fcido sulfdirico y la meZoln se writa rapidmﬁmn ke
o 10-200C durante 20 minutos. Se nifade una soluoién do 10,4 |
partes de dcldo 4—010mmnidi_na—j-mx1f6nico an 50 parben de
" 15 agua, 2 pH 7 y 152C, sepuido repidnmente por unt solucién de
9,'9 pupbea de dicromato sédico dihi dratndo en 20 parten c’l.n ;
a.njm.a. Ia me#zclit se calientn & 90-9590 durmilie 20 mlnutou, vo !
enfria a 65¢C y ol pH se pjuste o 5,5 por ndleidn do fAeldo
acétlco. Se wiladen 19 partes de limadwivg y 1n frnc:ﬂc].t‘t (G VLS
20 , 8 65-702C durninte 90 minutos, La r;nezolu no agita a 1080 y
N el filtrado ge aloaliniza hasta amarillo brillante por .'-.u'linién:
do cnrbonnto sbdico, y se vuelve o filtrur, @1 filtrade oo sa-
lificado &l 20 ¢ p/v con clorure nédico y se dujr enlrins,

Lo aminofenncina precipitide, de Cédrmmlu probableg

/ “ -
/L ) - I’t
L \‘ '_.-‘

\_) |_ | . R (16)

POOR
QUALITY
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: 2 1 v 1
on donde X© = SO3H, X' = Cl, R

Y = H, wue {11ltra, se lava con salmuern al 25 ¢ v 80 gocn a
400C,
Uno solucién de 8,95 partes de 1a wmi-ofenacine en

300 partes de agua, a pH 6,5, Be apita a 0-5¢C y se aiinde, on

5 minutos, una asolucidn do 2y 3 portes de cloruo claniries cn
30 partes de acetona. Lo mezela se aglta & 0-520 durante 30

minutos, manteniendo el pll en 6~7 por adieidn do una :oluzién

' de carhohato 86dico 2N. La goluecidén se filtra y el fllirado

!
!
_ -
ge salifien nl 5 % pMv con cloruro nbdico. £l coloranin prooi~i

. |
pitado me filtra, sc mezcla con 1,5 partes do una mezcla dc !

1 parte de hidrosenofosfato disédico ¥y 2 partes de dihidrogeno{
fosfato potdsico y se secn baJo:vacio. : f

Cuarido se upiicn 4 materiales textiles de nl-oddn o
viscosa, el colorente pronoreionn fuertes tonalidades nzul ro-i
Jizas brillantes, con bueia solides al lavado ¥ una solidoz
moderada a la luz.

Ia siguiente tanhla describe un ndmero de ohros colo- -

rentes de la invenoién, obtenidos condensando un. compuesto de
férmuia (16) en dondse x‘, xz, Y,,R1 Yy R2 tienon los n{unif1ca~;
dos indicados en las columnas IT, III, IV, V y VI reapectiva-
mente, con un compucato indicado en la ecolumnu YII. E1.tézﬂdno
(det) representa "2,4-dicloro~s~triazina",

Todos loe productos proporcionan tonulidades azuwl

Trojizas.

L

T
......

. POOR
© QUALITY
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Ejemplo| II |IIT {IV |V VI FVII
2 c1 |sojH ® [eHy m-oulfobensi’ “eulfato de onrbilo
, - ) IR :
3 " U I N u . 2,4,6-trif1&or—5-cloro-
o . pirimidina
1 n " R i cloruro de 2,4-dicloropi—
. rimidina~5-carbonilo
" noopeon '02H5 , " | .. cloruro ciantrico
6 TR T T B U ?-(2‘,5'-disulfoanilino)—
, | det)
7 " u no|on " 6~(2'-metil-4'-pulfoanili-
7 no)-(det)
8 " " nojow " 6—§2'—metil-B'—sulfoanili—
: L —(det)

9 " " no|ow " 6-(3'=sulfoanilino)-(det)
10 L B B I d ff':>:6;(4'esulfoanilino)-(dct),
11 " wopew w4 IS 4,5~dicloro—6ﬂnetil~2~metil

B R A sulfonilpirimidina
12 ) ooy ' j ' ) no| . <(N= al—sulfome tilanilino )~
: _ N : ' det)
* . 4
13 CHy| * LI LU ' " 6=(31-3 ~gulfatoetilsulfonil
S , anilino)-(dct
14 X .“ » *,. LU 7 " cloruro ciandrico
15 N B S T ' I §2'ﬂnetil—5'-sulfoanili-
o ' _ (det) 7
16 | OCH, |SO4H|CH; | ~CHyCHyOHy m-sulfoben oloruro de 2,2, 3,3-tetra-
] i I B cilo fluorciclobu%iicarbonilo
17 |ow | e " | cloruro de (» -(2,2,3,3-te~
| I A trafluoreiclobutil)acriloilo
18 o ~"'::J'“"——CH3- " cloruro de 2,3, 3~trifluor-
oiolobut-1—eniicarbonilo
19 LU U cloruro de 3-(2, 3, 3=tri-
: ' : fluorciclobut-1-enil)acrilo
ilo
20 SO3H [CH3 [OCHq " " | 6-{4-sulfofenoxi) (dct)
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Ejemplo | TII | ITT v v B
21 303H OCH3 H . —~CII3 ,‘ mn-sulfobencllo s
29 n " f" { n ; CH}
; P
23 " " " . —CHaCH,0H [ ~ ~CH,CH,OH
24 " CH3 on ,’ -CHZCHQCN , -CHZCHz(,'N
25 " " " E ~Cols | bencilo
26 1 |'sogn | w j n ; Gl
27 " " " ‘ CH3 beneilo
28 n b on " ; bencilo "
29 O'J'H3 ; SO'BH H f etilo ' 3-sulfobencilo
30 " : L1} . 1] l - 1] . ' 1]

31 " " " . ,.\\ T -
32 " ) " .' " \: o
33 " " " " ' \

34 D " oo | N
35 . " M ‘ u AN
36 . " W "
37 " u ! ’ y
i
39 " : : " "
40 n " . o "
411 oory | soy H otilo | n
2 e | T
30 0 | : ST B
' 45 f " " n ! ? !
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VII -

encilo 3if

mncilo

6-(2" —carboxi~5-sulfoaniling) (det)
6-(2},5'~disulfoaniline) (dct)
' o
6-(3(,5'7disu1foanilinq)(dct).
. > N - " | - R .74 s 7-
6-(2* ~carboxi~4 ' -sulfoanilino ) (dct)
n

eloruro clanﬁrico 1,.ff“-f*~

,cloruro de- 3, -dlcloropiridazina-4-carbonilo";w

sulfato de carbilo flfg'l

cloiuro de 2 3-dicloroquinoxalina-6—carbonilo

4, 5-dicloro-64metil—2-metilsulfonil-pirimidina 1}1_

cloruro de 2 4-dicloropirimidina—5-carbonilo
2 4,6-tr1f1uor—5-cloropiramidina

cloruro de 2, 3-dicloroquinoxalina—s—carbonilo '

-2 4,6-trlcloropirimidina

2,4,5, 6-tetracloropirimidina
5—ciano—2,4,6etriglo:ppirimidina N
2, 4~d1eloro-6-me toxi-s—triazina

2, 4~dicloro-6-fenoxi-s-triazina

2 4-diclorv-6-isopropoxi-s—triazina '
2, 4-dicloro—6-etoxi-s-tr1azina S
5(2'-met11-4'-sulfoanilino) (dct)
6(2'-metil—4! -s_ulfoan_:]___:f.ino )=( dct)

s .
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Ejemplo I I11 Iv v VI '
’ C R 6(2'~ca
46 O0CH3 SO5H H etilo 3-sulfobencilo. !
s t .

47 n n 1] n " 6(4 ca
48 . " n " " " 6(4 'epu
49 n n ) : ";' n " 6(3' -3u
50 - " ' n . V" " ’ " : 6(4'-50-.
51> n n n " " 6(21,5¢.
52 " " " " " 6(3',5°-
53 " " " " " 6(N-tulg:
54 " " - " " 6-me e
55 " " V - i ’ . 1 » 6""( (%"Sl-.l:
56 " " " " " 6-( 4 ' ] 8 t
37 " | " " o n ’ n 612' ’ 5'2
58 " u " " " .| bromuro
59 " " " " " cloruro
60 " n " " . . olo ruro
61 " " " " " ' '5»—,bmmo-
62 - "' - e " . " ] : " : 2)41 6-tr.
63 n " n " " i 010 I‘U-I'O‘
64 " " " " u cloruro ¢

|

o I U




- VII

: :bromuro cia.ntiri oo

. blomro, : de"4—(4 ', 5-diolbmpiz-:l.daz¢-6' —on~1!-11)benzoilo

| '5<tromo=2, 4,6-dicloropirimidina

5( 2! —carboxi-4'-sulfoanilino )=(det)
6(4*~carboxianilino )=( d_ot)?_._

6(41 ~sulfoanilino)-(det) - -

6(3' ~sulfoaniline)~(det) "+

6(4 t—sulfofenoxi )~ éct') -.

:5(2' s5¢! -diéulfoanilino ) -(7 dot)

5( 3t,5'=disulfoaniline)—( dcjb)r '
6(N-tusulfome+ilantlino)~(dot)

6-metilamino-(dét)
6-( B-su1foetilamine )~(dct)
6;(4' ,81-disul fonaf 42" -_ilamizio)-(dct)

1612' ,5=disulfo=4' —( on —clom-4“-amino-a—triaz nilamino )=
' aniling7 -(dc 1:) .

ﬁclo:curo de (‘> (4' 5'—diclorépizidaz-3'-on-‘l'-11)propionllo

y 6=tribromopi rimidina =
e ruro de 2,2,3, 3~te ﬁx'é.fluo r-ciclo butenocarbonilo

0101111‘0 de 2,3,7.3-’-friflqdr-cj.>clobu'b-1 —6ripcarbonilb

-
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10t cloruro de (%(2',2',3',3'~tetrafluorciclobutil)acriloilo

cloruro de [>(2',3',3'=trifluorciclobut-1—-ehil)acriloilo

6/2,5' ~disulfo-4' -(2"-cloro—4(3' —sulfofenilamino ) ~s—triazi|
nilaming : : B

cloruro de (5—cloroetiléulfenil-endometileﬁo—diélohexano-'
carbonilo C ' B
6=~(3',8'-disulfonaft~1~ilamino)-(dct)
é"(5',7'—disulfonaft-Z-ilamino)-‘dc%).
6-(3',6',8'—trisulfonaft-1-ilamino)-(dct) -
6—(4',6',8'-trisulfonaft-1-11amiﬁg)-(éct) 
6-(2',4--dimetil-s-sulfoapilino)-(dcj)
6-(4'-metoxi~3'-sulfoanilino)-(dct)
6—(4'—clor0-3'—sulfoaniiino)—(dct)

110 ' 6-(2'=sulfoanilino)=(dct)

6~(3*~sulfoanilino)-(det)

6~(3‘—amino-4'—sulfoanilino)—(dct)

6-(4'-emino-3'-sulfoanilino)-(dct)

v ettt e v
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,viscoaa, el colorante proporciona fuertes tonalidades azul ro— Z

- jizas brillantes con. buena solidez al lavado y una solidezihff  B

';ejemplo anterior, una cantidad equivalente de las 51guientes=

L o
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BJEMPLOS 81-89

Se agita & un pH dé,6-7fy 102C una soludién do 15;5%
partes de dcido 4—aminodifenilaminEEZf5sulf6hicq ¥ 13,9 parte:

de N—metil-N-y-sulfobe’ncuaniiina‘eﬁ 250 partes de sgua. Se
afiade rapidemente una soluoién de 10 2 partes de dloxomato 30
dico dihidratado en 60 partes de . agua y 13 purtes de 4cido:
sulfirico y la mezcla se agita rapidamente a 10-202C dnrante &
20 minutos. Se afisde una solucién de 10 partes de 4'~ -hidro-ti-

xietilsulfonilanilina én 50 par%és'de agua a pH 7, seguido re :{;

pldamente por una soluoién de 9 9 partes de dioromato gédico. .

dinidratado en 20 partes de- agua. La mezcla se calienta a
90-9520 durante 20 minutos y se filtra en caliente. El resaiduo |

ge lava con 400 partes de agua 8 90-9590. El filtrado y 1avado i
combinados se enfrian a 20eC y se salifioan al 10 % p/v con '

sulfato sédico. El colorante preoipitado se.filtra y se secas’

V ‘Bl oolorante seoo ge- agiEa-entonces en 40 partes de
dcido sulfurico durante 4 horas a 25—3090 Ia solucién enfriada 
se vierte entonoes sobre 100 partes de alcohol etilico. El oo- ;'
lorante precipitado se filtra 3 se lava con alcohol etilico ;f
hasta que los lavados eat&n 1ibres de écido sulfdrico. E1l co-_
lorante 8o geca entonces 8 409C, - '

Cuando se aplica a mﬂterlales textiles de alvodén 0 B

moderada 8. 1a 1uz. | _ o i
Se pueden obtener colorantes similares empleando en

luger de la 4-($-n1dmnetilau1fon11anuma empleada en ol

Ejemplo 82 3—{5-hidrox1e1; 1sulfonilenilina

83 - ,2-metox1,-4_-(2, a'xidm:qetilsulfpnilanilina
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Vempleando, en 6l ‘ejemplo 69, en lugar del é.cido 4-a.minodi fe

-2

Ejemplo 84 2-metil-4 /’:-hidmnetilsulfonilannm
;85 . 4—metil-3 (b-hidm:d.et:.lsulfonilanilina »

Se pueden obtener :Lgualmente coloram:es simila“es

nilamina-z—sulfénico, una cant:.dad equivalente de los si-r
guientes compuestos:’ '
Ejemplo 876 écido 4-emino-2-metildifenilamino~2*—sulfénico B
' 87 deido 4-amino-2 -me toxi difenilemina-2'-sulfénico, -
B Asimismo, se pueden obtener otros colorantes gimile-

res empleando, en el e;jemplo 81, ¥y en lugar de la N-metilwN- |

3'-su1fobencilanilina una ca.ntidad equivalente de las gi.
guientes aminass

 Ejemplo 88 N—etil-N-3'—sulfobencilanilina

| 89 - N-—e til-N-3 * -sulfo bencil-m-tolui dina,

EJMIPI.O 90
Se a.glta a pH 7 y 209 %

.,tma ff'soluoién;ide 9, 13 pac'tes

del colorante d orotriazinilioo preparado en el e;]emplo 29,7:2

en 200 partes dé agua. “Se’ aﬁaden '11' 1 partes ‘de” anilina yla .
mezecla se agite a 35-4090 durante 6 horas, manteniendo el pH
en 6-7 por la adicién gimul ténea de una solucién de carbonato.

sédico 2N, Begin ses necesario, Bl colorante se precipita por

'adicidn de’ cloraro sédico, se filtra y se seca’ E:3 4090

Cuendo se aplice & ma't;eriales textiles celulésiuos,",:

~ proporoiona tonalidades azul ro;jizas brille.ntes .con buena 80~ |

- :]_,lidez al 1avado ¥ una solidez modemda a 1a luz._

En 1ugar de la anilina empleada en el ejemplo ante-

- rrior, Se puede u'tilizar una cantidad equivalente de: '

- Ejemplo - Amina
91 o-toluidina
92" . A m—to,luigiina}_ E
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Ejemplo Amina
93 - : é-tolﬁidina
94 : OAanisidina
95 ' ;m-cloroanilina
96 | : amoniaco (6 moles)
97 : v metilamina (6 moles)
98 dimetilamina (G'moles)

obteniéndose colorantes de una tonalidad y solidez similares
8 12 que poseen los obtenidos:anteriormente.

EJEMPLOS 99 & 108

Una solucién de 9,01 partes del colorante obtenido -

en el ejemplo 29 se agita en 200 partes de agua a 200C y pH 7.
Se afinde una solucién de 2 partes de dcido 4,4'-dieminodife~ .
nilurea-2,2¢'-disulfénico en 50'partes de agua a pH 7. 1& meze~
cla se agita entonces & 35-4090 durante 8 horas, manteniendo
el pH en 6-7 por la adicién simulténea,'segdn ‘sea necesario,
de una solucidén 2N de carbonqu~§édico. El colorante se pzeci—:-'
pita'por'édiqién,de,clorﬁrorsﬁdiéo, serfiltra ¥y se sSeca a '
4086, o |

Cuando se aplica a meteriales textiles de algoddn,
proporciona tonalidadeé azul rojizas con buena solidez al lu-
vado y?una solidez modereda a la luz.

Se obtiene un colorante similar si en lugar de lasg i

| dos partes del écido 4, 4'-diaminodifenilurea-2 2'-disu1f6nico, .

empleado en, el ejemplo anterior, g8 utiliza una oantidad equi-‘i"

valente de los siguientee:

Ejemplo 100 deido 4, 4'-diaminoestilbeno~2 2'-disu1f6nioo
101 Acido 5,5'-dieminodi fenlurea~2, 2" —disul26nl oo
102 deido 4,4'-diaminodifenoxietano~2,2!'-disulfénico
103,'1 dcido bencidinaeéiZ'eaisulfénioor7
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Ejemplo 104 égldo 4, 4'—dlaminodlfenilsulfﬁraco-Z 2'-dlsul-
fénico

7105 deldo 4,4'-diaminodlbonoil-2, 2'-disulf6nlco
106 dcido 4,4'-diaminodifenilamina-z,2'—disu1£6nioo
107 m-fenilendiemina
108 p-fenilendiamina
EJEMPLO 109
Si en luger de las 10,4 partes de 4cido 4-cloroeni-

line~3-sulfénico, empleado en el ejemplo 1, se usa una canti-

.dad equivalenta de doido 4-metilaniline-2-sulfénico, se oh-

tiene, tras su aislomiento, une base colorante de férmule

prdbabie:

7 Esta aminofenapina se hace reacoionar entonces con
ocloruro oiantirico de modo similar &1 desorito en el ejemplo 1,
sé aisla y se seon,
~ Ouendo se aplica & materiales textiles de algodén o

fiscosa,rel colorente proporciona fuertes tonalidedes azul
rojizas, brillantes, con buena solidez &l lavado y une soli-
dez modereds & 1la luz.

EJEMPLO 110 ,

Si en luger de las 10,4 partes dsl dcido 4-cloro-
eniline~3-oulfénico, empleado en el ejemplo 1 se usa una ocen-

tided equivalente de dcido 4-metoxianilina-2-sulfénico, se ob-

P - e
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tiens, tras su aislamiento, una aminofenazina de férmula pro-

batble:

803H

Después de la reacci&ﬂ'oon cloruro cianfrico y tras |

el aislamiento de modo similar al descrito en el ejemplo 1, se |~

obtiene un colorante que tifie los materiales textiles de algo-vjd
dén en fuertes tonalidades azul rojizas, brillantes, con
buena solidez al lavado y una solidez moderada & la luz.

EJEMPLO_ 111 -

Una solucién de 9, 01 partes del colorante obtenido
en el ejemplo 29, se agita en 200 partes de agua a pH 6-7 ¥ -
200C, Se afiede una soluoién de 1,7 partes de Acido 1, 3~fenilen-:_
diamina-4-su1f6nioo,en 50 partea.de ague y la mezcla se agita S
& 35-402C durante 3 horas, mantenlendo el pH en 6-7 por adicién
simultdnea de una soluoién 2N de carbonato sédico, segin sea
necesario. La soluclén se enfria luego & 0-52C y se afinde una.
sdluoidn'dé'1,9 partes de cloruro cienirico en 25 parfes'de '
acetona., Ia mezcla se agite entonces & O;SQC durente 5 horas§;§i°"

manteniendo el pH en 6-7 por adicién de una soluoién 2N de’

'carbonato sédico gegin sea necesario, Se afiade entonces una L

solucién de,1,8,partes de acido 1-aminobenceno—3-su1f6nioo en__3
50 partes de agua a pH 7 y la mezcla se agita a 35-402C dui-
rante 5 horas més, manteniendo el pH en 6~7 por adicidén de una
soluoién 2N de carbonato sédico segin sea necesario.

. El colorante se preqipita:por,adicién:qéicloruro 86w




- 29 -

dico, se filtra y se seda.
Cuando se aplica o materiales textiles de colulosna, -

en presencia de un agente aceptor de éoido, proporciona tona-5

lidades azul rojizas brillantes que son sélides al lavado.f
5 En la siguiente Tabla pueden encontrarse otros - :
-ejemplos de la invencién cuandd los_colorantésrpreparados en -
el ejemplo indicado en 12 columna IT se condensan primers-—
mente con la diamina de la columne III, haciéndose reacciénar -
entonces con el compuesto de la columna IV ¥ por Ultimo con
10 ol cémpuesto de 1a columna V (ouando se indique). Todos los
' colorantes proporcionen tonalidedes azul rojizas brillantes
cuando se aplicen a materiales textilés celuldsicos en pre-

sencia de un agente aceptor de #dcido.

Ejem III N -
pio_ iI Diamina | Agente acilante v
112 |29 | doido 1,4-=fenilen— | Cloruro ciaritizico amoniaco (6 moles)
diamina-z-sulfdnico
113 | 29 n 2,4-dicloro—6-meto- -
xi-s-triazina )
114 {29 | d4cido 1,3-fenilen- n C -
, diamina-4-sulfénico ,
15 | 5| . n -
116 3 n : cloruro ciantrico dcido 2-aminoto--
lueno=4-sulfénico
17 5 | &cido 1,4-fenilen- 2,4-dicloro—-6-feno— , -
diamina-z 5-disul- |xi-s~-triazina )
fénico
118 5 " cloruro ciantrieo -
119 | 5 " - " etanolamine (6 mo- |
lea) '
j
120 14 | dcido 1,4-fenilen- " ' dcido 1-aminobence-— i
diamina-z-sulféni- no~4-sulfénico !
00 o : i
; ' . T !
121 14 | dcido 1,3~fenilen- n dcido 1-aminobenceno-i
diamina-4ésu;f6nioo - : 3-sulfénico ’
; i —_—
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BJEMPLO 122

Una solucién de 11,4 partes del colorante preparado |
segin se describe en el ejemplo 6, se agita en 200 partes de
agua a 202C, Se affade una solucién de 1 parte de trimetilamifl?ﬂ

na en 20 partes de agua y la mezcla se agita a 200C durente fIJ;j
30 minutos. El colorente se precipit&'por adicién de sal, se":{'
filtre y se seca. Cuando se aplica a materiales,textiles‘celu- ,?
1ésicos, proporcions tonelidades azul rojizas brillantes con’ .
buena solidez al lavado y une solidez modérada a la luz.

ETENPIO 123 | | |

En un proceso similar al desorito en el ejemplo -122, i
se puede emplear una cantidad equivalente del colorente pre -
paredo como se describe en el ejemplo 22. EL colorente Se ais-
la por adicidén de sal, se filtra y se seca. Este colorante jokae)
porclona. tonalidades azul rojizas brillantes cuando se apllea
e materlales textiles celulésicos con buena solidez al lavado.

o EJEMPLO 124 - ',;
| Una solucién de 11,4 partes del colorente preparado

como 8e describe en el eaemplo 6, se agita en 200 partes de
agua, Se efiade una solucidén de 5 partes de piperidina en 10

Ia_mszéiayséﬁenffia.entonces & 202C y el colorente se aisla
pof adiéidn de’bloruroiséaico.'Ei'bblorante se filtrd v se
seca, Guando se aplica a materiales textiles oelulésicos, pro- |
poroiona brillantes tonalidades azul rojizas con buena solidez
al 1avado y una solidez moderada a le luz,
JEMPLO 125 o

Una soluoién de 9,5'parteé del colorante preparado ”
segin el ejemplo 40, se agite en 200 partes de asgua a 202C.
ngaﬁgde'una solucién de 3'parﬁés.de”piridina en'10;partes de
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agus, seguido por 3,5 partes de sulfito sédico. ILa mezo]gq;;
aglita entonces & 608C hastn completarse le sulfitacidn, segﬁn."-
se estime por el cloruro sédico liberedo, E1l colorants se ais; )
la por adicidn de cloruro potésico, se filtra ¥y se seoa, Cuanda;;
ge aplioa a materiales textiles -celulésicos, proporciona bri—.f%'
llantes tonalidaedes azul rojizas con buena solidez gl laveado y |
una solidez moderada & la luz, | |

EIEMPLO 126 ,

Une solucidén de 9,01 partes del colJrante obtenido
en el ejemplo 29, en 200 partes de agua, se agita a 202C ¥
pH 7. Se afiade una solucldén de 2 partes de la sal sbdica de

2-mercaptobenzotiazol en 100 partes de agua y la solucién ee

agita & 3090 durente 4 horas., El colorente se aislae entonces

pbr adiocién de olorurc sédico, se filtre y se seca, Cuande se
aplica & materiales textiles oeluldaicos, en presenoia de un
agente aceptor de écido, proporciona brillantes tonalidades
azul rojizes ocon ‘buens solidez al lavado ¥y una solldez mode-
rede a la luz. |
NOT
Sum=s

Desorite suficlientemente la naturalezes del invento, _{5
asl como 18 manere de realizarse on la prdctica, debe haocerse
oonstér que las disposioclones anteriormente indicadas son sus-—

ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren

| su prineipio fundamentel, También se hace oconster que el in-

vento corresponde & une solicitud de patente presentada en

.'Ingléterra oon el ne 27.117/74 de 19 de junio de 1.974, &co-

gléndose por lo tanto & los beneficios que conceden los Conve-
nios’Internaoionales en vigor, siendo lo que constltuye la
esencie del referido invento por lo que se solioita Patente

de Invenoién por 20 afios en Espafia, sobre:s PROCEDIMIENTO PARA
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- LA OBTENCION DE COLORANTES A4INICOS REACTIVOS) carecterizdndos

se por lo sigulente:

1.= Procedimiento pard le obtgneién de colorantes

azinlcos reactivos, de fémmule: .
— : - S0

NH ‘ N\R2
@ : © 7' '_ (0

en la que B ea H o un grupo 8lquilo o alcoxi de 1 a 4 4tomos

de oarbono, uno de los radicales IJ Vo es H 6 SO3H y el
0tro es Ho un grupo’ alquilo o alcoxi ‘de 1 a 4 dtomos de ecar--
bono, X es S0,CHCH, y % 0aH. 0 n grupo alquilo o alcoxt
de 1 a4 étomos de carbono, Gl 6 002H 3 es H, un grupo 8l-
quilo de 1 a 4 &tomos de oarbono o S0H, R' y R?, que son |
igueales o diferentes, representan benoilo, sulfobencilo o
alquilo de 1 a 4 &tomos de carbono sustituido opcionalmente
por v: 6 CN, y el colorante oontiene en oonjunto -por lo me-
nos dos grupos &cido sulfénioo;,caxacterizado porgue compren= |-

de condensar un compuesto opoionalmente'sulfonadd.de férmulaﬁﬁfl:g

con una amina opeionalmente sulfonada de fémulas
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' en la presente Memoma.

¥y condensar el producto con una amina opcionalmente sulfonede

de férmulas

S0,CH=CH,

efeotué.ndose cada oondensaoidn en presencia de un egente oxi-
da.nte, definiéndose como a.nteriomente los simbolos 3B, Y1, Yz,
X1, X3 R1 s R2 y conteniendo los reacta.ntes conjun’camente
por lo menos dos gmpos é.cido sulfénioo.

24 Prooedimiento para 1a obtencién de colorantes

azinicos react:.vos, tal ¥ como queda sustanclalmente descrlto

Esta Memoria consta de 33 hojas escrites & mdquina

por una sola cara. :

Madrid, . >3 ABR. 1975

STRIES LIMITED,
4 BONMZZ ACZED Y pooEy

P Ju Flimador L, Gasla Fo?

~ IMPERIAL CHEMICAL IN

ey B
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