iy

™
-
o

b4

T M“"g
3

Cage E69 /+;

’;‘;:;;';;;:_z;q;dgy;;;@jg

-

i 3
f 5

R el
1 l’ Dly, ’i@?ﬁ’
Ve , BRI
. w M
3 o
i : ; ;--‘.1 % i
A pes £ {

DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA IA PREFARACION DE NIIEVQS COLORANTES
CONTENIENDO GRUPOS DE ACIDO SULFONICOM, a favor de le fimea
suiza CIBA-GEIGY AG,, residente on BASIIEA (Suiza)
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MEMORIA DESCRIPTIVA
Bgte invento se rofiei'e a colorantesg de la

Pémuls
[ N "‘
gN :s e (1)
5
werenrS O H
. 03
en la que el anillo
b ostd congtituido con 1 6 2 do los subghim
10, tuyentes miguiontes: sulfonemidos sulfow

BAD ORIGINAL




10,

20,

o5,

namido; o grupos sulfonaifdicos cuyo dtouo
do nitrozeno o8 parte de wa hoturociclo
pontagonal o hoxagonal, subsgtituidos on .
ol nitrdéguno con alquilo du pesO moloeculan
bajo; eicloalquilo ¢ arilo; cloro o bromo,
miontras ol anillo
a - puedc llovar un anillo boncinico yuxtacon.

donsado y cvontualmunte presontar 1 a 2
substituyontes no ionbgenog; ostos subsw
tisuyontos son, por cjemplo: alquilo
(oventualmento substituido), fonilo,
Qlcoxilo o algquilncreanso de pest molecu~
lar bajo, fonoxilo, fonilmercapio, z2lca-
nollo au peso molsewler bajo, alcoxicar-
bonilo 0 alcoxinlecoxicarbonllo, alquilsul-
fonilo do poso mol;cul&f wajo, sulfonamico
y sulfoncmido substituido i ol nitrézon
con alquilo de peso nolocular bajo; ciclom
alguilo 0 arilo; aminouy 710110~ 0 di-alquil..
arino do oSO molscullr bajo, nitro, ciano;
¢loro 0 bromo,
Bn calidad d¢ radicales alquilicos untrin

cn cupnta log radicales insubstituidos du 1 a 8 Atomos

de C, que pucden scr lincalos 0 ramiflcados, 1o mismo

que radicaluq alquilicos subgtitwidos dc 1 & 4, puro

en particular 2, &tomos dc C. Subsiituywntoes apropia-

dos son, pPOr (jumplo, ¢l grupo cicno, 10S Jrupos &lco-

xIlicos do¢ puso molgcular bajo y los radiciles acllicos,

cespuclalnente 103 do la firoula



10,

15,

20,

on la quo
R signifida un grupo alqu@ligo 0 al.coxi-
alquilico dc poso molccular bgjo;

Ia exprosiinm "do poso molocular bajo' do-
signa agul Llos radicales alquilicos y alcoxilicos que
conticnon do 1 & 4 dbomos do carbono,

‘ Proferenfononto 1os nucvos coloranies co-

rrespondan & la Loérmula

P ' . Yl

(2)
—- S0.H

on la que
Yi significo hidrdg.ne, alduilo du ps0 mOlucl~

lar bajo, aleoxilo do peso molacular bajo,
cianootilo, un radical dc la férmula ~02H4-COOR
0 ~C00R (dondc R cs alquilc o alcoxialquilo d.s
poso moleeular bajo), fonilo, eloro, bromo o
nitro,

Y, significa hidréguwno 0 clquilo dv poso molocula
vajo,

Y, significa N,N-dialquilsulfonamido du posoO rio-

locular bajo, elore © bromo



y
nos 1l 02, )

Do &stos tieuun intords +téenico cspocial
aquellos on 1los quo vl anillo b cotd substituido con
¢loro 0 bromo O respeetivanmante Yé Js bromo 0 ¢loro,

5, - Los nucvos colorantos do Ja formula (1)

g¢ proparan condonsando w compucsto de la férmula

: (3)
10,

eon un compucsti do 1o férmula

15. HC - c%-\{w) (4)

y sulfonando, y la sulfonfcibn s¢ footéa a voluntad
on vl producto de¢ partida do 1a £6rwula (4) 0 on ol

2 0. producto obitunido du 1o condunsteidn, d¢ la £ormula

(5)

La condensceidn sc lleva a cabo convenione



5.

10,

15.

20,

o
v
-

tomunte on un disolventic inorte, & bomperatu-og ontre
60 y 1308C y on presencia de wn agents do condo sacibn,

Disolventos apropiados gon, DPOr ¢jomplo,

ol tolusno, ol xilono, 10s halobunconos (inono- 0 di-
~clorobonecno), ¢l nitrobenecno, 1 cloruro ds obi-
lono, ¢l totracloruro de carbono o ¢l cloroformo,

En calidad de agonies do condunsacion
cntran on cugnta, por ujumplo, cl oxicloruro oﬂol
oxibrouure de fésforo, cl tricloruro o ol Tribyromuro
do féaforo, ol pontacloruro de¢ fésforo, c¢l cloruro
do bionilo o ¢l fosguno, bajo prusi6n., Los productos
do partida son conocidoOs y pucicn preperarse por
nétodos va do sl conocidosy por ojumplo, los do la
f6rmula (4), por ol mé&todo doscrito wn C.h, 64127 m;
vol. 67 (1967).

La sulfonacion sg realiza por 1o nétodos
ordinarios, En calidad do agento sulfonodor onira on
cucnta sobro todo ¢l dloum qus contionc dc 0 a 50 %
do SO3 liyru§ pcro.también son ?osiblos otros agontos
sulfonadores; como, por ojemplo, ol éc;do glorosulf0~
nico, Do comvenicnela so detlia a tomporaturas do 10
a 502 ¢,

_ Log nuevos colorantes son antos para tofiir
matoriales toxtiles a basc ds poliamidas naturales; v
en particular sintéticas, como lana, scda, xHilén 6 ©
nilén 6,6. Don tincioncs do amarillo dorado hasta ol
anarenjado, igualos, brillantcs ¥ du colorido intwnso,
con bucnas propicdades de resistoncia a la luz, al
dceatizado, al froto, a la carbouizmcidn; & los

alealis, & los dcidos y on particular & 1a mojodura



N1
Pul

10.

LI J
o
[ Y 3

no
3,
L d L.

25,

(rosistenein al lavado, al agua, ol aguwa do war, ol
sudor y @l batanado). Bstos colorantes ticnon ademds
buen podur do promsién y do migreeidn, Otro ventaja
mdg corsiste on 1la capacided do cqbrir on 1la poliamide
ol parralo Ocasionado por ol matorisl.

A diforeneia do los compucstos més Lgtro--
chamunto cauiparables, hochos do naftoustirilos y
bonecimidazoles, que Sc condcon por la DOS 2,064,103,
con 1os nusvos coleorantus go han 1ogradd mejoras on
1a rosisteoneic a la luz y al sudor, asl como on ol
podcr d¢ pronsidn,

GOmparadbs con ¢l colorombo quo so obbian
por condeonsacidn de 4-nctilsulfonilnaftoustirilo y
bengotiazolilacutonida y sulfonacibn consecutiva, cono-
cido ya por la DOS 2,309,612, 1os nusvos colorantus
manificstan g0bro bodo suporiopidad on ol podcr do
pronsion y 13 ropistonoio a 1o ;uz; Bn oste aapooﬁo
cobe destacar ospocialuonte vatro los oompuostos'roi~
vindicados 1og hochos 2 hasy do 4-~bromo-~ 0 4~clOro-
—naftoustirilo,

En los cjamplOS.qu¢ siguon, las "partes®
significan partos on puso y 1log pdrecnijus son por-
contajos on peso; log tomperfturas cetdn cxprosadas
on 2C, Ia relacion onbre portc on puso y volunun os
1a misma que entre ol grame ¥ ol centimotro cdbico,

) Se traten a 952 con 7,2 partes du Oxiclo-
ruro dc fésforo 14;8 partee do naffooustiril-4-dibutil-

sulfonomida y 7,2 partus do cicnonctilbenzotiazol on



10,

15,

20,

25,

60 partos du oxicloruro de fésforo, Turinada la
roacedidn, sc trata con 80 partos du nmetunol la mozela
cnfriada, so supara por Lfiltracilén ol pr.cipitado,
8¢ lo lava con mutanol y so lo ssea, So Obtilonon asi

14,9 partus do un colorantc dc la férmula

)

OEH(C4H9 5

¢l cual s8¢ sulfona & continuacidn por vorbimionto cn
una cantidad einco wvoces mayor de 6loum 2l 8,5 %, a
12 ﬁcmpuyatura dol ambionte, Despuds de noutraligar ¥
do cislar modianto salificacidn y filitracidn, sc Ob-

tionen 25,4 partos do wn coloranto do la Férmula

—— SO H

1

OQN(C4H§)2

ol cunl tifio 1o polizmida do wn ancranjado brillante



con oxcolentos propicdades do 5012407
EJEMPLO 2

A 959; sc tratan con 3,6'p3rtcs d. 0xi~
cloruro dg fésforo 5;0 partos do 4bromonafto.stirilo
¥y 3,6 partes de cianomotilbongotiazol on 30 part.s Gu
clOrpponccno y sc¢ continua agitando por una hora, 30
filtra la mozela rcaccional cnfriada, so lava ol ru-
siduo con clorobenceno, sc¢ lc sced ¥y, pera neutrali-
zarlo, sc 1o ToIUSVa on amoniaco ¢ilufdo, Despuds do
filtrar y scecr, sc obticnen 7,1 pirtos de un colorante

do la férmula

)
]

¢l cual su¢ swlfona a continuacidn por vertimionto

£

wna cantidad dlez veccs mayor du Slowm al 3,5%, a L
temporatura dol ambiunte, Duspuls do noUbralizar y do
aislar modiante galificteidn y filtraeibn, sc obticnua

10,3 partcs de wn coloronte do la férmula




5,

1.0,

15,

20,

Bp

,~_~—~803H

ol cwal tific la poliamida de wn anoranjado brillanto

gon excolontos propledadces de solidos,.

gemojantcs sulfonando los compuos

Sc obbicnon colorantes do propicdades

w08 rosciiados on la

Tabla 1, los cualces su preporan do odnore andlqga a

1.0 de Los Bjcmplos 1 y 2 a partir do naftoestirilos

y derivados do clianomotilbongotiazol corrospondicnios,

Tabla 1

LR Ather e}

25, c1

R, By R
cL H H
¢l H H

4

.'

~R

Colom sobpro poliamida

del compucsto gulfoncdo

R L A TR T T P RPN

anaran jodo

i

(o)
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15.

20,

25,

Br

SOZNHé

SO2N(CH3) 2
80,1 (CyH5),
3021\1(031{7)2
302N(05H9)2
SOZN(GGIL_B)2
SO,NHC, Hy

- 10 -

-~

R, R Color sobro polianmida
> 4 dol compuesto sulfonado

H H anarainjado

H H it

H H "

H H 1

H H H

H H 1

H H n

H H i ]

H H u

H H u

I{ H 1

H A "

H H H]

H H 11}

-
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15,

20,

25

b4 2740

11~

i SRR

gulfonado
e e
H S0 N ~C1l H H anaran]ado
3080 ,Hy) E H .
- 80N (c JLAO

H Br CH, H "

B Br H CH3 "

H Br ¢l H "

H Br H ¢l "

E . Br | H  CcH, n

Br Br H  OCH, "

Br Br CH3 H f

Br Br B CH, "

B cl CH, H L

o1 c1 H ” 0113 "
NOTA

- -

) Descritg el objeto d@l presente invento so declae~
ran nuevas y de propie invencidn lag sigulontos roivindice-
clonesg con prioridad de la solicitud de patento suiza n
15368/74 del 19 do Noviembre de 1974,

1. Procodimiento para la preparacién 46 nucvos

colorantes conteniendo grupos de dcido sulfénico, de la £ér-

mula general



10,

15,

20,

(1)
~— S50,H
3
— =
cn la que ol anillo
a pucde llevar un anillo boncinico yuxta-

cdndensado
y los anillos“
2 y b presentan oventualnente 1 a 2 substitu-
yuntes no ionbgunos,
caracterizado por condensarsoe un coupucsto de la
formula
N0 = 0

(3)

cOon un compuceso de la formula

N el
NC - O, -46 | aY ()
z

y sulfonarse ol conpuwsto obtonido, d¢ la férmula

w.ﬂ\\

S



=33 - L42 740

54
0 bion, antes do la condensacidn, ol compuosto do la
férmula (4),
2, Proccdimionto sogun la roivindicaeifn 1,
. caracterizado, ¢n uwna forma particwlar do su rgalizaciOn,
10. por condonsarse ontre sl un compuesto 4. la formula
(6)
15,
y uwn compucsto do la férmula
Y.
. V N 1
20, /’
NC - CHy- ' (7)
3
2
donde
i Yy significa hidréguno, alquilo du pusoO 1O~
25. lceular bajo, alcoxilo dc pego moloeular

bajo, ciancetilo, wn radical do la £ormula

~02H4-GOOR 0 -000R (on ol que R os alquilo



De

10,

15.

20,

642740

o=l

- e R
Y

, 0 aleoxialquilo de peso molecular bajo),
fenilo, cloro, bromo o nitro,
2 significg hidrégeno o alguilo de peso molecu~
lar bajo, .
Y  significa N,N-dialquilsulfonamido de peso
molecular bajo; cloxo o bromo
J
m eslé 2 _
y sulfomarse el compuestc obtenido de la féymula
. 3. Procedimionto segln las reivindicacionos
1y 2, caracterizado por parbtirse de un compuesto de

la fémmula (6) en el que Y. es cloro o bromo.

' 4 P?ooodimiento3segdn lag reivindicaciones
1 a 3, caracterizado por gulfonarse con oleum los
compusstos do las £émula (5) o (8). -
) 5. Procedimionto pare la preparacién de nucw
vos colorantes conteniondo gxﬁpos de dcido sulfénicos
) Segln g6 doscribe y reivindica on la prosenfé

memoria descriptiva quo consta de 14 phginas foliladas y

escritas a méguina‘por una sola 4o sus carase

p;a;

Tymedor JUSE L, NMORA
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