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hue son valiosos para teflir materiales textiles sintéticos,

" dentan cada uno; independientemente, un &tomo de hidrégeno o

ICI CASE D@.27702.

Esta invencibn se relaciona con un procedi-
miento para preparar colorantes monoazdicos insolubles en agua

én particular materiales textiles de polifsteres aroméiticos.

_  En la Patente espafiola No. 368.836, se des-
éribe un pfocedimienéo para la obtencién de colorantes mono-
azGicos insolubles en agua libres de grupos fcido sulfbnico.
¥ 4cido carboxilico, que en una de las posibles Pormas tauto-

héricas tienen 1a £6rmu1a.

(cnz)nx

J )\

'Z

én la que A es ﬁn radical arilo opcionalménte sustituido,
Aes 081, Z es un radical alquilo o arilo opcionalmente
dustituldo, uno de los grupos X! y x° es un &tomo de hidrd-
deno 6 un radical alquilo o arilo opcionalmente sustituido 0
ﬂn radical -CN, -COOR, -COR & ~CONR B2 y el otro grupo de X'
¥ © és un radical ~CN, -COOR, =COR & ~CONR R ’ R es un radi-

dal alqullo o arilo opcionalmente sustitufdo y R y R? repre=-

un radical alquilo o arilo opcionalmente sustituido, o R1 y
Rz Junto éqn el Stomo de nitrbgeno N, forman un anillo hetero-
diclico nitrogenado de 5 § 6 miembros.

Igualmente, .en la Patente briténica No.
1.411.740 se describe y reivindica colorantes insolubles en
agua libres de grupos &cido sulfbénico y &cido carboxilico que,
en una de las posibles formas tautoméricas, estén represen-

tados por la £ormula:
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en la que. R4 es hidrdgeno, alquilo inferior, arilo o aralqui-

soznﬁ4ns

bn la- que R4 es hidr6gcno, alqnilo. cicloalquilo, arilo o
aralquilo, R’ es nidrégeno o alquilo y 7® es un radical al-
quilo conteniendo de'7 a 12 Stomos de carbono.

Se ha encontrado ahora que los colorantes
de la £6rmu1a anxeriér en donde 72 es el radical 2-etilhexilo,
$on spperiores a los correspondientes colorantes en donde 22
és nébctilé,'en relaéibn al agotamiento mejorado a partir de
un baflo de teﬂido acuoso, estabilidad mejorada a.las varia-
%iones del pH de los bafios de tefiido y al tener puntos de fur

si6n més elevados que simplifican la formulacidén de los colo-
rantes. '

De acuerdo con la presente invencién, que
constituye una mejora del procedimiento descrito en la Paten=.
te espafiola No.. 368.836, se proporciona un procedimiento para
preparar colorantes monoazbicos insolubles en agua libres de
drupos &cido suifénico y &cido carboxilico, que, en una de
ias posibles formas tautoméricas, estén representados por la
férmula: - .. cH, ‘

N
N=N
SO NRR A
27 T, HYZ ? N

CHaoCHoCﬂzcl{QCI-IaCH.2

C 5

lo, Rs es hldrégeno 0 alquilo inferior y el anillo bencénico
B puede estar sustitufdo adictonalmente por uno o dos grupos
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nitro, ciano, alquilo inferior, alcoxi inferior, fenbxi, hi-
droxialcoxi inferior o alquil(inferior)carboniloxialcoxi in-

ferior,

~ En toda esta memoria, los té&rminos "alquilo
inferior" y "alcoxi inferior® representan radicales alquilo y
élcoxi que contienen respectivamente de 1 a 4 ftomos de carbo-
ﬁo, tales como metilo, etilo, metoxi, etoxi y butoxi.

Los colorantes monoazdicos obtenidos por la
Presente invencidn pueden existir en diversas formas tautomé-
Yicas. Por conveniencia, los colorantes solamente han sido

- formulados en una de estas formas, pero debe entenderse que

Ya invencidn inéluye dentro de su alcance los colorantes-en
éualqﬁiera de las posibles formas tautoméricas,

Como ejemplos de radicales alquilo inferior

4 y Rs, pueden mencionarse 1o§'grupos

fepresehtados por R
metilo, etilo, n-propilo, n-butilo, <isopropilo, isobutilo,

sec~butilo y terc-butile. Los radicales arilo representados

~ por R4 son preferiblemente radicales arilo monociclicos tales

como fenilo, tolilo y xililo. Los radicales aralquilo repre-
sentados por R4 son preferiblemente radicales fenilalquilo
inferior tales como radicales bencilo y /] =-feniletilo.

Como ejemplos especificos de los sustituyen-
tes adicionales que pueden estar presentes en el anillo bencé-
nico B, pueden mencionarse alquilo inferior, tal como etilo,
alcoxi inferior tal como metoxi y etoxi, hidroxialcoxi infe~
rior tal como (5 -hidroxietoxi, y alquil(inferior)carboniléxi-

alcoxi inferior tal como 4 —~acetoxietoxi.

Una clase preferida de colorantes monoazdicos
obtenidos por la invencidn, comprende los colorantes de f£ér-

mula:
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alcalino acuoso.

-

502NR6R
CH_+CHsCH,CH_CH_CH

2! ; 22 2 '3

CoHlg

én la que R6 es hidrégeno o alquilo inferior y R es hidrbge~

do o alquilo inferiors

- El procedimiento de la invencién que consti-
tuye una mejora des descrito y reivindicado en la Patente
éspafiola No. 368.836, para Preparar los citados colorantes,
se caracteriza diazotar la amina adecuada de férmuia:

N,

: 4.5
802NR R

en la que}R& y Rs $e definén,como anteriormente y el anillo
bencénico B puedé estar sustituldo adicionalmente como antes
se hauindicaQO, y copular el compuesto resultante con 1-(2'-
etilhéxil)-Srciano-4-metil—s-hidroxipirid-a—ona en un medio

o Como ejemplos especificos de dichas aminas,
se pueden mencionar 2-, 3- § 4-aminobencenosulfonamida,

2L- 3= 6 4-aminobencenosulfon-N-(metil, .etil, fenil o bencil)
amida y 2-, 3- 6 4-aminobencenosu1£onru.N;di(metil, etil o
propll)amlda. '
La 1=(2'~etilhexil)~3~ciano-4-metil-6-hidro-

xipirid-2~-ona se puede obtener por condensacién conjunta de
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R-etil-n-hexilamina, acetoacetato de etilo y ciamoacetato de
ktilo, |

. Los colorantes monoazbicos insolubles en
Agua de la presente invencién se pueden aplicar a materiales

. textiles sintéticos, en particular materiales textiles de

poliésteres aromiticods, por 10s métodos que se describen y
Peivihdican en la Patente britinica No. 1.249.641. Dichos co-

Jorantes tienen excelentes propiedades de £6fmacién sobre los
¢itados materiales téxtiles y proporcionman tonalidades que

Varfan desde amarillo verdosas a naranja rojizas de excelente

dolidéez a la luz ¥y a los ensayos térmicos en seco y en himedo.

.~ La invenci6n se ilustra, pero no se limita,
por los siguientes ejemplos, en los cuales las partes y por-
¢entajes son en peso. ‘ .

EJEMPLO _

Una solucibn de 4,4 partes de 4~aminobenceno-
dulPon-N-n-butilamidd en 20 partes de.una‘solucibn acuosa. al
43 % de 4cido sulflrico, se vierte en una mezcla de 25 partes
de hielo y 25 partes de agua; y se afade entonces 10 partes
de una solucién al 14 % de nitrito sbdico, manteniéndose la
temperatura de la mezcla entre O y 52 por enfriamiento ex-
terno. La mezcla se agita dwrante 15 minutos y se afiade luego
d una solucibn de 5,24 partes de 1-(2'-etilhexil)-a—ciano-
4-metil-6-hidroxipirid-2-ona y 6 partes de acetato sbdico en

- 100 partes de una solucin acuosa al 1 % de hidréxido sbdico,

ranteniéndose la temperatura de la mezcla entre O y 52 por
enfriamiento externo. La mezcla se agita durante 30 minutos
¥ el colorante precipitado se filtra entonces, se lava con

agua y se seca.

Cuando se dispersan en medios acuosos, 1los
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colorantes tifién los materiales textiles de poliésteres aromb~
ticos en tonalidades amarillo verdosas de excelente solidez
a'la.luz y a 10s tratamientos térmicos en seco y en hfimedo.

. cuando se tiffe a partir de um bafio de tefiido
Acuoso, estos colorahtes tienen un agotamiento superior al
Hel colorante que se prepara por copulacibn del mismo compues-
to aiazbico sobre 1—(nroctil)-3-ciano-4—metil-6-h1drox1pirid—
ﬁ—ona.

En lugar de las 4,4 partes de 4-aminobenceno-
sulfon=N-ns~butilamida empleada en el ejemplo anterior, se utie
lizan cantidades equivalentes de las siguientes aminas, obte-
hiéndose asi colorantes amarillo verdosos similares:
ie 4-aminobencenosulfon-N:N~-di(n-propil)amida
2. 4~aminobencenosulfon-N-etilanilida
3, 3=aminobencenosulfon-N:N-dimetilamida -

4. 4~aminobencenosulfonamida

$. 4~aminobencenosulfon-N-etilamida

é. 3-aminobencenosul fon-N-metilamida

7". 3-aminobencenosul fon-N:N-dietilamida -

8. 4~aminobencenosulfon~-N-metil-N-bencilamida
a, 4~aminobencenosulfon=-N=-anilida

10. 4-amirobencenosulfon-N:N-dietilamida

1 4—aminobencenosulfonpnwnrpropilémida

12, 4~aminobencenosulfon~N-isopropilamida

13, 4eaminpbencenosulfonrﬁ-metilamida

14, 4eaminobencenosulfon=N:N-dimetilamida

15+ 4~aminobencenosul fon-N-isobutilamida

16+ 4=-aminobencenosulfon=N-sec~butilamida

17. 4~aminobencenosulfon-N-terc~butilamida
18, 4~aminobencenosulfon-N:N-di(n-butil)amida
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j-aminobencenosulfon~N-n-butilamida
3-aminobencenosulfon-N-etilamida

3=-aminoben¢enosul fon-N-n-propilamida
3-amino-4-metoxibencenosul fon-N-etilamida
J~amino-4-metoxibencenosul fon~-N-metilamida
3-amino-4-metoxibencenosul fon=N-n-propilamida
3-amino-4~metoxibencenosulfonsN:thietilamidé
3-amino-4~metoxibencenosul fon-N: N-dimetilamida
3~amino~4~metoxibencenosul fon-N-isopropilamida
3-amino-4-metoxibencenosul fon-N-n-butilamida
3-amino-4-metoxibencenosul fon-N-isobutilamida
3-amino-4-metoxibencenosulfon-N-sec-butilamida
3-amino-4~Metbxibencenosulfonpnzk—di(npbutil)amida
3-amino-4-metoxibencenosul fon-N-terc-butilamida
3—amino-4-metilbencenosulfon-N-etilamida
3~amino-4-metilbencenosulfon-N-n-propilamida
3~-amino-4-metilbencencsulfon-N-isopropilamida
3—amino-4-metilbéncenoéulfonrN-npbutilamidé
3-amino-4-metilbencenosuifonsN:N-dietilamida
J=amino~-4~metilbéncenosulfon~N:N-di(n-propil)amida
3=amino~4-metilbencencsulfon=N:N-di(n~butil)amida
3~-amino-4-metilbéncenosulfon~N:N-di(sec~butil)amida
2~-amino-5-nitrobencenosulfon-N-n-propilamida

2«amino-5-nitrobencenosul fon-N=-n~butilamida

2~aminobencenosul fon-N-etilamida
2-aminobencenosul fon-N-metilamida
2-aminobencenosul fon-N-n-propilamida
2-aminobencenosul fon-N:N-dietilamida
2~-aminobencenosul fon-N-isopropilamida
2-aminobencenosul fon=N-n=butilamida




49. 2-aminpbencenosul£onsﬂ-isobutilamida
50. 2-aminobencenosu1£on-u-sec-butilamida.

o ~ En iugar de las 4,4 partes de 4~aminobence-
hosul fon-N-n~butilamida usada en el ejemplo anterior, se em-
blean cantidades equivalentes de las sigqientes aminas, ob-
tenibndose asf colorantes amarillo-rojizos similares.
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1o

5,

3
Ao

5o

&
7.
9
9,
10,
11
124
13,
14
184

164
17, .

14,
19,
204
21,
22,
23.
24,
25,

2-metil-5-aminobencenosul fon-N-etilamida
é&mét11-5-aminobéncenosulgonpn-nppropilamida
2~metii~5-ahiﬁobéncenosulfonpN-isopropilamida
2emetil-5-aminobencenosulfon-N-n-butilamida
2-metii-s-a@inobéncanosulfonéN—sec—butilamida
2;metil-s-ﬁminoﬁéncenosulfonrN-isobutilamida
2;metii-s-ahinpbénceﬁosulfonrn-teré-bﬁt11amida
2;metii-s-ahinobéncenosulfonnn:N—diétilamida
2=-metil-5-aminobéncenosulfon=N:N-di(n=propil)amida -
a-métii—s-ahinobéncenosulfon—N:N—di(npbutil)amida
2-amino-4-metoxibencenosul fon-N-isopropilamida
2-aming=4~metoxibencenosul fon-N-n~butilamida
2-amind-4-m§toxiﬁéncenosulfonrn-sec-butilamida
2-amino-4-metoxibencenosulfon-N-isobutilamida
2-metoxi~5~aminobencenosul fon-N-etilamida
Z-metoki-5-aminobencenosul fon-N-metilamida
2-metoxi-5-aminobencenosul fon-N: N-dietilamida
2-metoxi=-5-aminobencenosul fon-N:N-dimetilamida
2-metoxi-sfAminobencenoéulfonrN-nrpropilamida
2-mefoxi-5QaminobencenoshlfonrNén#butilamida
2=metoxi-5-aminobencenosul fon-N-isopropilamida
2-metoxi-5-aminobencenosulfon-N~isobutilamida
2-metoxi~5-aminobencenosulfon-N-sec-butilamida
2-metoxi~5-aminobencenosulfon-N: N-di(n-butil)amida
2-metoxi—5—aminobencenosuifonﬁN:N-di(nrpropil)amida
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26.

27,

B8,

29.
30,
31,
32,
éa.

34

35,

36.
37,
38,

| 49,

A8,

4o,

500
51e
52.
53,

é-meto;i-sfaminobencenosulfbnpn-teré-but11amidg
2—metil-4-émino-5-metoxibencenosulfonpn-etilamiQa
2-meti}-d-éminohs-metokibencenosulfonpu—metilamida
2~meti;-4-jmino-5-metoxibencenosulfonpu-nrpropilamida
2-metil-4-amino~5-metoxibencenosul fon-N-n~butilamida
2-metil-4—amino-5~metoxibenbenosulfonpﬁ-isopropilamida
aamef11-4~amino-5-metoxibencenosulfon~N:N-dietilamida
2-metii—4—amino—5-metoxibencenosulfoan:N-dimetilamida

-

-2¢metil-4eamino-5-metoxibencenosﬁlﬂonnN;ﬁadE(nrpropil)-

amida

'thetil—4-ahino-5-metoxibgncenosulfanpu-isobutilamida‘

2-metil-4~amino-5-metoxibencenosulfon-N-sec-butilamida
2emet il=4-amino-5-metoxibencenosulfon-N-terc~butilamida
2-metil-4-ahino-5-metoxibencenosulfonpN:npdi(nrbuxil)ami-
aa L
d-etoxi=5~-aminobéncenosulfon-N-metilamida
o-etoxi-5-aminobéncenosulfon-N-etilamida
2-étoxi-5-ahinobéhcenosulfbnen-nrpropilémida
2-etoxi~5-aminobeéncenosul Pon-N:N~dietilamida
2-etoxi-5-aminobeéncenosulfon-N: N-dinetilamida
2-etoxi-5—a@inob¢ncenosul£0n—N:N—di(nppropil)amida
2-etoxi—5-aminobéncenosulfonéN-isopro?i;amida
2-etoxi-5-aminobencenosul fon-N-n-butilamida
2—etoxi-5-aminobencenosul fon-N-isobutilamida
2~etoxi-5-aminobéncenosul fon-N-sec-butilamida

~Qeetoxi-s-aminobéncenosulfbnsn-terc-butilamida

2-etoxi-5-aminobencenosulfon-N:N-di(n~butil)amida
2:5-dimetoxi-4~-aminobencenosul fon=N-metilamida
2:5~dimetoxi-4—aminobencenosul fon-N-etilamida
2:5-dimetoxi—4—aminobencenosulfonquypropilamida
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44, 2ss-dimetoxi—4-aminobencenosulfonrN-nabutilémida

45, 2:5=-dimetoxi-4eaminobencenosulfon-N:N-di(isopropil)amida
46, 2:5-dimetoxi-4~aminobencenosulfon-N-isopropilamida

47. 2:5-dimetoxi-4~aminobencenosulfon-N:N-dimetilamida

38, 2:5-dimetoki—4-éminobenceno;ulfonnnéN-dietilamida

59, 2:5-dimetoki-4~aminobencenosulfon-N:N-di(n-butil)amida
60, 2:5-dimetoki~4-aminobencenosulfon=N:N-di(n-propil)amida

61, 2i5=-dimetoxi=-4~aminobencenosulfon-N-sec-butilamida

62, 2:5=-dimetoxi-4-aminobenzosulfon=N-isobutilamida

63, 2:5~-dimetoxi-4-aminobencenosulfon~-N-terc-butilamida
64s 2~amino-5-metoxibencenosulfon-N-metilamida

65, 2-amino-5-metoxibencenocsulfon~N-etilamida

66 Q-amiﬁo-s—ﬁetoxibencenosulfonrunnppropilamida

67. 2-amino—5-metoxibencenosulfonpﬁ-isopropilamida

68, 2=-amino-5-metoxibencenosulfon-N-n-butilamida

69. 2~amino—5—metokibencehosulfonrN:N—dietilamida

70, 2-amino~5-metoxibencenosulfon-N:N-dimetilamida

71, - 2~aminb-5-ﬁetoxibencenosulfonyuzN—di(nppropil)amida
724 é-aminb-s-ﬁetoxibencenosulfon—N—sec-butilamida

73, Z~amino-5-metoxibencenosulfon-N-isobutilamida

74, 2-amino-5~metoxibencenosulfon-N:N-di(n~butil)amida
750 .gfamiggf4-ﬁetoxibencenosuifonpu-etilamida

76 2-amino-4-metoxibencenosulfonpﬂ-mspropilamida

Las aminas anteriores se obtienen a su vez
por conversibn del &cido acetilaminobencenosulfénico adecuado
al sulfonclbrurd, reaccién con la amina adecuada de £6rmula
R 'R’ y finalmente hidrdlisis del grupo N-acetilo, o por con-
versibén del &cido nitrobencenosulfénico adecuado al sulfon-
cloruro, reaccidn con la amina adecuada de férmula ner g’ y

ulterior reduccidn del grupo nitro a un grupo amino.
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. debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente in-

mitro, ciamo, alquilo inferior, alcoxi inferior, Penoxi,

inferior; caracterizadas porque comprenden diazotar una amina

- 12 =

" Descrita suficientemente 1la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarse en la préctica,

dlcadas son susceptibles de modificaciones de detalle en
¢uanto no alteren su principio Pundamental.

BEIVINDICACIONES
.- Mejoras introducidas en el objeto de la
ﬂatenﬁe principil n2‘368.836, concedida-el 7mde.septiembre de
14970, bor:,Proéedimiento para . la produccibn de colorantes
Monoazdicos insolublés en agua, libres de grupos &cido sulfb-
ddco y Acido cafboxiiico; que, en una de las posibles formas

tautoméricas, estan representados por la £Srmula:
CH .

CH .zH°CHQCH2CH2CH3
H

4
€n la que R ‘es hidr&geno, alquilo inferior, arilo o aralqui-
lo, R5 es hidr&geno o alquilo inferior y el anillo bencénico
B puede estar sustitufdo adigionalmente por uno o dos grupos

hidroxialcoxi inferior o alquil(inferior)carboniloxialcoxi

de férmula:

apdnd
SOQNR R

en la que R4, Rs y B se definen como anteriormente, y copular

el compuesto diazdico resultante con 1=-(2!'=-etilhexil~)-3-ciano-
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A~metil-6~hidroxipirid=2-ona,

2,= Mejoras segfin la reivindicacibn 1, carac-
terizadas porque se diazota una amina de férmula:

802NR6R7

én 1a que R6 y R7 soﬂ, cada uno, independientemente, hidr6geno

d alquilo inferior.

3-- Mejoras introducidas en el objeto de la
Patente principal ne 368.836, concedida el 7 de septiembre de

| 1.970, por: Procedimiento para la produccién de colorantes

monoazbicos insolubles en agua, tal y como queda sustancial-
mente ‘descrito en la presente Memoria. '

Esta Memoria consta de 13 hojas escritas a

miquina por una sola cara.

Madrid, " * " g0
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

GOMEZ ACES Y MgneY
pr Flrmude: L. Gacli Farnpnder :

f777
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