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Lo presento invencidn se ruflore e la proparaside duy
colorantins azolcay,
La presente jovencidn proporciona, en particuler, tolatun-~

tes de dispersion de fOrmula I,

0 —=—CIIR
1 2
D=N=N-K~N-| CH;— C6 "3 CHUR )
2 | \ I !
: 5 4 . -
R “Ruc—o o/ 2 :
5 en la que D significa un radical de un componente iiazo, ﬁ

K significa un radical 1,4-fenileno, y
cada R significa, independientemente la uana de la
otra, hidrogeno o alquilo (Cl-cﬁ)'

P

Los colorantes de dispersion de la presente invencidn no
10

[T

deberfan contener, desde luego, grupos, p.ej., grupos acido sulfiri-
L}

]
co, -N-C~0~ u =0-C~0-, ni tampoco combinaciones de sustituyentes -
] ]

cuya presencia, como es sabido, resulta perjuicial para celorantes A
de dispersidn. - 2
Cada R, de prefcrencia e independientemente la una de jg °"
15 otra, as R', en donde R' significa hidrdgeno, metilo o etilo, de
mayor preferencia hidrdgeno.

De preferencia, D es D', en donde D' significa fenilo .
sustituido por un miximo de tres sustituyentes seleccionados entre
cloro, bromo, nitro, ciano (un wiximo de dos de cada uno de &stos), ERER
20 a]quil(Cl-C2)~su1fonilo, aminosulfonilo, monn-alqui1(CI—C2)~amino- el

sulfonilo, dialquil(Cl~02)-aminosu1fonilo, acetilo, trifluorometi-
lo y benzoilamino (un grupo de cada uno de éstos); S-nitrotiazoli-
lo-23 4-metil-5-nitrotiazolilo; benzotiazolilo-2 o benzisotiazo-

1ilo-3, en los cuales el niicleo benclnico es sin sustituir o est?
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sustituidos por un total de dos sustituyentes, cumo miximo, selec-

clonadbs entre el grupo ciano (hasta dos de &ste}, cloro, browo,

nitro, tiociano y metilsulfonilo (uno de cada wno de €stos); 1,2, 4~

6 1,3,4~tiadiazolilo-5 sustituido por fenilo; S-acetil-tienile-2;

o0 J-metoxicarbonil-4-metil-S~cianotienilo-2,

De mayor preferencia, D es DY, en donde D" sipnifica un

grupo de férmula II,

en la que R4

11

signifiea hidrdgeno, cloro, bromo, ciano o nitro,
preferentemente hidrdgeno, nitro, cloro o ciano,
significa nitro, metilsulfonilo, etilsulfonilo,
aminosulfonilo, wono~ o dialquil (Cl—éz)-amino—
sulfonilo, acctilo o benzoilamino, de preferencia,
nitro,

significa hidrégeno, cloro o bromo, preferentemente
hidrégeno, y

significa hidrdgeno, cloro, bromo, ciano, metil- o
etil-sulfonilo, preferentemente hidrdgeno, cloro,
bromo, ciano o metilsulfonilo, con el requisito de

que uno de los simbolos R6 v R7 sea hidrdgeno.

De preferencia, K es K', cn donde K' significa 1,4-feni-

leno sin sustituir o estando sustitvide en la posicidn 2 por cloro,,

bromo, metilo o por un grupo de {3rmula —NHC0R8 y/o sustituido en

la posicidn 5 por metoxi o por etoxi; en el grupo de fdrmula --NHCOR8

8

R, significa hidrSgeno, clorometilo o bromometilo, metilo, etilo,

a~cloroetilo, p-cloroetilo, a~bromoetilo, B-bromoetilo, B-metoxi-

etilo, etoximetilo, metoxi, etoxi, p-cloroetoxi, B-metoxietoxi o

p~etoxictoxi, de preferencia significa hidrdgeno, metilo, etilo,

metoxi o etoxi.
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Los compuestos preferides de fBrmula I son los en los
que D es D!, de preferencia, D', Kes XK' y R esRY,
Compuestos de formula I particularmente preferidos son

los que corresponden a la fdrmula Ia,

2 1o .
- —--czm\
|
0N— N==N—~§—© N—| Cliz— c\ CHR'
, R'HC — O/ ‘
: Ry Ry | .

bt et toe

2
5 en la que R9 significa hidr8geno, metilo, acetilamino o
propionilamino, preferiblemente hidrbgeno o
metilo,
RlO significa hidrégeno, metoxi o etoxi, preferible-"
mente hidrdgeno,
10 Rll significa hidrégeno, cloro, bromo, ciano o metil-

sulfonilo, preferiblemente hidrdgeno o cloro,
R12 significa hidrbgeno, nitro, cloro o ciano,

y R' es tal como definida anteriormente.

Compuestos de f5rmula I especialmente preferidos son los
15 que corresponden a la fdrmula Ia, en la que R' significa hidrdgeno,

prefiriéndose ante todo los en los que R9 v R, significan hidrdge-

10
no.
La presente invencidn proporciona asimismo un procedi-

miento para la produccidn de compuestos de fdrmula I, caracteriza-

20 do porque se copula el producto de la diazoacidn de un compucsto de
formula DNH2 con un compuesto de £ormula ILI,
O —CHR
H~K~N— CH'“”"*? - _CHR

2

R Ric— o 2
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Las reacciones de copulacidn y de diazoacidn pucdet
1levarse a cabo scgiin mittodos convencionales,
Los compuestos de Ldrmula 11T forman parte de la presente
invencidn que, ademds, proporciona un procedimiento para la produc-
5 cidn de dichos compucstos de formula III, e] cual se caracteriza por

“el hecho de que se calienta un compuesto de férmula 1V,

H—K—N"(-CH2-CROH-CHR—O°CHR-CHRHa1)2 v

en la que MHal significa cloro o bromo,

a una temperatura de, por lo menos, 65°C, en un medio acuoso o
alcoh6lico/acuoso, en presencia de un agente aceptor de ddcido.
10 La reaccidn se realiza preferentemente a la temperatura

de ebullicidn en una mezela de metancl/agua, Como agentes acepteres

de dcido apropiados entran en consideracidn los hidrdxidos de me-
tales alcalinos preferentemente ¢l hidrdxido de potasio.
! Los compuestos de [8rmula IV pueden prepararse mediante
15 condensaciln de una amina primaria de {Ormula H-K-NHZ con el
correspondiente 2-cloro- & Z-bromo-ctilglicidiléter R-sustituido.
La condensacidn se efectlla preferentemente en presencia de una pe-
A quefia cantidad de agua, a una temperatura de 100°C aproximadamente.
. Los 2-cloro~ & 2-bromo-etilglicidil@teres R-sustituidos son conoci-
20 dos o pueden prepararse segiin métodos usuales a partir de materias
de partida conocidas.

"Los compuestos de la invencidn son apropiados para la
tintura o la estampacidn de sustraéos consistentes de ¢ conténiendo
materias orginicas sint@ticas o semisint@ticas, hidrdfobas, de

' 25 elevado peso molecular. La tintura o estampacidn sc efectfia en
suspensidn acuosa. Los sustratos preferidos se consituyen de o con-
tienen polifsteres aromiticos, lineales, 2 1,’2 acetato de celulosa,
triacetato de celulosa y poliamidas sint&ticas.

Los cowpuestos de la invencidn pueden transformarse en
30 preparaciones tintdreas de manera habitual, por ejemplo mediante

molturacidn en presencia de agentes de dispersidn y/o gentes de

PGOR

QUALITY



PR

] rmipe W R ra A b by

10

15

-5"'

relleno, y subsiguiente secado en vacio o por atomizador, Las pre-
paraciones tintdreas pueden utilizarse para la tintura en bafio lar-
go a bailo corto, asi como para la tintura por fulardado y para la
estampacifn, La tintura y la estampacidn pueden llevarge a cabo de
acuerdo con proccdimientos conocidos, por ejemplo segin el nétodo
descrito en la Patente francesa N® 1,445,371,

Los tefiidos obtenidos se caracterizan por notables pro-
piedades de solidez, en particular por sus notables solideces a la
1liiz, a la termofijacidn, a 1a sublimacidn, al planchado, al 1avado
y al lavado en seco,

Ademfis, los colorantes de la presente invencidn se dis-
tinguen por su buen poder tintdreo junto con una notable solidez
a la sublimacidn de las tinturas con ellos conseguidas,

Los sipuientes Ejemplos tienen el objeto de ilustrar la
invencidn mis detalladamente. En dichos Ejemplos, todas las tempe-

raturas estin indicadas en grados centigrados y todas las partes

son partes en peso.

e SRR e a2y = oy
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EJEMPLO 1t

Se introducen con agitacion 173 partes de leamine-~g.
cloro-4-nitrobenceno en 250 partes de dcido clorhiidrlico y 350 PACCoy
de agua helada, a 0°-5°, Se cfectda la diazoacidn con una solueidy de
69 partes de nitrito de sodio en 250 partes de apua. La solucigy, del
diazonio asi obtenido se ailade, a 0°-5°, a una solucidn de 307 par-
tes de N,N~di-(1,4-dioxanilmetil)-m~toluidino y 25 partes de urea
en 350 partes de Acido acftico glacial. Se ajusta el pll a 4 mediante
adicidén de acetato de sodio, déspu&s de lo cual la copulacidn estd
pronto completada. El colorante precipitado es filtrado, lavado con
agua y secado. Aplicado sobre fibras de polilster, cl colorante ob-
tenido proporeciona tinturas en matices rojos brillantes con buenas
propiedades de solidez.

Otros colorantes de fOrmula I obtenidos en analogla al

procedimiento arriba descrito estin indicados en la Tabla siguiente:

v

FOOR
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TABLA (continuacidn)
El. Matiz sobre
N® D K R poliéster
NOZ ocH
12 OZN@‘ - - H azul marino
Br NIICOOCU3
Cl
13. uﬁcz-soz@- - - i anaranjado
’ . /
& Br
14 ;
Q-
02N Y'S/QL -@~ i azul
1
- off
) ' 3
N
15 Jl\ JI\ @— i azul
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0,8 ,
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C_H N
§ T I @ _ ) ,
- TO .
NN . 30
17 N N -f O - H escarlata
c H /”\ l cli
65 g 3
cl 4] 1
3\ u
18 N-S - -@— H rojo
/ w
e’ g
3 ¢l
1
| X |
19 | 1 G, NIB0,- U )= do. il tojo
Ccl




e ke ey e, ¢y

TABILA (continuacidn)
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SO CH
IVHCOOCHzCH20(31{3
COOCH
CZ“S
27 ﬂ II - H azul
/
NHLOCH20C2H5
28 HC —N=N@ @—- H anaranjado
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EJEMPLO  A;

‘Preparacidn_del componente de copulacifn N,N-di-(1,4~dioxan{l~

metil)-anilina

Se agitan 93 partes de anilina junto con 328 partes de
2,3~epoxip£opi1-2’-cloroetil—étcr y 5 partes de agua por espacio de
8 horas a 85°, Después de enfriar a 60°, se affaden 500 partes de me-
tanol, sc calienta la mezcla a ebullicidn durante 40 minutoy y luego
se l2 afiade una solucidn de 224 partes de hidrdxido de potasio en 250
partes de agua. Despu€s de mantener la mezela a ebullicidn com veflu-
jo durante otros 40 minutos,. sc scpara el exceso de‘mctanol por des=—
tilaciﬁﬂ, al residuo aceitoso se le afladen 300 partes de agua y se
separa la fase acuosa, La fase aceitosa se torna eristalina y se la
recristaliza en benceno/elclohexano. Punto de fusidn: 111 - 113°.

De manera aniloga pucden prepararse los componentes de

copulacidn de log Ejemplos 1y de 4 a 45.

EJEMPLO  B:

7 partes del colorgnte que figura en el Ejemplo 1 se
molturan junto con 4 bartcs de dinaftilmetano~disulfonato de sodio,
4 partes de cetil-sulfato de sodio y 5 partes de sulfato de sodio
anhidro en un molino de bolas, durante 48, hasta obtener un polvo
£ino.

Una parte de la preparacidn tintdrea obtenida de este
modo se mezcla con una pequefia cantidad de agua y la suspensidn ob~
tenida se introduce, pasidndola por un tamiz, en un baiio tintdreo
que contiene 2 partes de laurilsulfato de sodio en 4000 partes de
agua. La relacidn de bafio es de 1:40. En el baflo se introducen, a
40~50°, 100 partes de fibras de polidster purificado, luego se afia-
den 20 partes de benceno clorado emu%sionado en agua, y s¢ calien-
ta lentamente el bafio a 95~100°. Se t%rmina la tintura continuando
de calentar el bafio durante 1 a 2 horas mis a 95-100°, El sustra-
to tefiido en matiz rojo se lava, se enjabono, se lava nucvamente
y 6 sieviy Fl _‘tfwﬁi'lu dhibenfude vr dnd v 3 pease poabibeg pregie
dades’ de solidez.

i '
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pucden aplicarse para la tintura sobre Libras de polifster me=
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Los colorantes que figuran en los Ejemplos 2 a 45

diante un procedimiento anilogo al deserito mis arriba,

Descrita suficlentemante la naturaleza del invento

asf como la manera de raalizarse a la-. practlca, debe hacerse
constar que las dlsposiciones anterfiormente citades son sug
ceptibles de modificaciones de detalle cuandu no altera su prip

cipio fundomsntal,
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REIVINDICACIONES

l.~ Procedimiento para 1s produccidn de colorantes azoicos de

g —— CHR
/////1 2 \\\\\\
DaNzNeK=Nam CHZ*"*F\\Q\\S . 3 CHR I

RHC o Q) 2

féroula I,

&n la que D slgnifica un radical de un componente diazo, K significa
un radical l,4=fenileno, y cada R significa, independiontemente la uw
na de ls otra, hidrdgeno o alquilo ( Cl~ca }, earacterizado porgque,
8n una primera etapa se calients un compuesto de formula IV,
H-K—N-(-CHZ-CR0H~CHR-D-CHR-CHRH61)2 Iv

en la que Hal significa cloro o bromo,
a8 una temperaturs de 65¢ C, como minima, en un media a;uoso o alcohd=
lico/acuoso, en presencia de un agente aceptor de dcido, y & continua

cién se copula el producto de la diazoacidn de un compuesto de fdrmu-

la DNH2 con un compuesto de fdrmula 111,
7 /o ———— CHR ~ .
H=KeNe CHé""‘ f CHR T1I

R RHC s ) 2

2.~ Procedimiento para la producctdn de calorantes wzolicos t&
y como gueda sustancidlmente descrita sn le presente Nemoria.

Esta Memoria consta de 14 hojas escritas por wns sola cata.

Madrid, @ 1 &6& W

SANDDZ, A.G.

P- p. Firmado: J, Suzrs
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