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- gsno o hidrexilo, r! repragenta hidrdgeno, alguilo, araelgquilo

- ] w

‘Bata iﬁvéncidn ge relecions oon un procedimienta pava
pr@parar coloraniss disazcicos ttiles para su splicacidn & ma-
teriales textiles.

Segdn esta invencidn, se'praporciﬂnan osolorauntes Gi-
sazoicos solvbles en sgua qus, en furma de los deides libres,

tisnen la fdrmula gsnerals:

sn 1a que ol grupo doido sulfdnico del anillo A sstd en posi-
cidn meta o parg con respacto al grupo azo, B rapressnta hidrd

0 arilofopcionalmente sugtituides, RS represonta bidrdgeno o
alquilo opcionslmente sustituido, R3 rapresents hidrdgenc, he-
1dgsno, alquilo iafsrior o alcoxi inferior y g4 r@présenta 8l
quilo inferior o arilo, -

. Los términos "al@uilo infeﬁiqr" ¥y “alsoxi inferdop®

ussdos en ssta memoria significan grupos alquilo y elooxi qus

tiensn ds 1 a 4 4tomos de carbouo. |
E1l grupo hidroxilo del anillo A estd preferiblem&nﬁa
en lg posicidn 2 y el grupe éaido sulfdnico estﬁ sn 1a poaimidn
4 ¢ 5 con respecto al grupo azo,
Loz vadicales alquilo opoionalmente sustituidos que
1 y R2 incluyen9 en pavrticular,

radicales alguilo inferior opoionalman$e sustituidoa,rsianﬂe

pusden estar represent&dos por R

sustituyentesn adecuadosn haldgano,.oiano, hidroxi, &éilétihy Bl
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coxicarboniln, VSustituyantas aralquilo que pueden estar repro-

sontados por R', incluyen bencilo,

El procedimiento 4 la invenoidn para preparar los
anteriores colorantes oomprendb diazotar una amina primaria de
férmulas

“4_.

HOBS

en la que el grupo écido sulfdnico eaté en poeicicdn mgla 0 para
con respecto al grupo amino, c0pu1ar al compussto dlazo con un
deido aminonaftalenosulfénico de fdérmula:

SOBH

en la que R se defihe'como anteriormante y dlazoiar luego el
compuesto | aminomonoazo y copular con un componente de oopula"

016n que contiene grupoa amino, de fdrmulaf

NHCOR4

en 1a que los radicales R! & R se definen como snterdormenta.

|




Acides sminefenolsulfénicos adecuados para L3arse en
la preparacidn ds los oliados colarantsﬁg inecluyen doido 2-zmi-
nofenol-4-gulfdnico, deido 2-aminofenol-S-gulfdnico y deldo 4~
~zminofenol-2-suifdnico.

Acidos sminonafialenogulfdnicos sdscundos para empleayp)
86 sa la obbencidn de los citados colorantes, ineluyen deidos
tensftiloning-5-, 6= y T-sulfénicos y deido f-amino~S-hidroxie-
naftaleno~7-gulfdénico.

Compusstos s sopulucidn que contlensn grupos amieo,
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sdacousdon, incluyen:

J~goetilamine=N, N-gistilanilina,
Jegcetilemino~N-stilanilina,

Jwgoetilenino-N- f »cianoetila,ﬁﬂiﬂa,
J~acetilanino-N,N-big~ B-hidrcxietilénilina,
3-hanzoilamino-N,N~dietiluniling,
3mbsnzoilaminowN,N-bié~[%—cianﬁetila&ilina,
3-benzoiiamino-N- p-hidroxietileniling,
3-benzoilamino~N-benzil-N-¢tilanilinae,
S-gootilanino-2-metoxi~N-gtilaniline,
S5egacetilamino=2-metil-N N-bis~ b ~olancetilanilina,
S-acetilamino-2-metileN-p ~hidroxietil~N-atilanilins,
5-acetilamino~2-metil-N- f-cianos til-Nwstilaniling,

S5e-acetilamino-2-metil-~N-bencil-N~stilanilina,

Swacetilamino~2—metoxi~ﬂ-]3«hidroxietil—Nwetilanilina,
5~acetilamino—2-metoxi—ﬂ,Nudietilanilina, o ‘
S-acetilemino~2-metoxi-N,N-pis- ﬁ?hidroxietilé.nilina; ]

S5-benzoilamino~2-metil-Neotilenilina,
S5-benzoilanino—-2-metil-Ne f ~ciancetilanilina,

Swpenzoilanino-2-metii-N N-dietilanilina,

5»baﬁzoilamino~2~metoxi«N,N«bis«13ecianoetilanilina,




S~benzollaming~2wme oxi~N=~ b ~hidroxietll-N-otilaniling,

! 5-benzollemino-z-metoxiwi- f~ciancetil-N-etilanilina,
Sebanzoilamino=lenstoxieNbonolleNentilanlilina,
3~acetilamino=Negtidlel=P ~acotoxietilanilina,

5 J~acetilamino-N,N-bis=-f) ~acetoxietilanilina,
5~acétilamino~2»metiluﬂ,Nmbisug%maoatoxietilanilina,
S-benzoilanino~2-metoxi-N,N-big~ p-acetoxietilaniling,
J-acetilaming~N,N-bisw~p ~otoxicarboniletilaniling,

_ 3~acetilunino~-N-etil-N- p-etoxicarboniletilaniling,

;10 3~acetilanivo-N-otil~N- p—carborietilaniling, ‘
5-acetilamino-2~metoxi~N,Hwbis«ﬂ>w@tcﬁicarbonilatilanilina,
5-acetilamino~2-metoxi~N-p ~carboxietilaniiina,
S5~aoetilemingeg-ms toxi-N-~ p ~me toxictoxicarvoniletilanilinag,
5-benzoilaming=-ne tokimNme til-N=-f ~carboxistilanilina,

15 J=acetilamino=-N- p ~clorcetllaniling,

3-pcotilanino-N,N-bis-f ~clorostilenilina,
S5egcetilanino-2wcloro=N-etilaniling,
S-gcetilamino-2-oloro=Neotil=N~ p~hidroxistilanilina, y

Beace tilamino-2-me toxi«N-p -ciencetilaniling.

20 | Las reacclones gue conducen & la formeoldn ds  los
colorantes de la invencidn pueden realizarse uwpando las condi-
ciones que ya han sido totalmente descrites en la tdenica antbe-
rior. Similarmente, los colorantes pueden aislarsa por mdtodon
conocidos y, como en el caso.de otros colorantes qus’céntianan '
25 grupos deido sulfénico, ean’ffecuéneié Y ben&enienta alslaw

y usar los colorentes en forme de sus sales solubles en agua,
particulermente sus sales de metal alcaline o de amonlc y en
especial las sales sédicas. Debe entendersa'qua la invencidu

se relaciona tanto con los deidos libres come Gon sU8 aaias.

30 Los colorantes de la invancidn;son'particularmente
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adecuados pars aplicarse a materisles textiles de paiiamida,
por ejemplo lana, nylon 66, nylon 6 y nyion 11, usando cualquig

rae do los métodos gonerales coioeidos para la éplioacidn de co-

. lorantes écidos e tales materiéles. Pusden obtenerse fonalids~

des azul marino que tiensn un alto grédo de solides & los trae-
tamisntos en himedo ¥ & la luz. ,

Le invencidn ss ilustra, pero no se limita, por los
siguientes ejemplos, en los cualss todas lag partés Y vorcenige
Jes son en peso.

EJEMPLO 1

Una soluoiﬁn de 18,9 partes de dcido 2-aminofenclei-

. wgulfénico en 200 partes de agua y 13 partes de solucidn de hi~

dréxido sddico al 40 %, se acidifion con 35 partss ds doido
alorhfdrico acuoss a8l 32 %, se enfria & 0-5°C y se dlezota por
adicidn de una solucidn de 6,9 partes de nitrito sddico én 50
pértes de aéua‘. » | ' |

A la solucidn diezo agitadas se afinde una solueidn de
22,3 partes de dcidos f-naftilaming-6~ y T-sulfdnico mezelados
an 300 partes de agua y 20 partes ds solucidn de hidrdxido md=
dilco al 40 %. Despuds de completarse la copulacldn, el colo=
rante sminomonoaro se aisls por adicidn do c.ururo sddico, se
filtra y se seca.

Se enfrie a 0-5°C, wna solucidn de 5,5 partes dsl ane

terior colorante aminomonoazo en 200 pertes ds agua ¥y 1 parte

de solucida de hidrdxido sddico al 40 %~y pe afiade ung solucida

de 0,7 partes de nitritb'séq1co en 5 partes de agua, seguido
por 7 partes de deido clorhidrico acuoso al 32 %. Despude de
sgitar el diszo durants 30 minutos a 0-5°C, se afiade una solu-
cidn de 3 partes de 3-benzoilsmino-N,N-dietilaniling snm 200 pay]
tes.de.agua y 2 partes de dcido clbrhfdrico acucso al 32 %, BL
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pH se ajusta 1u9go -a.T eon solucidn de carbonato sddico al 10,6%
vy deapuds de tarminarse la copulacidn, el colorante diazoico Be
precipita por adioidn de cloruro sddico, ge Tiltra y se seca.

El produoto tiﬁe las fibras de poliamida, a partir de
un bafio de teflido debilmente dcido, proporcionando tonalidades
azul marino sobre nylon y lana de éolide; muy buena a los trata~
mientos en himedo y a la lﬁz. '

Se preparan otros eaemplos de coloranteu de la inven~-
oidn por dlazotacidn de los doldos aminofanilsulfdnioos indica~
dos en le segunda columna de la siguiente tabla ¥y copulacidn con
los deidos aminonaftalenosulfdnicos indicados en la tercera co-
lumna, rediazotacidn del compuesto aminomonoazo reaultante Y co0=
pulacidn con el componente de copulacidn indicados en la cuarta
columna, Cuando se aplican a nylon bajo condicionss neutras o
ligpramsnte dcidas, se obtienen lag tonalidades indicadas en la

quinta columns y que".f 1enan una . buana eolidez al lavado yeala

iluz.

Ejem |Acido amino ‘Acido amimo- | L
plo |fenolsulfé~ |naftalenosul’ Gomponen“be S
nico fdnico RN de copulacidn Tonalidad

2 doldo 2-ami. Mszcla de éoi 3~acetilemino- azulmarino
. nofenol-4-sul dog 1-amino- - -j Nestilanilina = | rojize’
o fénico | naftalenombe. .t _
' o y 7—su1f6nieo LR

o 3—abéibilamino; Lo
- ByNebig= pobie [0 7

‘3wbenzoilamine azulmari.
=Ne  ~0iznoetil no .
-N-eti;l;gnilina "

5t v deddoid<eming | S~acetilemino- 'é,zulmax"ina
- .5 |nafteleno=Te= 2-metoxi-N—eti$ .verdoso
- |gulfénico - - q,nilina R ’

POOR

QUALITY
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,E_A__B_IQ_A;_ (Continuacidn)

[Ejem

sulfdénioco

~anilina

Acldo aminofe ‘Acido aminonaf | Componente de
plo nolsulfdnico talenosulfdni— copulacidn Tonalidad
- . 100 ‘,'.1.5"
6 |deido 2-ami- éc‘iaofi-'-émino- S5-acetilamino~ | azulnari-
nofenol=-5-sul | naftaleno=7- 2-métil=N= - |no
fdnico - | sulfénico- hidroxietil=N-
{7 .. |etilenilina
7 " ‘1 deido 1-amino-- S5=benzoilamino- "
naftaleno-6-sul) 2~-metil-N-otil-
. _’;,—_'fdnico : , | anilina
8 |deido 2-aming | w Pzl S-bengoilamino- azuimari-
fanol-4—sulf3 : = | 2-metoxi~N,N~ | no verdo-
nico : 21 big= [>~ciano- so

,_ PR etilanilina  |i" -

9. 5-benzoilami- dzulhié.ri—

I no=2-metil-N,N |no -

B e L o —dietila.nilina L

10 L[ ey Mezcla ds' .éci Sescetilamino- | azulmarie | |-

‘ dos 1-aminonaf | 2-metoxi-N-{P - | no varde- |
‘ telen-6 y T=-gul| carboxietilani | so '
fénico - .|-1ina
11 L me 77 Segoetilamino= .
. ~ | 2emotoxieNe - :
: “| metoxietoxicar :
: bonilatila_nili
12 | deido 2-ami- " 3-goetilamino- azulme.ri— i
nofenocl-5-sul ’ Ny,R=dietilenil} no rojizo
| fdnico ) ng

13 " dgeldo 1-amino- S—agetiiéﬁino- azulma.ri-» '
naftaleno~5=sull 2=metoxi=N-~f - | no verdo-
fénico clancetilanili go. .

14 i doido 1-amino= noL "
S5-hidroxinaftg ‘ '
leno-T-gulfdni

: - co . . R LR

15 |doido 2-aming |Mezcla de dci- | 3wacetilamine= | apulmeri-

fonol-4-sulfy |dos 1-sminonaf | Nestil-N-f= | no rojizo
nico - taleno=6 y 7= | acetoxietileni | -, | ',
L sulfdnico .| 1ina :
16 | deldo 2-aming |Mezols de doi- | 3-acetileminoe n
. | fenol-4=sulfg |dos 1-aminonef | N,N-bis-p -ato
nico taleno~6 y T= xicarboniletiT
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TABLA ( Continuacidn)

B jo
pll.oﬂ

Acldo aminofe-
nolsulfénico

Acido amino~

naftalenosule-
fénico

Componente
de copula=-
cidn

Tonalidad

17

18

19

20

21

22

23

docido 2-amino-
fonolef=pgilfd-
nico

decido 2-amino-

fenol~-5-sulfd- .
nico

doido 2-aminge-
4-gulfdénico

o
!

Mozcla de doi=-
dos 1=-aminonaf
taleno=6 y 7=
sulfénico

f

1~aminonaftalg
no-6-gulfdnico

dcido 1-amino-
naftaleno~T=s
£énico. ..

dos 1=-zmino
taleno=6 y 7=
sulfdnico

toxietilani-
-1 1ing, -

i Now f ~hidroxi-

<1 e%il

-+ anilina ,

3| S=benzoilami
no-2-metil=N
| =P =ciancetil

i J~acetilami-
" ] no-N,N-bige
; ~ace%

| anilina

| Mezcla de doie |

3=acetilami
no~-N- fp ~0lo
roetilanili
na

S5-gcetilami
No=2=gloro-
Nee$ilanili
na

S=acetilami-
no-2-metil-N,
N-big~ > =ace

3~benzoilami
=giancetil=-
gniling

3~benzoilam}]

no=N- f3=hi=-
droxietilani-
lina :

3~benzoilami

no-N~bencil= |
N-atilanilina|

S=benzoilamie
no-2e-metoxi=-

~N-otil-

anilina A

oxletile

S5-acetilaming

w2meloro=Ne~

etlileNe~ b =him

droxistilani-

atulﬁxari,-
no rojizo

n

azulmari-
no

azulmarino
rojizo

Vazulm@;_ ‘
no verdg
80

azulmari |
no

.azulmari-|
no rojizo
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TAB Con
Ejem| Acido aminofg Acido amino-. |Componente -
plo | nolsulfénico- naftalenosul- . |de copula~. .
i fénico ~ ~loidn , Tonalidad
27 |dcido 2-aminofe |Mezcla de dei- | 3-acetilami~ @mzulmari-
- | nol-4-sulfdénico |dos i-eminonaf |no-Neetil-N-~ mo rojizo
’ teleno~6 y 7= | p =etoxicarbo | -
sulfdnico niletilanili-
, na
28 e - oo S=—acetilami- E:zulﬂari—
.. .| no=2~metll=N- mno
+ . | benzil-N-atil
. b 7| anilina
29 " " S5-agetilami- | azulmari
no-2-me toxi=N, ho verdg
N-dietilanili| so
N ‘ne .

30 " geido {~amino- | S-acetilami- "
5-hidroxinaftg | no=2-metoxi-
leno~7=sulfdéni | N,N=bige e |..
co - ++- | etoxicarbonil | .-

o etilaenilina |.
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REIVINDICACIONES i

18, - Pféoeﬁimiento para preparar oolorantes disaudioo{
solubles en aguijqua,wph forma del deido libre, tienen la £érmu~

la general:

'
1
!
|
f
i
i
i
'

en la que el grupo écidé!éﬁlfénicotdel anillo A estd en posicidnl
meta o para con respecto al grupo azo, R represente hidrdgeno o :
hidroxilo, R! represeﬁ%a hidrégeno, alquilo, aralquilo o srilo |
dpcioﬁalmente sustituidos, g2 represenfa hidrégeno o alquilo Qp—]
clonalmente sustituido, R3 representa hidrégeno, halégeno, alqui
lo inferior o alooxi inferior y R4 repragenta alquilo inferior o
arilo; caracterizado porque compreands diazotar‘una aming prima-

ria de P£érmula: | B

OH
- NHZ.

HO3S

en la que el grupo dcido sulfénico estd en posicidn meta o para
con respecto al grupo aminoj copular el compussto diazo con un
deido aminonaftalenosulfdnico de férmuls: |
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axy
W,

SO.H

3
en la qus R se dafine como anteriormente; diazotar el compuesto
aminomonoazo; y copular con un componente de copulaocidén que

contiene grupos amino, de férmula:

R3

¥r'R?

NHcOR4

on la que los radicales R! a R% se definen como anteriormente.
28.- Procedimiento paré preparar colorantes diaazoicoé
solubles en agua, tal ¥ como queda sustancialmente descrito en
la prssente Memorila. .
Seta Memoria consta de 11 hojas, esci*itaé a mdquina
por ung sola oara. ~ ' :
_ - Madrid 8 OCT. 1976
TMPERTAL CHEMICAL INDUSZRIES LIMITED

| JREL RGESD Y FaguEn,
Irmedor L,Gmla Fowifindos
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