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ferior" y "alcoxilo inferior" se usan para denotar radicales al-

-2—

Esta 1nven010n se refiere a un procaﬂimienxo para
preyarar colorantes monoazoicos dispersados que son.valiosos '

para colorear materiales textiles szniétioog, ¥ que 0OrTes~
poden & la férmilas . - oo

'R

\ o
NH-CH,-CH-0X

Z )
dondg‘wfes hidrégeno, cloro, bromo,_nitré o ciano; Y es un grupo
acilamino; 7 es hidrégeno, alquilo inferibr o alcoxilo inférior-'
R =s alqullo 1nfer10r y X es un &tomo de hidrdgeno o. un grupo

acllo.

. A través de toda esta memoria las expresiones "alquilo in-:

quilo -y alecoxilo respectivamente que contienen de 1 a 4 Stomos de
carbono.

Los,grupos acilamino representados por Y son de preferen-
1 L2

- eia los de fdrmula ~NHCOT™ y -NHSOZT donde Ti_es hidrbgeno, feni-
'io,ramino, alouilamino inferior o de preferencia alquilo inferjor
- 2 B . - "

-y T es alquilo inferior.

‘Fl grupo acllo representado por X es de preferencla el de
formula -COT3 donde T es fenilo o de preferencla alquilo ;nFe~
rior. ' ) _

Como ejemplos de alquilo inferior representados por %, R, .
T1 T2 v T3 nueden mencionarse n-butllo, n-pronllo, et;lo y, pﬁln-.
clnalmenty, metllo. Como ejemplos de alcoxilo inferior representa-

dos por Z pueden-menclonarse etoxilo y, prlnclpalmgnte, metoxilo.

Como ejemplos de alquilamino inferior representados por T .pueden
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mencionarce metilamino y etilamino.
Una clase preferida de los colorantes de la invericién com- ;

prende los colorantes de férmula:

Zi

CH3

S
NH-CH,, ~CH-0x"

W NHCOT2

donde W y T2 tienen los smgn;flcados indicados, Zj ‘es alcoxilo in-
ferior, y X1 es hldrégeno o especialmente -COTZ. De preferencla
W es cloro o bromo.

De acuerdo con la caracteristlca de la invencién se pro-
vee un procedimiento para la preparacidn de dichos colorantes que

comprende diazotaruna amina de férmula:

y copular el compuesto diézdico resultante con un componente de

‘copulacidén de férmula:

Y

H-CH, ~CH~0X
Z
donde W, Ry, X, Y y-Z tienen los significados antes indicados.

El procedimiento de la ihvencién'puede llevarse convenien-
temente -a cabo, por ejemplo, agregando la amina a la solucidén de
&cido nitrosilsulfﬁrico,vdesfruyéndo,si es necesario cualquier
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puesto apropiado de férmula:

P

écldo nitroso’ re31dual presente por adicién de Seido sulffmieo, .-
agregando a la solucién pesultante o suspensan del compuesto ai-

azoico a una solucién del componente de copulacxén en agua que

-cont;ene un &cido y/o un 1iquido orgénlco solizble en agua tal co-
“mo acetona, si es necesarlo‘ajustar el pH_de 1a mezcla de modo

de facilitar la copulacidn, y aislar el colorante resultante de
manera convenclonal.

Dichas aminas son 2: 4-d1n1troan111na y 2: u-dinitro—BQ(clo-
, .bromo-, ciano- o nitro-)anilina. '
Dichos componentes de copulac;én pueden obtenerse en s!

mismo por ejgmplo condensando un Sxido de alqulleno con el com-~

Y -

para dar el compénente de copulacidn -correspondiente donde X es

un &tomo de hidrégeno, y dichos componentes de copulaciﬁn pueden

convertirse a los componentes de copulacibn donde X es un grupo
acilo por tratamiento con un agente acilante. .
Como ejemplos especificos de dichos componentes de copula-

cién’buedep'mencionarSe'2-metoxi-S-acetilémino-N-(beta-hidroxi-

:n-propil)anilina; '-propionilamino~N-(beta-hidroxi-n-propil)ani-

' 11na y 2-metoxm-s-acetllamlno-N-(beta-acetox1-n~prop11)anlllna.

Los colorantes monoazoicos dlspersados de la 1nvenc16n don-.

de X es un grupo acilo pueden obtenerse tamblén tratando los co-

_ilorantes correspondlentes donde X es un &tomo de hldrégeno con

un agente acilante. Esta reaccidn se lleva de preferencia a cabo

en presencia de un liquido orgénico bésico tal como piridina, ais-
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lindose el colorante acilado‘resultante vertiendo la mezcla de
reaccién en agua y separando por filtracién el sblido precipita-
do. . ’ .

Como ejemplos de agentes acilantes pueden mencionarse clo-
ruro de acetilo, anhidrido acético y anhidrido propiénicq.

Los colorantes monocazoicos dispersados de la invencién en

forma de dispersiones acuosas son valiosos para colorear materia-

les textiles sintéticos, tal como acetato de celulosa, nylon y
especialmente materiales textiles de poliéster aromiatico, proce-.
dimientos de tefiido, estampado o impresidn u°andd las condicio-
nes y otros aditivos que se emplean convencionalmente ‘para colo-
rear tales materlales textlles s;ntet1cos Al conclulr tales pro-
cedlmlentos el material text11 "coloreado se enjuaga con agua y -

de preferencia se le aplican tratamlento de clar;f;caclép para.
eliminar él colofanfe sﬁeltd de 1a'éuperficie del material textil.
Este tratamiento de clarificacidn puede»lleﬁérse a cabo de mane-

ra convencionél sumepgiendo-el material textil coloreado en una

. soluclén alcalina acuosa caliente de hldrosulflto de sodio.

Cuando se apllca de este modo materiales textiles 51ntét1-
cos  se obtienen colorac19nes de azul a azul marine que tienen des-
de muy buena a excelente firmeza a 168 ensayos aplicados conven-
cionalmente a los materiales textiles sintéticos coloreados. Di-
chos coiorantgs son particularmente‘valibsos para colorear mate-
ridles textiles de poliéster aromitico ya que tienen buenas pro-
piedades de tefiido con respecto a la afinidad y estructura en ta-
les materiales textiles de modo que pueden obtenerse  ficilmente
pronuncladas profundldades de matiz. Las colorac1ones resultantes
tienen desde muy ‘buena a excelente firmeza a la luz, a los trata-
mientos en'hﬁmedo incluyendo transpiracién, y a ios tratamientos

por calor en Sseco.
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‘Los colorantes de la invencién pueden utllzzarse tamb;én

h.para 1a coloraclon en masa de pollésteres arom&tzcos, ) pueden

apllcarse a materiales. textlles s;ntetzcos med;ante el procedi-
mlento de 1mpres1on por transferencla de color opclonalmente en
vacio o bajo condiciones de humedad. .

" La invencién se ilustra pero no se limita mediante los si-
guientes ejemplos en los que las>partes y borcentajes se dan en -
pesd. ' ' ' ‘

Ejemplo 1

. Se agﬁegaﬁ 26,2 parfes de 2:4~dinitfo-6»brbmeanilina a una

.golucidn de deido nitrosil sulfirico (que ha sido preparado di-
-solviendo 7,0 partes de n;trzto de sodic en 130 partes de monohz— o
' dratb de acldo sulf&rico y L. partes de agua a 7n°c) a 25°c, y la

) mezcla resultante: se aglta durante 1 hora. La soluc16n resultante -

del compuesto diazoico se agrega luego a una soluczén de 23,8 par- f
tes de 2-metoxl-s-acetllamlno—N-(beta-hldroxl-n-propil)anzllna

en una mezela de 200 partes de agua y § partes de una soluc16n
acuosa concentrada de &cido clorhidrico que ha sido enfrnada a 0°C
por ad1c16n de hlelo. Se agrega acetato de sodlo hasta que el pH
de la mezcla es de 5, y se agita la mezcla durante 30 minutos a
$°C. El colorante precipitado se separa por filtracibn, se laﬁg
con agua y se seca.’ - '

El1 colorante se dispersa en un medlo acuoso v la dlspersz6n ;

-resultante se incorpora a una pasta de 1mnresxon que se aplica a

‘un material textil de polletllon tereftalato ‘de manera convenc;o-

nai. Se ‘obtiene ‘un estampado azul que tiene excelente firmeza a .
1a,1uz,»a‘los tratamlentos en hiimedo, a la transplracmén-y a los
tratamientos de calor en séco. o .

La 2-metoxi~5-acefilamino-N-(beta—hidrbxi-gfpropil)ani;ina

usgda en.el ejemplo anterior se obtiene agitando una mezcla de
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13 partes de 2-metoxi-S-acetilaminoanilina, 19,4 partes de Oxi-

do de pronileno y 250 partes de metanol durante 8 horas a ebulli-

¢ién, y eliminando luego el metanol por evaporacién.

Ejemplo 2

En lugar de 23,8 partes de 2-metoxi-5-acetilamino-N-(beta-
hidroxi-n-propil)anilina usada en el ejemplo 1 se usan cantidades
eguivalentes de:

a) 2-metoxi-5-acetilamino-N-(beta-acetoxi-n-propil)anilina,

b) 2-metoxi-5-acetilamino-N-(beta-propioniloxi-n-propillanilina,
y .

¢) 2-metoxi-5-acetilamino-N-(beta-n-butiriloxi-n-propil)anilina

con lo cual se obtienen colorantes similares que tifien poliéster

desde urn bafio acuoso en tonalidades azul marino.

Los componentes de copulacifn usados en este ejemplo se ob- °
tiznen tratando 2~metoxi-5—acetilamino—N-(beta-hidroxi-gfpropil)—
anilina con anhidrido acético, anhidrido propiénico y anhidrido
n-butirico respectivamente, en presencia de clorurc de hidrdgeno.
Ejemplo 3 |

Una mezcla de 5,6 partes del colorante del ejemplo 1, 1,4
partes de anhidrido propidnico y 120 partes de piridina se agitan
durante 2 horas a 45° ! 2°C. Se vierte la mezcla en 600 partes de
agua, y se separa por filtracidén el colorante precipitado lavado
con agua y secado. ) :

Fl colorante resultante es 2-acetilamino-4-/ N-(beta-pro-
pioniloxi-n-propil)amino/-§-metoxi-2'-bromo-4.' :6'-dinitroazoben-
ceno.,

Cuando se dispersan en un medio acuoso los colorantes ti-
fien los materiales textiles de poliéster aromitico en tonalidades
de azul marino de excelentes propiedades de firmeza.

Ejemplos adicionales de los colorantes de férmula:



R
T‘IHCHZ -JZH--OX

Z

en la que W, Y, Z, R y X tienen los significados previamente defi-

nidos, se indican en la siguiente Tabld 1. La columna final da el

matiz cuando se tifie con poliéster. Todos estos ejemplos se pre-

LY T urae
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paran mediante el método descrito en los ejemplos 1 y 2.

c— — R

cecn-®

No. W Y. 2 % MatiZ
A K 'm{cocn3 oy | Ciy | B azul-rojizo
5 1 | mcoc, ' oc, | cHy | COCH, | azul-violeta '
¢ G | mrcoci, i | CH, | COCHy | azul-marino
? By | mtcoci, ocH, | Cil cocH, "
8 CL. fukcoci, | OCH; | CJ_ | cocl " ‘
9 Br 1mcoc2n5 ocHy | CHy | coci, »
10 Er HICOC,K, | oC, | CH, coci; "
1 CL |mcora ocH, | CH, | COCH, "
12 €1 ooty 'OCH3 oy | coPn )
13 By 50,01, OCly | CHy 00C 1 " )
14 Br |wmconE, oo, | ©E, | cocH "
15 B [wHcormaH, | OCH, | CH, | cociy "
16 Be nuccon, | ou cr, | coc violet
17 M mrcocwj 0C.H cuj ¢ ; . :
y \ ity s 3 00113 azul-marino
: G lwmicoe ; ac,il; | ciy coctt, "
| .1..9..._.4 B |iHCOG b o | oong | coo azul-violeta
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No. Y Y Z R X ' Matiz

20 c1 }-IHCGCEHS 00?!3 CII3 COCZHB azul-marino

2 | | oo, | oo, | ciy cok:235 " ]
22 Br | RUCOC,ly | OCs | Cily | COC "

23 C1 NIICDCH} OCH3 CH3 CW21I5 "

24 CL | MICOGH, | OC H | CH, | COCHg "

25 Br | MHCOCH, |OCH | CH, | COCH, S

26 Br | RHOOTH, | OCd, | Gy coC, K, "

27 c | MICOC,JI; | OCH, | Clly | COCH, w

28 Gl | NHCOC Hs | OCHy | CHly | COCH "

29 Br | NICOC,IL | G,y | Ciy | COCH, L

30 Br |MHCOCH, [OCH, | Ol | COC;Hy "

31 C1 | NRCOOH, |O0H, | C,llg| COCH, "

32 oL | micogyii; oo, | ¢l | cocily " . '
33 | Br |WICOC,H; | OOH, c,js | cocl, n

34 CL | mHCOCH |OCHs | € Hy | GOCH, ",

35 OL | WACOGHL, |OC,Hy | Gyl | COC,Hy "

36 CL | MICOCH, |0 H, | Gl | COCH; "

Eiem§10’37

15,6 partes de 2~-ciano-U,6-dinitroanilina se apregan a una

solucidén de 4cido nitrosil sulfirico (que se ha preparado disol-

vieﬁdo 5,7 partes de nitrito de sodio en 110 partes de &cido sul-

forico al 98% a 70°C) a -10 a -5°C y se agita la mezcla resultan-

te durante 3 horas. la solucién resultante se agregra luepo a una
solueidén de 17,25 partes de 3-(beta-hidroxibutilamino)-b-metil-
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acetanilida en una mezcla de 200 partes de agua y 5 }artes de u-

na solucién acuosa concentrada de fcido clorhidrico que se mantie-

ne a 0 a 5°C por adicidn de hielo. Se agrega luego acetato de so-

~dio hasta que el pH de la mezcla es de 4 y el colorante precipi-

tado se separa por filtracidn, se lava con agua y se seca.

Los colorantes dispersados en un medio acuoso y la disper-
sidén resultante se usa para tefiir material textil de tereftalato
de polietileno‘desde_un bafio de tefiido a 130°C, El tinte azul-ver-
doso resultante tiene exce;enfe fijeza a la luz, a los tratamien-
tos ds humedéd, a la transpiracidén y al calor en seco.

Ejemplo 38
- Una mezcla de 3 partes del colorante del ejemplo 1, 4 par-

‘tes de anhidrido acético y 100 partes de piridina se agitan du-

rante 3 horas a 45°C. Se vierte luego la mezcla en 500 partes de
égua enfriada Qon.hielo y se separa por filtracién el colorante
precipitadé, se lava con agua y se seca.

Cuando se dispersa en un medio acuoso el colorante tifie
los materiales textiles de polidster aromdtico en tonalidades azu-
les que tienen excelentes propiedades de firmeza.

Ejemplos 39 a 53

En la siguiente Tabla 2, en la que los encabezamientos de
la columna W, Y, 2, R y X tienen los significados previamente de-
finidos con referencia a la férmula que precede inmediatamente a
la Tabla 1, el ejemplo 39 se prepard por el método descrito en
el ejémplo 37 y los ejemplos 40 a 53 se prepararon por el método
descrito en el ejemplo 38, es decir por acilacién del colorante
correspondiente en el que X=H. La columna final da la tonalidad
cuando se tifie sobre poliéster.

- TABLA 2
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39 CN HHGO(:H3 053 035 . B | agul-verdoso
- 40 CN meocﬂ3 0113 CHB cocn3 agzul
41 CN mxcoc;ﬂ3 cH3 0115 c_ocans "
42 CN NHcocH5 CHy 033 000337 "
43 CcN NH°°°235. 033 0113 cocn5 .
44 CN mmocﬂ5 033 cfl3 000235 "
45 CN' NHGOCHa 0113 cH3 000337 "
46 CN NHOOCHB ocrl5 0033 ococ:ail5 azul~verdoso
3 ]
49 CN micocm3 ocli5 ocri3 ococH3
. ]
48 CN | NHCO 35 ocli5 00115 OCOQH5
49 ON NHGOGH5 00235 00235 occxm3 "
50 CN NH0002H5 ocli5 ch3 ococli5 "
L]
51 NO, NHcocH5 ch;3 ocil3 ococlla'3
52 NO, mcoc:H3 001{3 9033 00002115 .
]
551 . Npa NHGOCHB 0055 ocH3 ococr:r5

Descrita suficientemente la'naturaleza del inven-

to, asi como su manera de realizarlo en la préctica, debe ha-

cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas

son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuahto no

alterer su principio fundamental.
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- RETVINDICACIONES

1. Procedimiento para preparar colorantes monoaz oi="

cos dispersados, de la férmula:

p4 :
B
=N NH—GHZ-{?H-OI
. :

5 donde W es hidr6geno, cloro, nitro o ciano; Y es un grupo aciw-

N02

W.

lamino; Z es hidrégeno, 1aqﬁilo inferior o alcoxilo inferior;
R es alquilo inferior; y X es un &tomo de hidrégeno o un gru=
. po acilo; caracterizadc porque comprende diazotar una amina

de férmula:

.

¥y copular el gombuesto diazoico resultante con un componente
de copulacién de férmula: '

Y
R
Nm-cﬁz-!zn-ox |
| , -
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donde W, Ry, X, Y y 2 tienen los significados indicados antes.

2. Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carace
terizado porque para preparar coloramtes monoazoicos ds la
térmula anteé indicada, eﬁ donde X es un grupo acilo, ae tra-
ta el colorante correspondiente, donde X es un &tomo de hidrd
geno, con un agente acilante.

3. Procedimiento segin la reivindicsciém'2, carac-
terizado porque la reaccidn se lleva a cabo en presencia de |
un 1liquido orgénico.

' 4, Procedimiento para preparar colorantes lbnoazqi
cos dispersados, tal y cbmo queda sustancialmeate déscrito en
la presente Memoria, ) -

_ Egta Meﬁoria consta ﬁé trece hojas, escritas s né-
quina por una sola cara. |

- CEB: 1977

IMPERTAL CHEMIGAL gRRYSTRIES LIMITED.

Bo s Flmados L. Gasin Fuvmssisic
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