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El objeto de la presente invencidn son colorantes reeg
tivos de férmula general

rSO

Rs ’ B F (1),
an-}.-cﬁz-v-r-z-&ﬁgﬂ

donde R

1? R significan hidrégeno o alquilo, especialmente
4_-al«:n:l:n.lo, R3 significa hidrégeno o el grupo dcido sulféni- §
co, X significa fenileno, en caso dado sust:.tuido, Y significa

Co o 502, % significa fenileno.

Reatos R,, R, adecusdos son especialmente hidr6geno y

fenileno sustituidos por sulfo, ssf como C,=C j-alauilo, teles
como '

- e < asapa

CHy cily s 505 H, ‘! pcx;.
B g B
Hy _
-Jg\écn, EAl ?cx,
cHy 50,E E 50,H

Colorantes preferentes son aquéllos de las signientes
férmulas (II)

waeuws st e I smeare

- s 4 mawumee

L eaia & e s et o (4 e &

()

donde R., R, significan H, o alquilo, R,, Ry Rg significan H o

metilo. Restos fenileno X adecusdos son, por ejemplo, los restos o
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| donde W asignifica un resto disocisble, eapecialmente halégeno,

-3

alquilo, 37 significa H o el'grupo decido sulfénico, ¥ signifi-
ca CO, .802, % significa fenileno, donde alquilo estd preferente-
mente por Cl-c 4-alquilo.

La obtencidén de los colorantes se puede efectuar, por

ejemplo, de la manera siguiente:
Los compuestos de férmula (III)
Ng,
R S SO H (II1)
'S ”, ?1
0 NE-X-CH, -NH
donde Rl’ ,R3 ¥ X tienen el significado indicado en la férmula
(1), se hacen reaccionar con compuestos de férmula (IV)
W-Y-2-X0, (1v)

tal como Cl, Br o P, y donde Y y Z tienen los significados indi-
cados en la férmula '(I), a compuestos de férmula (V)

B @‘ 08 R, (V)

0 NH-X-CH, ~¥-Y-2-30,

donde Rl’ R3, X, Y, 2 tienen el significado indicado en la férmuy
la (I). En los compuestos as{ obtenidos de férmula (V) se trans-
forma el grupo nitro en forma adecuada en el grupo amino, por
ejemplo, por reduccién con sales alcalinas del deido clorhidrico
o mediante hidrazina, con lo que se obtienen los compuestos de
£érmula (VI) '




10

15

‘ 0,8
B’ O % R, (vI)

NH-X-CH, -N~Y-~2-NH,

Los compuestos de férmula (VI) se hacen reaccionar a
continuecién con 2,4,6-trifldor-S5-cloropirimidina de férmula
(viI) o N

PN P
Y
clI;n ' (viD)

a los colorantes deseados de férmule (I),donde Ra aignifica
hidrégeno.

las reacciones de (III) a (V), de (V) a (VI) y de (VI)
a (I) se efectign en agué., en caso dado bajo adicidn de amidas
de dcido, tal como ceprolactama, dimetilformamida, o también
de éteres, tales como dioxano. El pH puede variar desde 11 has-
ta 4; las reacciones se efectian en un margen de teamperaturas
de 0 - 50°%. ‘

' Otra forma de. ejecucidén consiste en hacer reaccionar
los compuestos de férmula (VIII)

e v v - e ean - e e he ey . magms o o setie

NE,
R (v1II)
=X=H ’
con compuestos de £érmula (IX)
e
HOCHa-N-GO-Z-N ~Acilo (1%)
a compuestos de férmula (X)
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" n ®
NH-X-CH, -N-CO—Z—-N—Acn.lo ' ,

donde R, 3, X, 2 tienen el significado indicado en la !

1
férmula (I), ¥y acilo significa un resto de 4cido fdcilmente di--

socieble, tal como el del déido férmico -CHO. Este se disocia {
a contimuacién y los compuestos (XI) asi obtenidos,

NHeX~-CH, Heomz-Ry

se hacen reaccionar con 2,4,6-triflior-5-cloropirimidina de f£ér-
mula (VII) a colorantes de férmula (I), donde R s R, R3, X, 2
tienen el significado allf indicedo e Y significa CO.

_ Las reacciones de (VIII) con (IX) a (X) se efectian
en doido sulfdrico de un 90 = 100 % de contenido o en oleum

con un 0 - 20 4 de contenido en 803 libre. La temperatura se pue
de variar desde 0 a 30 %.

14— m———

Cempm ‘

Las reacciones de (X) a (XI) se efectdan ocon dcidos
minerales diluidos, teles como dcido elorhfdrico o sulfvrico
al 1 - 10 %, a temperaturas de 20 ~ 40%.

Otra forma de ejecucidén consiste en hacer reaccionar
los compuestos de férmula (VIII) con los compuestos de férmula
(xII)

B

|
HOCH ,~-N-CO-Z-NO

2 2 (1)

a compuestos de férmula (X1II)
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| ae (V) a (VI) y,ademés, de (VI) con (VII) a (I).

{ (1), donde Rl, R,y X, 2 tienen el sz.gnif:.cado allf indlcado y

S . . —— D R T

Rs M (xrz1)

0 NH~X~CE, ~H-C0-2-N0,

donde Ri, R3, X, 2 tienep-el significado_indicado en la férmuls
(I). Las condiciones de reaccién son lss mismas como en la reac-
cién de (VIII) a (X). Se obtienen as{ los compuestos del tipo
de férmula (V), donde Y = CO.

Las ulteriores reacciones se realizan andlogo a les

Los colorantes asi obtenidos corresponden = la fdrmnla

Rz significa H, Y significa CO.

Colorantes especialmente preferentes aon aquéllos de
férmala (XIV)

" evan . p——— =

\;_ -m_m@"ﬂ h‘ (:cFvi

y aqui especialmente aquéllos de férmula (Xv).

T "." e meee e v

4 n*
-uz.\,o.@m s (xv)

Alguilo

«C -alquilo .

donde alquilo representa cl 4




plos

plo:

Compuestos de férmula (III) adecuados son, por ejen=

SO,
cH

3
AN\, ~NH,

SOy H

‘B
Bys CH, ~N1,

XX
o5 Aoy,

COmpuesfos de férmula (IV) adecuados son, por ejemplo::

e v —y

0

cl-cO-Q-ﬂO. ’ 01-301'@. » Cl-C g;, v
0,

31*-°°@' ey s,

Compuestos de férmala (VIII) adecuados, son, por ejem-:

)
!

e 3+ & e s e s . h A W v



plos

- e — ——

A NH, so
-~ 5033 f Soj 3
O OO @‘O
HN@ 0 HY ﬁ H0,5 0 Hums
HO, § “X-CH CHy HyC 0,H

3 liyC

: 0 "NE,
- o A h:
2 2 .
AysosE Ry S0 Hoss 7 Ciy
l y M BNz
& CyHy - S ¥ o)
0 HNAS 0 =N By C CHy
S0y H
5C, Ci; HO;S Ca By % )
. SO, H

Compuestos de férmula (IX) adecuaddés son, por ejemplo:

E
CHy N-CHO
HocH, -m-CO-@-n.cﬂc. HOCH, ~§-CO ;
\Hx C0-CO0K " .
H N~CO- R o
HOCH, ~N-CO , BOCH -N=50, -@-mi CHO

CH,
\l’l) ; B ) "
HocH, -;:-co-@u é‘?{o, FOCH, =N=5C; «_\-NH-20-CH,

CH,y CHO
¥ 10CH, ~N-c0-{_-city .

Compuestos de férmula (XII) adecuados son, por ejem-

o, No,
ROCH, ~NH-Co~{_)-N0, ,  HOCH, K-G0 ,

H A0,
o : H
HOCH, -N-50, @-hog ' HOCHg ~N-CO~{/ \
Cabs NO,

Ho,
HOCH, uu-soa-\j T aocna4§-8@-01*:-
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til-anilino)-entraquinon~2,6 ‘~disulfénico (2 0,05 moles) se agi-f

Los nuevos colorantes son adecuados paré tefiir y es~
tampar materiazles que contisnen grupos hidroxilo y nitrégeno,
tales como algodén, lana, etc., segin los procedimientos usua-

les.

Las férmulas indicadas en la descripcién son las de
los doidos libres. Bl tefildo se efectia por lo general con las
sales, especialmente con las sales alcalinas, preferéntemente
las sales sédicas, potdsicas o de litio.

Ejemplo 1 . : !
l‘c 10 ;

Ol

25,85 partes de dcido l-amino-4-(4’-metil-2 -aminome-

tan & 20 - 25°C en 260 partes de agua y mediante adicién de unas
8,5 partes de lejiam sédice al 50 % se disuelve. El pH deberd :
ascender a 8 - 10. Se agregan 10,2 partes de cloruro 4-nitro-
benzoilico y el pH se mantiene en 9 - 9,5 mediante goteado de
lej{a sbédica 2-n. Terminada la reaccién se calienta a 80° para
destruir el cloruro nitrobenzoilico ain en exceso, se enfria a
20 - 25° ¥y 26 sela con 16 partes de oloruro addico. El producto
bien cristalizado se separa por succidn, se lava con solucidn

al 10 ¢ de cloruro sédico y se seca a 100°. i

El producto de partida se puede caracterizar por cro-~
matografia de caps delgada: DC-Alufolie Cellulose (Merck), ace-
tato de etilo-piridina-agua 14 : 5 : 4 (V/V/V) valor rp = 0,30.
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- - - ot e ——————— 4 s > < %

KL Fenm

xo_.,s Hy

l.2.

33,3 partes del producto intermedio segin 1.1. (2 0,05
moles), calculado como dcido libre, se disuelven en forme de la
sal disédica en 290 partes de agua & 90%. A esta temperatura
se gotea, en el transcurso de 10 minutos, la solucidn acuosa al
18 - 20 % de 2,95 partes de hidrégenosulfuro sédico (2 0,525 mo-~
les), se enfrie & 20 - 25°C y se sgregan 25 partes de cloruro

sédico. Después de 2 - 3 horas se separs el oristalizado preci- |

pitedo por succién, se lavacon solucién el 10 % de NeCl y =e
seca & 100°,

1.3.

31,8 partes del producto intermedio segin 1.2.
(/" 0,05 moles), calculado como dcido libre, se disuelven en for-]
na de la sal disédica en 340 partes de agus & 60°%. Le solucién

se onfria a 20 - 25°%. Se agregan 11, 4 partes de 2,4,6-trifldor-

5-cloro-pirimidine (4 0,068 moles) y el pH se mantiene en 6 - 7
mediante goteado de lejfa sédica 2-n. El colorante cristaliza
entonces sin adicién de sal. Después de algunas horas se separa
por succién, se lava con solucién al 5 % de cloruro sédico y se
seca a 60°. -

~Se obtiene sobre lana un tefiido azul tirando a rojo

P B
S

S o wae | reuemre
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claro.

Les reacciones 1.1. y 1.2. se pueden reunir no salan-
do el producto en la eta.pa l.l., sino celentando, una vez
terminada le reaccién, a 90 C, goteando entonces, como desc:cito
para la etapa 1.2., solucidén de h:.drdgenosulfuro sédico y Pro-
cediendo como 8llf se ha indicado.

Andlogo al ejemplo 1 se pueden obtener también los

sigulentes compuestos:

e et =t

0 B,

S0, H

7 3
0 NH~X~CH, -N—Y—-Z—NH 4
c

~ll=

=

Tonalidaed de color

jo elaro

Ejemplo R3 X Rl % | sobre lana o algo]
_ dén
- —r‘-{" >. o B |co .< }—j azul tirando a ro~
) . s : ' jo eclaro
"SOgH »
azul tirendo a ver
-3 |6-s05E -@cn, R | oo | az
o, agul tirando a ro-
4 H .an, 5 | so, -@ jo claro
cBy SO,H
. azul neutro
5 H : E | co
.50, K
% azul tirendo a ro-
6 i CHEy '} CO @ jo claro
s SOsH ,
7 : -@-cn, .1 | so, @. azul tirando a ro
§0,E '

SUR D
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Ejemplo R3 X
——T —————

e |s5-so,m '-@-cx,
SO;K -

1 %5

|
| CH, SOE

c

10 i 7 \y-cily

constar que las disposiciones antezjiorménte indicedes son sus=
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su _

Descrita suficientemente la natirsleza dol inventb,t' P
asi como la manera de realizarlo en la préctics;, debe “hacerse ! o

28y S05H

principio fundamentel.

-] 2w

Co

€o

Tonalided de color
gobre lana 0 a.lgo—;i

‘rojo claxro

rojo. claro

= 3

dén |

azul tirando a
verde '

azul tirando & '

azul tirando a
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencién de colorantes

reactivos de férmula

N ——

e n—n t—— 1 T t—— Mt es s v e e —— - p———

Y

. AW
S0,
’d ~ ]
5 RN Bk I\Hi: S
R R el | -;
CcrF

donde R, y R, significan hidrdgeno o alquilo, R significa hi- ;|

1 2 3
drdégeno o el grupo gcido sulfdénico, X significa fenileno, en :
caso dedo sustifuido, Y significa CO o 80,, 2 significa Penile- |

no, caracterizado porque colorantes de f£érmula

o om— e e Ypp—

3 NH&SO 1 |
Ry =§D""'D ¥ R R

0 HN-X-CH, -N-Y-2-NH

donde Rl’ R2,'R3, X, Yy 2 tienen el significado arriba indica-
"do, se hacen reaccionesr con 2,4,6-trifldor-5-cloropirimidina.

2.~ Procedimiento pare le obtencién de colorantes reasc
tivos, tal y como queda sustancialmente descrito en la presen-

te Memoria.

Eate Memorie consta de 13 hojas escritas a mdquina por

una sola cara. o
7 AR 77
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