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Esta invencidn se refisre a una forma estabili~

zada de 1-(2°-stilhexil)-3-ciano-4-metil-5-(g~nitrofenilazo)-

- ~6-hidroxipirid=2-ona en una nueva fase cristalina, y a un

procedimiento para su preparacién.

En la memoria Britdnica No. 1398741 se describe
y reivindican ciertfos colorantes monoazdicos insolubles en
agua derivados de 3~ciano-4-metil-6~«hidroxipirid-2-onas que
llevan en posicién 1 un radical alquilo que tiene de 5 a 12
4tomos de carbono. El Ejemplo 1 de dicha Memoria describe la
preparacifn del colorante monoazdico, 1-(2°-etilhexil)-3-cia
no=4-mptil-5-(g-nitrofenilazo)-6-hidroxipirid-2~ona, por copy
lacidn de g-nitroanilina diazoada sobre l-(2°-etilhexil)-3-
~ciano~4-matil—-6-hidroxipirid-2-ona en un media acuosso a una
temperatura comprendida entre 02 C. y 52 C., El Ejemplo descri
be también el uso de dicho colorante, cuando se dispersa sn
un medio acuoso, para colorear materiales textiles de poliésf
ter aromitico. _

Sin embargo cuando se aplica sl colaorante a ma-
teriales textilss de poliéster aromdtico en procedimientos en
tanda (por ejemplo desde un bafio de tsfido acuoso) los colo-~
rantes resultantes sufren la desventaja de que tiensn poca
firmeza al restregamiento debido a la presencia en la superfj
cie de las fibras de colorante suslto. La produccidn de tal
colorante suelto estd debida casi con certeza a un cambio en
la forma fisica del colorante que ocurre durante el largo prg
cedimiento de tefiido.

Se ha halladoc ahora que esta desventaja pueds
superarse antes de su aislacidn, se somete al colorante a un
tratamiento por calor que lo convierte en una nueva estructu-

ra cristalina de estructura de rayos X especificada. Esta nue
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" fido de modo qus se obtisne poco o casi ninguna pérdida de co

va forma del colorante después de la canversién a una disper-

sidn acuosa permanece estable durante sl procedimiento des te-

lorante sabrs la.superficia de las fibras de modo que el matg
rial textil tiene una firmeza al restregamiento satisfactoria.
La presente invencidn ss refisre por lo tanto 2 esta nusva es
tructura de cristal del colorante, y a un procsdimiento para
su Pabricacidn.

De acuerdo con la invencidn ss provee 1-(2°-etil
hexil)-3-ciano-4-metil-5-(g-nitrofenilazo)~6-hidroxipirid-2-
-ona qus tiens una sstructura de cristal tal que se caracter;
za por un diagrama de difraccidn de rayos X que sxhibe una
fuerte linea en un espacioc interplanal de 8,9 R, una linea me
dia de 20,3 R, y 6 lineas de intensidad media a débil a 19,0
R, 10,28, 9,6R, 6,468y 3,758, |

De acuerds con otra caracteristica adicional de
la invencidn se provese un procedimisnto para la prsparacién
de 1-(2°-etilhexil)-3-ciano-4-metil-5~(g-nitrofenilazo)=~6-hi
droxipirid=2-gna de la invencidn que tiene el diagrama de di-
fraccién de rayos X sspecificado en sl que el colorante azdi-~
co obtenido por copulacién diazoada de g-nitroanilina sobre
1-(2°=etilhexil)~3~ciano-4~metil-6-hidroxipirid-2~ona ss ca~
lienta en agua o en un liguido orgénico o en una mezcla de
agua y un liquido orgénico.

El procedimiento de la invencidn puede llsvarse
a cabo da manera convenisnte agitando dicho colorante azdico
en agua y/o un ligquido orgdnico a una temperatura comprendida
entre 352 C. y el punto de ebullicidn del medio, ds preferen-
cia a una temperatura comprendida entre 609 y 1009 C. La con=- !

versifn del compussto azdico a la forma que tiene el diagrama i
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de difraccidn de rayos X espscificada requiere usualmente el

calentamiento durante un periodo de media hora a 3 horas. La

" nueva forma del compuesto az8ico puede aislarse de manera cop

vencional por ejemplo cuando es insoluble en el medio liquido
a una temperatura de reaccidn puede separarse dirsctamente
por filtracidn. 5in embargo cuando se usa un ligquido ordénico
en el que puede ser soluble se prefiesre enfriar la mezcla a
ﬁemperatura ambisnte antes que separar sl sflido por filtra-
cidn, _

Se prefiers también que sl pH del medic liquide
en el que dicho tratamiento por calor se lleva a cabo sea su-
perior a 7, y de prefersncia estd en la gama de 9 a 12. Tal
pH puede obtenerse agregando un agente alcalino, tal como car
bonato de sodio o hidréxido de sodio, al mediovliquido.

5i se desea el medio liquido puede contener un
agente disparsante catidnico, anidnico o no idnico.

Como ejemplos de dichaes liquidos orgdnices pue-
den mencionarse alcoholes talss como metanol, etanol, n-propz
nol y n-butanol, cetonas tales como acetona, e hidrocarburos
tales como tolueno.

Sin embargo se prefiere llevar a cabo el procg
dimisnto de la invencidn inmediatamente a continuacidn de la
formacidn de dicho compuesto azdico. Por lo tanto despuds de
copular la g-nitroanilina sobre 1-(2”-etilhexil)-3-ciana-4~mg
til-6-hidroxipirid~-2-ona diazoada que se lleva a cabo en un
medio acuesec a una temperatura inferior a 252 C., se sleva la
temparatura.de preferencia hasta entre 602 y 1002 C., y se
mantiene por un periodo de tiempo (usuglmente en el dmbito de
1 a 3 horas) hasta gue todo el compuesto azdico ha sido con-

vertido a la nueva forma que tiene el diagrama de difraccidn
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de rayos X especificado. El colorants se separa luego por fil
tracidn.

Con rafersncia al dibujo que se acompafia se
muestra el diagrama de difraccidn de rayos X caracteristico
para dicho compuesto azdico y la nuesva forma del calorante.
El eje horizontal del gréfico muestra los espacios interplana
res dal cristal, y sl eje vertical es una aproximacidn de las
intensidades relativas. La nusva forma del colorante se reprg
santa por las lineas sdlidas que muestran que hay una fuerte
1fnea en un espacio interplanar de 8,9 8, una linea media en
20,3 R, y 6 lineas des intensidad mediana a débil en 19,0 R,
14,3 R, 10,2 R, 9,6 R, 6,4 B y 3,76 R. £1 diagrama de difrac-
cidn de rayos X para el compuesto azdico (a partir del cual
se prepara la nueva forma) se ilustra por lihéaéApunteédés eﬁ
el dibujoa.

Los datos del diagrama de difraccidén de rayos X
presentados en esta Memoria se basan en la técnica de polvo
convenciaonal usando la radiacidn Cu K-alfa con la intensidad
de difraccidn registrada con un Contador de Centelleo como
curva en la cual el eje horizantal muestra el &ngulo de di-
fraccién y el eje vertical muestra la intensidad de la difrag
cién. Con propdsito de registro, el 4dngulo de difraccidn se
ha convertido por el uso de las Tablas Standard a espaciamisn
tos interplanares en unidades Rngstrom (R) que son indspen-
dientes de las variaclones del instrumento. Los valores indi-
cados son exactos hasta un 2 % y en la mayoria de los casos
la variacidn es inferior al 1 %, Por lo tanto debe reconocer-
se esta variante cuando se interpreta esta Memoria y sus rei-

vindicaciones.
Cuando se convierte a una dispersidn acuosa,
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" trofenilazo)-6-hidroxipirid-2-ona de la invencidn que tiens

, dan en peso,.

por molisnda en un medio acuosc que contiene uno o mas agsn-—

tes dispersantes, la 1-(2°-gtilhexil)-3-ciano-4-metil=5~(o~ni

el diagrama de difraccifn de rayos X especificado es valioso
para colorear materiales textiles de polidster aromidtico por
procedimiento de tefiido, estampado & impresidn, coloredndose
los materiales textiles de poliéster aromdtico en tonalidades
amarillo-verdosa que tienen excelente fijeza a la luz, a los
tratamientos en himedo, y al tratamiento de calor seco.

En particular dichas dispersionss acuosas son
estables al almacenamiento durante largos periodos, y a:-tal
respecto son marcadamente superiores a las dispersiocnes acuo-
sas del compuesto azéico que no habia sido sometido a un tra-
tamiento por calor tal cﬁmo se ha estipulado en el procedi-
miento del prssente invento,

La invencidn se ilustra pero no ss limita por

el siquiente Ejemplo en el que las partes y porcentajes se

EJENMPLO
Una solucidn de 145 partses de 2-nitroanilina en
1.000 partes de una solucidn acuosa al 43 % de 4cido sulflri-
co se vierte en una mezcla de 1,300 partes de hielo y 1,300
partes de agua, y se agregan luego 518 partes de una solucién
acuosa al 14 % de nitrito de sodio, manteniéndose la tempera-

tura de la mezcla a 02 - 52 C, por enfriamiento externo. La

mezcla se agita durante 15 minutos, se filtra, y el filtrado

que contiene el compuesto de diazonio se agrega a una solucidni

de 284 partes de la sal de sodio de 1-(2”~gtilhaxil)-3~ciano- |

{
—4—metil-6-hidroxipirid-2-cna =n 2,000 partes de agua, mante- L
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" se mantiens a 0 - 58 C. por enfriamiento externo. Se agita la

7.

niéndose el pH de la mezcla resultante 2 6 — 7 por adicidn si

multdnea de acetato de sodio, y la temperatura de la mezcla

mezcla durante una hora a esta temperatura, se eleva el pH de
la mezcla a 10 por adicidn de hidrdéxido de sodio y se agita
luego la mezcla durante dos horas a 80 - 852 C. El colorante
precipitado se separa luege por filtracidn y se lava con agua.

La pasta himeda resultante contiene aproximada-
mente 16,4 % del colorante.

El exémen con rayos X dal colorante en un Di-
fractémetro Philips provisto con un foco de cobre y un filtro
de nfiquel muestra que posee un diagrama de difraccidén de ra-
yos X exhibe una fuerte linea en un espacionamiento interpla-
nar de 8,9 R, una linea media en 20,3 R, y 6 lineas de inten-
sidad mediana a débil en 19,0 R, 14,3 R, 10,2 R, 9,6 R, 6,4 R
y 3,76 R.

En contraste el colorante que se prepard tal cao
ma se describe antes excepto que se aisld sin calentarlo a 80
- 852 C. tenia un diagrama de difraccién de rayos X que exhi-
be una fuerte linea en 11,9 B y 6 lineas de mediano a déhil
en 7,0 R, 6,8 R, 6,0 R, 4,66 R y 3,38 R.

. Una mezcla de 1.070 partes de la pasta coloran-
te preparada tal como se describid anfes, 700 partes de una
solucidn acuosa al 25 % de lignosulfonato de sodio (qus es cg
mercialmente asequible como Reax 85A) y 225 partes de una so-
lucién acuosa al 39 % de la sal disddica de di(2-sulfonaft-1-
~il)metano se sometidé a molienda a perlas mecdnicas hasta que |
el tamafio de particula del colorante se redujo a menos de 3u.§

A 1.049 partes de la mezcla resultante se agregaron 354 par-

tes de una solucidn acuosa al 39 % de la sal disddica de di-
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8.

(2-sulfonaft-1-il)metano y 7,35 partes de sodio isopropil naf

talen-sulfonato, y el pH se ajustd luego a 7,8 por adicidn de

" 4cido acético, La mezcla resultante ss secd por rociado luego

para dar una composicidn colorante sdlida qus contenfa:
24,45 % de colorante,
24,45 % de lignosulfonato de sodio,
49,10 % de sal disfdica de di(2-sulfonaft-l-il)meta
no, y
" 2,00 % de sodio isopropilnaftalen-sulfonato.

La composicidn colorante resultants se aplicéd
luego a un hilo de poliéster texturizado en una miquina de tg
fiir de laboratorio utilizando 1,4 partss de dicha composicidn
colorante para cada 100 partss de hilo, llevindose a cabo el
tefiido utilizando un licor de tefiida de pH 5,5 durante 45 mi-
nutos a 1302 C, E1 hilo tefiido se enjuagd en agua fria y se
secd. E1 hilo se secd dando una tonalidad amarillo verdoso
brillante, con muy poco o casi nada de colorante en la supsr-—
ficie del hilo de modo que el hilo poseia firmeza satisfacto-
ria al restrsgamiento.

. Se prepard el colorante tal como se describe an
tes excepto qus se aisld s;n.calentarlo a 80 - 852 C., y se
convirtid similarmente a una composicidn colorante sdlida que
luego de manera similar se aplicd a un hilo de polidstar tex-
turizado. Sin embargo mientras la tonalidad del hilo tefiide
fue satisfactoria, se halld una cantidad considerable &e ﬁclg
rante suelto en la superficie del hilo, y por lo tanto dicho
hilo tenia muy poca firmeza al restregamiento.

A Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la practica, debe-

hacerse constar que las disposiciones antsriormente indicadas




son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al

tersn su principio fundamental.

P

9.
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" tente principal n2 368,836, en particular el 1-(2°=-gtilhexil)-

10.

REIVINDICACIONES

lg,- Mejoras introducidas en el objeto de la pa

_3_cianc-4-mstil-5~(grnitrofanilazc)-6-hidr0xipirid—2—ona, quel
tiens una'estrudtura ds cristal que presenta un diagrama de
difraccidn de rayos X qus exhibe una fuerte linea en espacia-
mientos interplanares de 8,9 R, una linea media en 20,3 R y 6
lineas de intensidad mediana a débil en 19,0 R, 14,3 R, 10,2
R, 9,6 R, 6,4 R y 3,76 R, caracterizado porque el compuesto
azbico abtsnido por copulacidn diazoada de g~nitroanilina so-
bre 1-(2°~etilhexil)-3~ciano=4-metil-6-hidroxipirid-2-ona se
calienta en agua o en un liquido orgénico o en una mezcla de
agua y un liquide orgénico.

- 'éé.— Mejoras de acuerdo con la reivindicacidn 1,
en las que el calentamiento se lleva a cabo a una tempesratura
camprendida entre 60 y 1002 C.

32, mejofas de acuerdo con la reivindicacidn 1,
en las que la o-nitroanilina diazoada se copula sobre 1-(2°-
-atilhexil)-3-ciano-4~metil-6-hidroxipirid-2~ona en un medio
acuoso a una temperatura inferior a 25¢ C., calentindose lue-
go la mezcla de reaccidén a una temperatura comprendida entre
60 y 1002 C. por un perfodo de 1 a 3 horas.

423,~ Mejoras de acuerdo con cualquiera de las

reivindicaciones 1 a 3 en las quz el tratamiento por calor se

lleva a cabo a un pH superior a 7.
528,- Mlejoras de acuerdeo con la reivindicacién 4
en las gue el tratamiento por calor se lleva a cabo a un pH

de 9 a 12,

62,- Mejoras de acuerdo con cualguiera de las

reiV%ndicaciones 1l a 5 en las qusz el medio liguido contiene
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adicionalmente un agente dispersantes catiénico, anidnico o no
idnica. ‘

78,~ Mejoras introducidas en el objeto de la pa
tents pfincipal n? 368.836 concedida el 7 ds Septiembre de
1970, por: PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COLORANTES MO~
NOAZOICOS INSOLUBLES EN AGUA, tal y como queda sustancialmen-—
te descrito en la presents Memaria e ilustrade en el adjunto
dibujo.

Esta Memoria consta de 1l hojas escritas a mé-

quina por una sola cara. gﬁ-ﬂﬂn §
> BBl g
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