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Esta invencidn se relaciona con un procedimiento
para preparar colorantes monoazoicos y con su aplicacidn a ma-
teriales textiles. i

Segun 1la presente invencibn, se proporc1onan colo~
rantes monoazoicos’ solubles en agua, que en forma de los &ci-

dos libres tienen 1a férmula: ( 3)
R

1 ’ Rs =
N~\\ . N”,/’ 2
Prestas g

- T e e e e e v e ..s...._..—..

en donde cada uno de R ¥ R , 1ndepend1entemente representan

hidrbgeno, alquilo inferior, ciano, halbégeno, alcoxi inferior,

nitro, tiociano, sulfo, =80 R8 en donde R8 significa alquilo

inferior, ~SO NRSR1° en donde R9 y R1° independientemente sig-!

nifican hldrogeno 0 alquilo inferior 6 ~COOR " en donde R11

significa hidrégeno o alquilo inferior; cada uno de R y R4,
independientemente, representan hidrdgemo, haldgeno, nitro, al~
quilo, alcoxi o sulfo; m y n tienen valores de 1 & 2; R5 re-
presenta hidrdgeno, haldgeno, alquilo inferior, alcoxi inferior
6 acilamino; &° representa hidrdgeno, haldgeno, alquilo inferior

. s ‘s . 1 2
b alcoxi inferior, con la condicidn de que solo wno de R, R,

R3 y R4 es sulfo.

Las expresiones "alquilo inferior® y "alcoxi infe-
rior" aqui utilizadas, significan grupos alquilo y alcoxi

que contienen de 1 a 4 &tomos de carbono.

Los grupos acilamino que pueden estar repre-
sentados por Rs‘incluyen, en particular, grupos de férmulasg
--NHCOQ1 y -NH502Q2 en donde 01 representa hidrbgeno, alquilo !
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- (especialmente alquilo inferior), arilo o amincalquilo y 02

representa alquilo inferior oarilo opcionalmente sustituidos
Es preferible que cualquiera de R‘l 8 R® sea sulfo.

Los colorantes de esta invencidn, pueden ser pre-

parados diazotando una amina primaria de férmula: i

y copulando el compuesto diazo resultante con una amina tercia-
ria de férmula:

]
-

6 /“F@

N

(k

)

.
.

6 . o
en donde R1. R2, R3, R4, R5 y R, my n tienen los significados
dados anteriormente y la amina primaria y la amina terciaria

juntamente contienen solo un grupo &cido sulfdnico.

Aminas primarias adecuadas Gtiles en la produccidn

de colorantes incluyen: 2-amino-1,3-benzotiazol, 4-,5=,6= 6 .
7-cloro-2-amino=1, 3-benzotiazol, 4,6-dicloro- (4 dibromo)z-aming_l.
1,3=benzotiazol, 6-metoxi-2-amino-1, 3-benzofiazol ' 6-tiociano-2-:-
amino-1, 3~-benzotiazol, 6-nitro-2-amino-1,3-benzotiazol, 6-ciano-
2-amino-1,3~benzotiazol, 6-metil-sulfonil-2-amino-1,3~benzotiazol,

6-etilsulfonil-2~amino~-1,3-benzotiazol, metilamida :.-‘3;3' _&_:_i_do -
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2-amino-1, 3-benzotiazol-6-sulfénico, dietilamida de &cido
2-amino-1,3-benzotiazol-6-sulfénico, &cido 2-amino-1,3-ben-
zotiazol-4~, 5=, 6= & 7-silfbnico, &cido 6-cloro-2-amino-1,3-
benzotiazol=4-, & 5-sulfbnico, &cido 6-metoxi-2-amino-1,3~ben-
zotiazol=4~ & S~-sulfénico y &cido 6-metil-2-amino-1,3-benzo-
tiazol=4~ & S-sulfbénico. El componente diazo preferido es el

4cido 2~-amino-1, 3-benzotiazol-5-sulfdnico.

Ejemplos de coﬁponentes de copulacidn adecunados in-
cluyen: N,N-dibencilanilina, N,N-dibencil-m-toluidina, N,N-di-
beﬁcil-mranisidina, N,N-dibencil-m-aminoacetanilida, N,N-di-
bencil-m~aminobenzanilida, N,N=dibencil-m-cloroanilina, N,N-di-
bencil-m-bromoanilina, N,N-di(o-, m= & p-clorobencil)anilina,
N,N-di(o-, m= § p-nitrobencil)anilina, N,N=di(o~-, m~ & p-me-
tilbencil)aniiina, N,N-di(o-, m- 8 p-metoxibencil)anilina
y N=bencileN-(3=-sulfobencil)anilina.

Las reacciones que conducen a la formacidn de los

_colorantes de la invencidn, pueden ser efectuadas utilizando

condiciones que han sido suficientemente descritas en el ar-
te anterior para tales reacciones, Similarmente, los coloran-
tes pueden ser aislados por métodos conocidos y, como en el
caso de otros colorantes que contienen grupos Acido sulfbdnico,
es frecuentemente conveniente aislar y utilizar los colorantes
en la forma de sus sales solubles en agua, particularmente

sus sales de metal alcalino o de amonio y especialmente las
sales sbdicas, Deberi entenderse que la invencién se relaciona

tanto a los &cidos libres como a sus sales.

Los colorantes de &sta invencidén son adecuados
para su aplicacién en materiales textiles de poliamida tales
como lana y seda pero especialmente a materiales textiles
de poliamida sint&tica, por ejemplo nylon 66, nylon 6.y ny-
lon 11, utilizando cualquiera de los métodos generales cono-
cidos para la aplicacibdn de colorantes &cidos a tales mate-

- —
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riales, Los colorantes proporcionan tonalidades naranja a roja
que tienen un alto grado de fijacidén a tratamientos himedos y

a la luz. !

La invencibén se ilustra pero no se limita, por
los siguientes ejemplos, en los cuales todas las partes y por-

centajes son en peso.

EJEMPLO 1

Se disuelven 0,8 partes de nitrito sbdico en
10 partes de 4cido sulffirico al 982C a 25-352C y se enfria la
solucidn a 02C. Se afladen 2,3 partes de &cido 2-amino-1,3-ben-
zotiazol=5-sulfdnico con agitacidén vigorosa y se mantiene la
temperatura a 02C durante la adicibn de 12,5 partes de agua.
La mezcla se agita a 02C durante 2 horas tras lo cual
el 4cido nitroso presente en exceso, es destruido por adicidn
de Acido sulfémico. |

La suspensibn de la sal de diazonio se afiade
luego con agitacidn, a una mezcla helada de 2.73 partes de
N,N~dibencilanilina finamente dividida y 100 partes de agua, ;
continuindose la agitacién durante 20 horas. El colorante
cristalino precipitado, que esté en la forma del &cido sul-
Bénico libre, es recogido por filtracidn, lavado con agua
y convertido en su sal sbdica por tratamiento con hidréxido
sbdico. El colorante tifie las fil;r;‘s o"g—éneros de poliamida
neutro o debilmente &cido en to

Rl LA

sintética en un bafio de tefiido
nalidades rojo claro, que.tienen buena fijacién a la luz y
excelente fijacidén a los tratamientos hfimedos.

El &cido 2-amino-1,3=benzotiazol-5-sulfbnico

utilizado en éste ejemplo se prepara como sigue: , .

Se disuelven 24 partes de sal sbdica del &cido
4mamino-3-nitrobencenosul£énico en 125 partes de &cido sulfdni

S -
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1 molar con agitacifn y la solucidn se enfria a 2CCy se diazota
por adicifm lenta de una solucidn de nitrito sbdico 2molar.Se afiaden
después 15partes de acetato sbdico y 1a mezcla se affade a un; solg:i
cddn agitada de 152 partes de tiocianato aménico y 0,5partes de |
tiocianato cuproso disueltos en 200 partes de agua, Después de
2 horas, la evolucidn de nitrégeno ha cesado y no puede ser
detectada en la mezcla de reaccibén la sal de diazonio. La
totalidad de la mezcla se affade luego a una mezcla de 50
partes de limaduras de hierro, 100 partes de agua y 1 parte
de &cido clorhidrico al 36 %, que ha sido previamente agita-
da y calentada a 952C durante un periodo de 30 minutos, cone
tinuindose la agitaciém a 90-95¢C durante 2 horas. La mezcla
se alcaliniza por adicibén de 4 partes de carbonato sbdico y
se filtra. Los filtrados claros se acidifican por adicién de
fcido clorhidrico y el precipitado asi formado es recogido
por filtracidn, lavado con agua y secado a 1202C.

EJEMPLO 2

La N,N-dibencilanilina utilizada en el ejemplo 1,
es reemplazada por 2,87 partes de N,N~dibencil-m~toluidina,
con lo cual se obtiene un colorante que tifie las fibras de
poliamida sintética o géneros en tonalidades rojo-azulado
de similar elevada fijacidn.

Reemplazando en el ejemplo 1 los _compo-
nentes diazo y de copulacidn por los compuestos 1nd1cados en
la tabla, se obtienen ademis colorantes que tifien la poliamida
en tonalidades naranja a rojo.

Hanad
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Ejen
plo

Componente diazo

Componente de copulacién

1
12
13

14

15
16
17
18
19
20

21

acido 2~-amino=1,3-benzotiazol- N,N-dibencil-m-anisidina

~5=sul fénico

4cido 2-amino-1,3-benzotia-
zol=-6-sulfdnico

L J

[ ]
fcido 2-amino=6=-cloro=1,3-
benzotiazol~5=-sulfbénico

4cido 2-amino-6-metoxi-1,3-
benzotiazol=5~-sulfdnico

bdcido 2-amino~6-tiociano=1, 3~

benzotiazol=5-sulfénico
2~amino=-1, 3~-benzotiazol

2~-amino-6-cloro-1, 3-benzo-
tiazol.

2-amino-6-bromo-1, 3~benzo-
tiazol
2—-amino-6-metil-1, 3=-ben-
zotiazol
2-amino=-6~metoxi-1, 3-ben-
zotiazol
2-amino-6~ciano-~1, 3-benzo-
tiazol
2-amino-6~tiociano-1,3-ben-
zotiazol

2-amino-~-6~metilsulfonil-
1,3=benzotiazol

N,N-dibencil-m-aminoaceta=
nilida

N,N-dibencil-m-aminobenzani
lida
N,N~dibencil-m-cloroanilina

N,N-dibencil=2-metoxi-5-me-
til-anilina

N,N=dibencil=2-metoxi-5=
acetil-aminoanilina

N,N-dibencilanilina

N,N-dibencil-m-toluidina
N,N-dibencil-m-aminobenza-
nilida
N,N-dibencil-m=toluidina

N,N-dibencil-m-toluidina
N,N~dibencil-m-toluidina

&cido 3-(N-bencil-N-3-me-
tilfenil-aminometil)-bence-
nosul £dnico .

n
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Ejem Componente diazo Componente de copulacidn
plo
22 2-amino~-6-(N,N-dimetilsulfa~ [&cido 3~(N-bencil-N-3-metii|
moil)=-1, 3=benzotiazol fenil-aminometil)-benceno-
sulfbnico
23 2-amino-6-nitro-1,3-benzotia- "
zol
24 2-amino-4,6~dicloro-1, 3=ben- "
zotiazol '
25  |4cido 2-amino-1,3-benzotiazol-|N,N-bis(2-clorofenilmetil)-
-5=sulfbénico anilina
26 " N,N-bis(2~-clorofenilmetil)-
m-toluidina
27 " N,N-bis(4-clorofenilmetil)«
m~toluidina
28 " N,N-bis(4-metilfenilmetil)~
) m-toluidina
29 2=amino=5=(N,N-dimetil-sulfa~ | dcido 3-(N~-bencil-N-3-metil;

moil)1, 3-benzotiazol

fenil-aminometil)bencenosul,
£bnico. |

nosulfdnico utilizado en algunos de los ejemplos, se obtiene
por reaccidén de clorobencilo con 4cido 3-(N-3-metilfenilamino-
metil)bencenosulfénico, que se obtiene por sulfonacibén de N-ben

|
El &cido 3-(N-bencil-N-3-metilfenilaminometil)bence

cil-m—-toluidina,

to, asi como la manera realizarse en la prictica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-

principio fundamental,
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1.~ Procedimiento para la obtencién de colo-
rantes monoazoicos solubles en agua, que en forma de los
4cidos libres tienenla £érmula:

en donde cada uno de R1 y R2, independientemente represen-
tan hidrbgeno, alquilo inferior, ciano, haldgeno, alcoxi in-

Perior, nitro, tiociano, sulfo, -802128 en donde R8 significa
quilo inferior, -soaNR9R10 en donde R9 y R10 independientemen~
te significan hidrbgeno o alquilo inferior & ~COOR' | en donde
R significa hidrdgeno oalquilo inferior; cada uno de R y R4,
independientemente, representan hidrbgeno, halbgeno, nitro,
alquilo, alcoxi o sulfo; m y n tienen valores de 1 6 2; ? re-

presenta hidrbgeno, halbgeno, alquilo inferior, alcoxi inferior

6 acilamino; R6 representa hidrégeno, halbgeno, alquilo inferioq

6 alcoxi inferior, con la condicibdn de que solo uno de R1, Ra,
R3 y R4 es sulfo; caracterizado porque comprende diazotar

una amina primaria de £8rmula:

Yy copular el compuesto diazo resultante con wna amina terciaria

!
|
i
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en donde R1, R2, R3, R4, Rs, Rﬁ, m y n tienen los significados

dados anteriormente, conteniendo la amina primaria y la amina

terciaria conjuntamente un grupo &cido sulfénico solamente,

2.- Procedimiento segfin la reivindicacibén 1, ca-
racterizadé porque la amina primaria es &cido 2~amino-1,3-ben-
zotiazol-5-sulfénico,

3¢~ Procedimiento para la obtencidn de colorantes

monoazoicos solubles en agua, tal y como-queda sustancialmente

descrito en la presente Memoria.

Bsta Memoria consta de 9 hojas escritas a maquina

or una sola cara. L
o Madrid, t3 Al oy

IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,

) a— i gt
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