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ES 2 384 885 T3

DESCRIPCION
Colorantes reactivos, su preparacion y su uso

La presente invencion se refiere a colorantes reactivos novedosos, a un procedimiento para su preparacion y a su
uso en la tincién o impresion de materiales de fibra textil.

La practica de la tincibn usando colorantes reactivos ha llevado recientemente a que se planteen mayores
demandas sobre la calidad de la tincién y el rendimiento econémico del procedimiento de tincion. Como resultado,
sigue habiendo la necesidad de colorantes reactivos novedosos que tengan propiedades mejoradas, especialmente
con respecto a su aplicacion.

La tincién requiere hoy en dia colorantes reactivos que tengan suficiente sustantividad y al mismo tiempo tengan
mucha facilidad para eliminar mediante lavado el colorante no fijado. Ademas, deberian presentar un buen
rendimiento cromatico y alta reactividad, siendo el objetivo especialmente proporcionar tinciones que tengan altos
grados de fijacion. Los colorantes conocidos no satisfacen estos requerimientos en todas las propiedades.

Los colorantes reactivos que contienen dos grupos halotriazina descritos en el documento EP-A 0 458 743
proporcionan tinciones o impresiones en materiales de fibra celulésica que tienen buenas propiedades de solidez.
Colorantes reactivos similares pueden usarse segun el documento WO 02/04741 en un método de impresién de
materiales de fibra celuldsica sin ningun procedimiento de fijacion adicional.

Los colorantes descritos en la técnica anterior, tal como, por ejemplo, los colorantes de los documentos US-A-4 772
687 y WO-A-02/08342, aln tienen ciertas desventajas con respecto a las propiedades requeridas.

El problema subyacente a la presente invencion es por consiguiente encontrar, para la tincion e impresion de
materiales de fibra, colorantes reactivos mejorados que tengan las cualidades descritas anteriormente en un alto
grado. Los colorantes novedosos deberian distinguirse especialmente por rendimientos de fijacion altos y
propiedades de estabilidad de la union fibra-colorante altas, y ademas deberia ser posible que el colorante no fijado
en las fibras se elimine facilmente mediante lavado. Los colorantes deberian también producir tinciones que tengan
buenas propiedades de solidez global, por ejemplo solidez con respecto a la luz y a la humectacion.

Se ha encontrado que el problema planteado se soluciona en gran medida mediante los colorantes novedosos
descritos mas adelante en el presente documento.

Por consiguiente, la presente invencidn se refiere a colorantes reactivos de formula

(R 303H)p

)
R, N T (1),
A
R; N+ ©O = X

H R, N;\N Il?s Re NJ\N
‘e N—J%NJ—N—B—NJQ-N/'LT

HO,S (SO,H),

en la que

B es un miembro de puente alifatico,

R; es radical alquilo C1-C4, halégeno o un radical -SO»-Z,

R2 ¥y R3 son cada uno independientemente entre si alcoxilo C1-Cy,

R4, Rs y R son independientemente entre si hidrégeno o alquilo C;-C4 no sustituido o sustituido,
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k y g son cada uno independientemente entre si el nmero 0 6 1,

p eselnimero 0,162,

5
X1y Xz son cada uno independientemente entre si halégeno, y
T es halégeno, un sustituyente no reactivo con fibra o un radical reactivo con fibra de formula
-NH-(CHz)z.g-SOz-Z . (23),
-NH-(CHa),.3-O-(CH2),.3-S0,-Z . (2b),
H Me, Et
?)0-2
' _ (2c),
(SO,H), 4
@ (2d),
0 CONH-(CH,), ,-SO,-Z
@) H)o-z
(2e)
NHCO-(CH,), ,-80,-Z
o
(SO H)1 2
@ e
NH-CO-Q
en las que
15

(R7)o-2 indica de 0 a 2 sustituyentes idénticos o diferentes del grupo halégeno, alquilo C;-C4, alcoxilo C1-C4 y sulfo,
Z es vinilo o un radical -CH,-CH-U y U es un grupo que puede eliminarse en condiciones alcalinas,

20 Q es un grupo -CH(Hal)-CH;-Hal o -C(Hal)=CH, y
Hal es halégeno, o

T es un radical de féormula
25
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( Ry SO3H)p

N
N+ O
R, &9 (3),
2
R; H+ 0
N }34
L ——
HO,S (SOH),

en la que
R1, Rz, Rs, Ra, k, py g son cada uno como se definieron anteriormente.

En el radical de férmula (2c), Me es el radical metilo y Et el radical etilo. Los radicales mencionados, ademas del
hidrégeno, son posibles sustituyentes en el atomo de nitrégeno.

El significado del radical R1, Rz, R3, R4, k, p 0 g en la férmula (1) y el significado del radical correspondiente R1, Ry,
Rs, R4, k, p 0 g en el radical T de formula (3) son o bien idénticos o bien diferentes entre si.

Como alquilo C;1-C4 se tienen en consideraciéon para R1 y Rz, cada uno independientemente entre si, por ejemplo,
metilo, etilo, propilo, isopropilo, n-butilo, sec-butilo, terc-butilo e isobutilo, preferiblemente metilo y etilo, y
especialmente metilo.

Los radicales R4, Rs y Rs como radicales alquilo son de cadena lineal o ramificados. Los radicales alquilo pueden
estar sustituidos adicionalmente, por ejemplo con hidroxilo, sulfo, sulfato, ciano o con carboxilo. Ejemplos que
pueden mencionarse son metilo, etilo, n-propilo, isopropilo, n-butilo, sec-butilo, terc-butilo e isobutilo, y ademas los
radicales correspondientes sustituidos con hidroxilo, sulfo, sulfato, ciano o con carboxilo. Los sustituyentes
preferidos son hidroxilo, sulfo o sulfato, especialmente hidroxilo o sulfato y més especialmente hidroxilo.

Como alcoxilo C;-C4 se tienen en consideraciéon para Rz, R3 y Rz, cada uno independientemente entre si, por
ejemplo metoxilo, etoxilo, n-propoxilo, isopropoxilo, n-butoxilo e isobutoxilo, preferiblemente metoxilo y etoxilo, y
especialmente metoxilo.

Como halégeno se tienen en consideracion para R: y Rz, cada uno independientemente entre si, por ejemplo, fltor,
cloro y bromo, preferiblemente cloro.

Preferiblemente, R1 es metilo, cloro o un radical -SO»-Z, especialmente un radical -SO-Z, en el que Z es como se
definié anteriormente.

Preferiblemente, R, y Rz son metoxilo.

Preferiblemente, R4 es hidrégeno o alquilo C;-C4, especialmente hidrégeno.

Preferiblemente, Rs y R¢ son, cada uno independientemente entre si, hidrégeno o alquilo C1-C4 es decir no esta
sustituido o esté sustituido con hidroxilo, sulfo, sulfato, ciano o con carboxilo. Segun una realizacion de interés, uno
de los radicales Rs y Rg es alquilo C1-C4 sustituido con hidroxilo, sulfo, sulfato, ciano o con carboxilo, y el otro de los
radicales Rs y Rg es hidrogeno o alquilo C1-C4, especialmente hidrégeno.

De manera especialmente preferible, Rs y Rs son cada uno independientemente entre si hidrégeno o alquilo C1-Cy,
especialmente hidrogeno.

En una realizacién importante de la presente invencion, R4, Rs y Rg son hidrégeno.

Preferiblemente, (R7)o-2 indica de 0 a 2 sustituyentes idénticos o diferentes del grupo alquilo C1-C4, alcoxilo C1-Ca y
sulfo, especialmente metilo, metoxilo y sulfo.

4
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Rz es de manera especialmente preferible hidrégeno.

B como un miembro de puente alifatico es, por ejemplo, un radical alquileno C,-C;2 de cadena lineal o ramificado,
especialmente un radical alquileno C»-Cs, que puede estar interrumpido por 1, 2 6 3 miembros del grupo -NH-,
-N(CHs)- y especialmente -O- y que no esta sustituido o esté sustituido con hidroxilo, sulfo, sulfato, ciano o con
carboxilo. Como sustituyente de los radicales alquileno mencionados para B se prefieren hidroxilo, sulfo o sulfato,
especialmente hidroxilo o sulfato.

Como miembros de puente alifatico para B también se tienen en consideracion, por ejemplo, radicales cicloalquileno
Cs-Co, especialmente radicales ciclohexileno. Los radicales cicloalquileno mencionados pueden no estar sustituidos
0 estar sustituidos con alquilo Ci-C4, alcoxilo C;-C4, alcanoilamino C,-C4, sulfo, halégeno o con carboxilo,
especialmente con alquilo C1-C4. Miembros de puente alifatico que también pueden mencionarse para B son los
radicales metilenciclohexileno, etilenciclohexileno y metilenciclohexilenmetileno que no estan sustituidos o estan
sustituidos en el anillo de ciclohexileno con alquilo C1-C4, especialmente metilo.

—N—B—N—
| |
Para el radical de formula Rs Rﬂ , Se tiene en consideracion, por ejemplo, también un radical de férmula

—N N— ©O —N N—alk —N—
\_/ X/ H

, en el que alk es alquileno C;-C4, por ejemplo etileno.

Preferiblemente, B es un radical alquileno C,-C1, que puede estar interrumpido por 1, 2 6 3 miembros del grupo
-NH-, -N(CHj3)- y -O- y que no esta sustituido o esta sustituido con hidroxilo, sulfo, sulfato, ciano o con carboxilo;

un radical cicloalquileno Cs-Cgy no sustituido o sustituido con alquilo C1-C4, alcoxilo C;-Cj4, alcanoilamino C,-Cy, sulfo,
—N—B—N— / \
I I —N N—

, . . . R . .
halégeno o con carboxilo; o el radical de formula 5 Rﬁ es un radical de formula

De manera especialmente preferible, B es un radical alquileno C»-Ci> que puede estar interrumpido por 1, 2 6 3
miembros -O- y que no esta sustituido o esta sustituido con hidroxilo, sulfo, sulfato, ciano o con carboxilo.

De manera muy especialmente preferible, B es un radical alquileno C,-C1», especialmente un radical alquileno C»-Cs,
tal como, por ejemplo, 1,2-etileno, 1,3-propileno, 1,2-propileno, 1,4-butileno, 1,3-butileno, 1,5-pentileno, 3,5-
pentileno, 1,6-hexileno, 2,5-hexileno, 4,6-hexileno o] un radical de formula

—CH,~C—CH,— o |
(I:H — CH;~CH— CH,-CH;CH;—
3 ' , que puede estar interrumpido por 1, 2 6 3
miembros -O- y que no esta sustituido o esta sustituido con hidroxilo o con sulfato, pero preferiblemente no esta
sustituido y no esta interrumpido por -O-.

CH,

Miembros B de puente importantes de manera muy especial son los miembros de puente de formula -CH,-CH(Rs)-
en la que Rg es alquilo C;-C4, especialmente metilo, y, especialmente, 1,2-propileno.

Como halégeno se tienen en consideracion para Xi, Xz y T, cada uno independientemente entre si, por ejemplo
flaor, cloro o bromo, preferiblemente fltor o cloro.

De manera especialmente preferible, X; es flGor.
De manera muy especialmente preferible, X1 y Xz son fltor.

Cuando T indica a un sustituyente no reactivo con fibra puede ser, por ejemplo, hidroxilo; alcoxilo C1-C4; alquiltio C1-
C, no sustituido o sustituido, por ejemplo, con hidroxilo, carboxilo o con sulfo; amino; amino mono- o disustituido con
alquilo C1-Cg, en el que el alquilo no esta sustituido o esta sustituido adicionalmente, por ejemplo, con sulfo, sulfato,
hidroxilo, carboxilo o con fenilo, especialmente con sulfo o con hidroxilo, y puede estar interrumpido una o mas
veces por el radical -O-; ciclohexilamino; morfolino; N-alquil C1-Cs-N-fenilamino o fenilamino o naftilamino, en el que
el fenilo o naftilo no esta sustituido o esté sustituido, por ejemplo, con alquilo C;-C4, alcoxilo C1-C4, alcanoilamino Ci-
C., carboxilo, sulfo o con halégeno y el alquilo no esta sustituido o esté sustituido, por ejemplo, con hidroxilo, sulfo o
con sulfato.
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Ejemplos de sustituyentes T no reactivos con fibra apropiados son amino, metilamino, etilamino, p-hidroxietilamino,
N-metil-N-B-hidroxietilamino, N-etil-N-B-hidroxietilamino, N,N-di-B-hidroxietilamino, B-sulfoetilamino, ciclohexilamino,
morfolino, 2-, 3- o0 4-clorofenilamino, 2-, 3- 0 4-metilfenilamino, 2-, 3- o 4-metoxifenilamino, 2-, 3- o 4-sulfofenilamino,
2,5-disulfofenilamino, 2-, 3- o 4-carboxifenilamino, 1- o 2-naftilamino, 1-sulfo-2-naftilamino, 4,8-disulfo-2-naftilamino,
N-etil-N-fenilamino, N-metil-N-fenilamino, metoxilo, etoxilo, n- 0 iso-propoxilo e hidroxilo.

Como sustituyente no reactivo con fibra, T tiene preferiblemente la definicion alcoxilo C1-Cg; alquiltio C1-C4 que no
est4 sustituido o esté sustituido con hidroxilo, carboxilo o con sulfo; hidroxilo; amino; N-mono- o N,N-dialquilamino
C1-C4 que no esta sustituido o esta sustituido en el radical/los radicales alquilo con hidroxilo, sulfato o con sulfo;
morfolino; fenilamino que no esta sustituido o esta sustituido en el anillo de fenilo con sulfo, carboxilo, acetilamino,
cloro, metilo o con metoxilo; o N-alquil C1-C4-N-fenilamino que no esta sustituido o esta sustituido de la misma forma,
en el que el alquilo no esté sustituido o esta sustituido con hidroxilo, sulfo o con sulfato; o naftilamino que no esta
sustituido o esta sustituido con de 1 a 3 grupos sulfo.

Sustituyentes T no reactivos con fibra a los que se da preferencia especial son amino, N-metilamino, N-etilamino,
N-B-hidroxietilamino, N-metil-N-B-hidroxietilamino, N-etil-N-B-hidroxietilamino, N,N-di-B-hidroxietilamino,
B-sulfoetilamino, morfolino, 2-, 3- 0 4-carboxifenilamino, 2-, 3- o0 4-sulfofenilamino, 2,5-disulfofenilamino o 4,8-disulfo-
2-naftilamino, especialmente 2-, 3- o 4-sulfofenilamino, 2,5-disulfofenilamino o 4,8-disulfo-2-naftilamino.

Hal en el radical reactivo con fibra de férmula (2f) es preferiblemente cloro o bromo, especialmente bromo.

Como grupo saliente U se tienen en consideracion, por ejemplo, -Cl, -Br, -F, -OSO3zH, -SSO3zH, -OCO-CHgs, -OPO3Hy,
-OCO-CgHs, -OS0Os-alquilo C1-C4 y -OSO2-N(alquilo C1-Ca),. Preferiblemente, U es un grupo de férmula -Cl, -OSO3H,
-SSO3H, -OCO-CH3, -OCO-CgHs 0 -OPO3H, especialmente -Cl 0 -OSO3H.

Por consiguiente, ejemplos de radicales Z adecuados son vinilo, B-bromo- o p-cloroetilo, B-acetoxietilo,
B-benzoiloxietilo, p-fosfatoetilo, B-sulfatoetilo y pB-tiosulfatoetilo. Z es preferiblemente vinilo, B-cloroetilo o
B-sulfatoetilo, y especialmente p-sulfatoetilo o vinilo.

T es preferiblemente un sustituyente no reactivo con fibra, uno de los radicales reactivos con fibra mencionados
anteriormente de férmula (2a), (2b), (2c), (2d), (2e) o (2f), o un radical de férmula (3) anterior, aplicandose las
definiciones y los significados preferidos facilitados anteriormente a los radicales mencionados.

Cuando T es un radical reactivo con fibra, es preferiblemente un radical de férmula (2c), (2d), (2e) o (2f),
especialmente de formula (2¢) o (2d) y méas especialmente de férmula (2c).

Preferiblemente, k es el nimero 0.
Preferiblemente, p es el nimero 1 6 2, especialmente 1.
Preferiblemente, q es el nimero 0.

El radical de férmula (2c) es preferiblemente un radical de formula

—N SO,-Z (2¢)
[0}
C.Hs
— (2¢"),
SO,-Z

en las que Z tiene la definicion y los significados preferidos facilitados anteriormente.

Se da preferencia a los colorantes reactivos de formula
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SO,H

H,CO +
j@i o (ta),
H,CO N
[l X, X,
" H NN R ~
pONTONTS Re N7 N
HO,S N—ls A= N—ls, AT

N—B—
(SO,H),

en la que

5 B, X1, X2, Rs, Re, T y q tienen cada uno las definiciones y los significados preferidos facilitados anteriormente,

correspondiendo T, cuando indica un radical de férmula (3), a un radical de férmula

SO,H
N
N+ O
HaCO:CE {C/Q.
u
3a),
H,CO TR (3a)
I
N
SO
HO,S —
(SO4H),

10 y, especialmente, B es un radical alquileno C»-Cs, Rs y Rs son hidrégeno, X; es flior o cloro, X; es fluor, q es el
niamero 0 6 1, y T es amino, N-metilamino, N-etilamino, N-B-hidroxietilamino, N-metil-N-B-hidroxietilamino, N-etil-N-j-
hidroxietilamino, N,N-di-B-hidroxietilamino, B-sulfoetilamino, morfolino, 2-, 3- o 4-carboxifenilamino, 2-, 3- o 4-
sulfofenilamino, 2,5-disulfofenilamino, 4,8-disulfo-2-naftilamino, un radical reactivo con fibra de férmula (2c)
mencionada anteriormente o un radical de formula (3a) mencionada anteriormente.

15
Los colorantes reactivos de formula (1) pueden obtenerse, por ejemplo, haciendo reaccionar entre si, en cualquier
orden,
un aminocompuesto de féormula

20
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(R,), (SOzH),

0
R, N+ O
N\ /o
R; N+ o
N R,
DR
HO,S (SOaH)q
una diamina de férmula Rs-HN-B-NH-Rg (6),
un compuesto de formula T-H (),
X, N X,
D
N )
z X1
un compuesto de formula y

X N X
g
I Y N (8b),
) X,
un compuesto de formula

en las que B, Ry, Rz, R3, R4, Rs, Rg, X1, X2, T, k, p y g tienen cada uno las definiciones y los significados preferidos
facilitados anteriormente.

Una variante de procedimiento comprende condensar en primer lugar uno de los compuestos de formulas (5) y (7)
con un compuesto de féormula (8a) u (8b), condensar el producto de condensacién con una diamina de férmula (6) y
hacer reaccionar el producto de reaccion resultante con el otro compuesto de férmula (5) o (7) que se ha
condensado anteriormente con el compuesto de formula (8a) u (8b). Una variante de procedimiento adicional
comprende condensar en primer lugar el compuesto de féormula (5) con un compuesto de férmula (8a) u (8b),
condensar el producto de condensacién con una diamina de formula (6) y hacer reaccionar el producto de reaccién
resultante con el compuesto de férmula (5) de nuevo, compuesto de férmula (5) que se ha condensado
anteriormente con el compuesto de formula (8a) u (8b).

En la preparacion de un colorante reactivo de formula (1) en la que T es un radical de formula (3), el compuesto de
férmula (7) corresponde a un aminocompuesto adicional de formula (5), siendo el significado del radical R1, Rz, Rs,
R4, k, p 0 g en el aminocompuesto de férmula (5) y el significado del radical correspondiente R, Rz, R3, Ra, Kk, p 0 q
en el aminocompuesto adicional de formula (5) o bien idénticos o bien diferentes entre si.

En la preparacion de un colorante reactivo de féormula (1), se da preferencia a usar cantidades equimolares de cada
uno de los compuestos de formulas (5), (6), (7), (8a) y (8b).

Las reacciones de condensacion entre los compuestos de férmulas (5), (6), (7), (8a) y (8b) se llevan a cabo
generalmente de manera analoga a los métodos conocidos, habitualmente en disolucion acuosa a temperaturas de,
por ejemplo, desde 0 hasta 50°C y a un valor de pH de, por ejemplo, desde 4 hasta 10. Los compuestos de férmulas
(5), (6), (7) y los haluros cianuricos de formulas (8a) y (8b) son conocidos o pueden prepararse en analogia con los
compuestos conocidos.

La preparacion de los compuestos de formula (5) se da a conocer, por ejemplo, en el documento US-A-4 772 687.
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El producto final puede someterse opcionalmente, ademas, a una reaccion de conversion. Una reaccion de
conversion de este tipo es, por ejemplo, la conversion de un grupo reactivo vinilizable T (Z o Q) en su forma de vinilo
mediante el tratamiento con disolucidon de hidroxido de sodio diluida, tal como, por ejemplo, la conversion de un
grupo B-sulfatoetilsulfonilo o B-cloroetilsulfonilo en un radical vinilsulfonilo o la conversiébn de un grupo
af-dihalopropionilamino en un radical a-haloacriloilamino. Tales reacciones se conocen per se. La reaccién de
conversion se lleva a cabo generalmente en un medio de neutro a alcalino a una temperatura de, por ejemplo, desde
20 hasta 70°C, a un valor de pH de, por ejemplo, desde 6 hasta 14.

Haluros cianudricos adecuados de formulas (8a) y (8b) son, por ejemplo, cloruro cianurico o fluoruro ciandrico. Un
haluro ciandrico adecuado de féormula (8b) es, especialmente, fluoruro ciantrico.

Los colorantes reactivos de férmula (1) segun la invencion estan o bien en forma de acido libre o bien,
preferiblemente, en forma de una sal del mismo. Las sales que se tienen en consideracién son, por ejemplo, sales
de metal alcalino, de metal alcalinotérreo y de amonio, y las sales de aminas organicas. Pueden mencionarse las
sales de sodio, litio, potasio y amonio, y las sales de mono-, di- y trietanolamina como ejemplos.

Los compuestos de férmula (1) segun la invencidon son adecuados como colorantes para tefiir e imprimir una
variedad extremadamente amplia de materiales, tales como materiales de fibra que contienen grupos hidroxilo o que
contienen nitrégeno. Ejemplos de materiales de fibra que contienen nitrégeno que pueden mencionarse son la seda,
el cuero, la lana, las fibras de poliamida y los poliuretanos. Los colorantes reactivos segun la invencion son
especialmente adecuados para tefiir e imprimir materiales de fibra que contienen celulosa de todas las clases. Tales
materiales de fibra que contienen celulosa son, por ejemplo, las fibras celuldsicas naturales, tales como algodén, lino
y cafiamo, y también celulosa y celulosa regenerada, preferiblemente algoddn. Los colorantes reactivos segun la
invencion también son adecuados para tefiir o imprimir materiales textiles combinados celulésicos, por ejemplo
mezclas de algoddn con fibras de poliamida o especialmente fibras combinadas de algodén/poliéster.

Los colorantes reactivos segun la invencién pueden aplicarse al material de fibra y fijarse a la fibra en una variedad
de maneras, especialmente en forma de disoluciones acuosas de colorante y pastas de impresién de colorante. Son
adecuados tanto para el procedimiento de agotamiento y para la tincion segun el procedimiento de tincion en foulard,
segun el cual los articulos se impregnan con disoluciones acuosas de colorante, que contienen opcionalmente sal, y,
tras el tratamiento con alcali o en presencia de alcali, los colorantes se fijan, cuando sea apropiado con la accion de
calor o almacenando durante varias horas a temperatura ambiente. Tras la fijacion, las tinciones o impresiones se
aclaran minuciosamente con agua fria y caliente, opcionalmente con la adicién de un agente que tiene una accion
dispersante y que promueve la difusion del colorante no fijado.

Los colorantes reactivos segun la invencion se distinguen por propiedades de alta reactividad, buena fijacion y un
comportamiento de acumulacion muy bueno. Por consiguiente pueden usarse segun el procedimiento de
agotamiento a bajas temperaturas de tincién, y requieren solo periodos de vaporizacién cortos en el proceso de
foulardado con vapor. Los grados de fijacion son altos y el colorante no fijado puede eliminarse facilmente mediante
lavado, siendo la diferencia entre el grado de agotamiento y el grado de fijacién sorprendentemente pequefia, es
decir la pérdida por enjabonado es muy pequefia. Los colorantes segun la invencion también son adecuados
especialmente para impresién, mas especialmente sobre algoddn, pero son igualmente adecuados para imprimir
fibras que contienen nitrégeno, por ejemplo lana o seda o materiales textiles combinados que incluyen lana o seda.

Las tinciones e impresiones producidas usando los colorantes reactivos segun la invencion tienen un alto poder
tintéreo y una alta estabilidad de la union fibra-colorante en el intervalo tanto acido como alcalino, y ademas tienen
propiedades de buena solidez con respecto a la luz y muy buena solidez con respecto a la humedad, tal como
solidez con respecto al lavado, al agua, al agua de mar, a la tinciéon cruzada y a la transpiracion, asi como buena
solidez con respecto al cloro, al plisado, al prensado en caliente y a la friccion.

Los colorantes reactivos segln la invencion también son adecuados como sustancias colorantes para su uso en
sistemas de grabado. Tales sistemas de grabado son, por ejemplo, impresoras de chorro de tinta disponibles
comercialmente para impresion textil o de papel, o instrumentos de escritura, tales como plumas estilogréaficas o
boligrafos y especialmente impresoras de chorro de tinta. Para ese propdsito, el colorante reactivo segun la
invencién se lleva en primer lugar a una forma adecuada para su uso en sistemas de grabado. Una forma apropiada
es, por ejemplo, una tinta acuosa que comprende los colorantes reactivos segun la invencion como sustancia
colorante. Las tintas pueden prepararse de manera tradicional mezclando entre si los componentes individuales
tradicionales en impresoras de chorro de tinta en la cantidad deseada de agua.

Los sustratos que se tienen en consideracion para las impresoras de chorro de tinta incluyen, ademas de papel o
peliculas de plastico, por ejemplo los materiales de fibra que contienen grupos hidroxilo o que contienen nitrégeno
mencionados anteriormente, especialmente materiales de fibra que contienen celulosa. Los materiales de fibra son
preferiblemente materiales de fibra textil.
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Los siguientes ejemplos sirven para ilustrar la invencion. A menos que se indique lo contrario, las temperaturas
estan facilitan en grados Celsius, las partes son partes en peso y los porcentajes se refieren a porcentaje en peso.
Las partes en peso se refieren a partes en volumen en una proporcion de kilogramos con respecto a litros.

Ejemplo 1:

(a) Se suspenden 101 partes de acido anilin-2,5-disulfénico en 350 partes de agua y se disuelven afiadiendo una
disolucion acuosa de hidréxido de sodio (al 30%) hasta neutralidad. Se afiaden 750 partes de hielo y 2 partes de
hidrogenocarbonato de sodio a esa disolucién y se lleva a cabo un enfriamiento hasta -2°C. A esa temperatura, se
afiaden lentamente 63,2 partes de fluoruro ciandrico, manteniéndose el pH a 6 usando disolucién acuosa de
hidréxido de sodio. La reaccion se completa agitando la mezcla de reaccién a desde 0 hasta 2°C.

(b) Se ajustan 92,6 partes de disolucion de 1,2-propilendiamina al 40% a pH de 7 a 7,5 usando &cido clorhidrico (al
32%). Se afade la disolucion a 10°C, con agitacion, a la mezcla de reaccion obtenida segun (a), manteniéndose el
pH a 6 usando disoluciéon acuosa de hidréxido de sodio. Cuando se completa la adicion, se ajusta la mezcla de
reaccion a pH 7. Luego se tampona la mezcla de reacciéon por medio de tripolifostato de sodio y se precipita el
producto de reaccién mediante la adicién, en porciones, de cloruro de sodio. Se aisla el precipitado mediante
filtracion y se lava el residuo. Se obtiene un producto de condensacién que, en la forma de &cido libre, corresponde
a la formula

SO,H
N

N
CH
3 o (100).
)\NJ\H

|
H,N— CH-CH, - HN
SO,H

(c) Se enfrian 4870 partes de una disolucion acuosa que contiene 166,3 partes de un compuesto de formula

SOH
N
N+ O
H,CO W
b
H,CO N+ o

Z

HO,S NH

hasta 0°C, y se afladen 400 partes de hielo. A esa temperatura, se afiaden lentamente 38,5 partes de fluoruro
cianurico, manteniéndose el pH a 6,5 usando disolucién acuosa de hidréxido de sodio. La reaccion se completa
agitando la mezcla de reaccion a 0°C.

(d) Se muelen 225 partes del producto de condensacion obtenido segun (b) (que contiene aproximadamente un 51%
del compuesto de formula (100)) en 3700 partes de agua usando un agitador de alta velocidad. Se afiade la mezcla
resultante a la mezcla de reaccién obtenida segun (c), que se ha ajustado a pH 4 usando acido clorhidrico (al 32%).
Luego se ajusta la mezcla de reaccion a pH 9,5 usando disolucién acuosa de hidroxido de sodio (al 30%) y la
reaccion se completa agitando a desde 5 hasta 10°C. Luego se ajusta la mezcla de reacciéon a pH 7 usando &cido
clorhidrico, se filtra hasta que es transparente, se elimina la sal mediante didlisis y se concentra. Se obtiene un
compuesto que, en la forma del acido libre, corresponde a la formula

10
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SO,H
i :
H,CO N+ O
3 N\ /o
O
H,CO N* o & E
N
Sy L2 e
HO,S N™ N7 "N—CH-CH;N" "N~ "N
H H H H
HO,S

(Amax: 462 nm) y tifie el algodon en un tono verde aceituna que tiene buenas propiedades de solidez global.

Ejemplos 2 a 10: Los colorantes indicados a continuacion, que tifien el algodon en tonos verde aceituna que tienen

5 buenas propiedades de solidez global, pueden obtenerse de manera analoga a la descrita en el ejemplo 1.

SO

3
N
“ :
Haco:C[ \C/E-
. (102)
/ ]
HyC0 N* \0 ol F
N 2\ A SO.H
NN CH NN 3
A Mo T® -
HO,S N

H

(Amax: 463 nm)

(103),

10

(Amax: 462 nm)
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(104),

=2

H,CO

=2

H,CO

3H

0SO,
(CH,),
SO,

(Amax: 463 nm)

(105),

SO,H

(Kméx: 460 nm)

5

(106),

SO, H
+ 0
N /o
Cu
/ N\
+ 0

(Amax: 464 nm)
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SO,H
N :
H.CO N+ O
o \ /a.
I:( cy’ (107),
H,CO i

(}Lméx: 463 nm)

(108),
0 F

(}Lméx: 463 nm)

(Amax: 467 nm), y
10
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SOH SO,H (110)
N N
N+ 0 N
H,CO - X 7 OCH,
Cu /CE
H,CO e 6 e o N OCH,

(Amax: 461 nm)

Procedimiento de tincién |

I

Se introducen 100 partes de material textil de algodén a 60°C en 1500 partes de un bafio de colorante que contiene
45 g/l de cloruro de sodio y 2 partes del colorante reactivo obtenido segun el ejemplo 1. Tras 45 minutos a 60°C, se
afladen 20 g/l de carbonato de sodio anhidro. Se continda con la tincion durante 45 minutos adicionales a esa
temperatura. Entonces se aclaran los articulos tefiidos, se enjabonan en ebullicion durante un cuarto de hora con un
detergente no iénico, se aclaran de nuevo y se secan.

Como alternativa al procedimiento anterior, la tincion puede llevarse a cabo a 80°C en lugar de a 60°C.

Procedimiento de tincién Il

Se disuelven 0,1 partes del colorante segun el ejemplo 1 en 200 partes de agua, y se afiaden 0,5 partes de sulfato
de sodio, 0,1 partes de un adyuvante de nivelacién (basado en el producto de condensacion de una amina alifatica
superior y 0xido de etileno) y también 0,5 partes de acetato de sodio.

Luego se ajusta el pH a un valor de 5,5 usando &cido acético (al 80%). el bafio de colorante 50°C durante 10
minutos y luego se afiaden 10 partes de un material textil de lana. Luego se lleva a cabo el calentamiento, a lo largo
del transcurso de aproximadamente 50 minutos, hasta una temperatura de 100°C y se lleva a cabo la tincién a esa
temperatura durante 60 minutos, tras lo cual se deja que el bafio de colorante se enfriara hasta 90°C y se retiran los
articulos tefiidos. Se lava el material textil de lana con agua caliente y fria, y luego se centrifuga y se seca.

Procedimiento de impresion

Se esparcen 3 partes del colorante obtenido segun el ejemplo 1, con agitacion rapida, en 100 partes de un
espesante concentrado que contiene 50 partes de espesante de alginato de sodio al 5%, 27,8 partes de agua, 20
partes de urea, 1 parte de m-nitrobencenosulfonato de sodio y 1,2 partes de hidrogenocarbonato de sodio. Se usa la
pasta de impresién asi obtenida para imprimir un material textil de algoddn, y se seca el material impreso resultante
y Se expone a vapor en vapor saturado durante 2 minutos a 102°C. Luego se aclara el material textil impreso, si se
desea se enjabona en ebullicion y se aclara de nuevo, y posteriormente se seca.

14
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REIVINDICACIONES

1. Colorante reactivo de formula

Ry SOBH}p

i
N+ O
IR Nolg (1),
/A
N ﬁ{, N °N Il?s I$6 N” "N
Oe N—J\\NLN—B—N—QNJ—T
HO,S (SO,H),
5
en la que
B es un miembro de puente alifatico,
10
R; es alquilo C;1-C4, halégeno o un radical -SO»-Z,
R2 y R3 son cada uno independientemente entre si alcoxilo C;-Ca,
15 R4, Rs y Rg son cada uno independientemente entre si hidrégeno o alquilo C;-C4 no sustituido o sustituido,
k y g son cada uno independientemente entre si el nimero 0 6 1,
p eselnimero0, 16 2,
20
X1y Xz son cada uno independientemente entre si halégeno, y
T es haldégeno, un sustituyente no reactivo con fibra o un radical reactivo con fibra de formula
-NH-{CHz)z.;;-SOZ-Z . (23),
-NH-(CH>)2.3-O-(CHa),.3-SO-Z - (2b),
H, Me, Et
| (Ry)o2
—N | (20),
S0;-2 '
(SO3H),
—NH (2q),
o5 CONR-(CH,), ,-S0,-Z :
($O3H)y,
—NH | (2e)
NHCO-(CH,), ,-S0O,-Z
o]
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(SO4H), ,
—NH " (29,
: NH-CO-Q
en las que

(R7)o-2 indica de 0 a 2 sustituyentes idénticos o diferentes del grupo halégeno, alquilo C;-Cy4, alcoxilo C1-Cs y
sulfo,

Z es vinilo o un radical -CH2-CH,-U y U es un grupo que puede eliminarse en condiciones alcalinas,
Q es un grupo -CH(Hal)-CHz-Hal o -C(Hal)=CH, y
Hal es haldgeno, o

T es un radical de férmula

(R, SO;EH)p

N
N+ O
POQ: K
/Cu
R; ’Ff* 0
N R,
N__
HO,S (SOH),

en la que

R1, Rz, R3, R4, k, p y g son cada uno como se definieron anteriormente.

Colorante reactivo segun la reivindicacion 1, en el que

R2 y Rz son metoxilo.

Colorante reactivo segun o bien la reivindicacion 1 o bien la reivindicacion 2, en el que

R4 es hidrégeno o alquilo C;-Ca, especialmente hidrogeno.

Colorante reactivo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que

Rs y Re son cada uno independientemente entre si hidrégeno o alquilo C;-C4, especialmente hidrégeno.
Colorante reactivo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que

B es un radical alquileno C,-Ci> que puede estar interrumpido por 1, 2 6 3 miembros -O- y que no esta
sustituido o esta sustituido con hidroxilo, sulfo, sulfato, cianuro o con carboxilo.

Colorante reactivo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que
X1y Xz son cada uno independientemente entre si fltior o cloro.

Colorante reactivo segun la reivindicacion 1, que corresponde a la férmula

16
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SO,H
N
H,CO N+ O
N /o
T e}
H,CO H, 0
N X X
DOt IELS.
HO,S Nw—k\N A—N—p—n—s AT
(SO,H),
en la que
5 B, X1, X2, Rs, Rs, T y g son cada uno como se definieron segun la reivindicacién 1, correspondiendo T,

cuando indica un radical de férmula (3), a un radical de formula

SO,H
N
N+ O
3a).
H,CO N~ o - - @
Il :
N
SO
HO,S N—
- (SO4H),
10 8. Colorante reactivo segun la reivindicacion 7, en el que

B es un radical alquileno C,-Cg, Rs y Rg son hidrégeno, X; es fltor o cloro, X es fltor, g es el nimero 0 6 1,
y T es amino, N-metilamino, N-etilamino, N-B-hidroxietilamino, N-metil-N-p-hidroxietilamino, N-etil-N-pB-
hidroxietilamino, N,N-di-B-hidroxietilamino, p-sulfoetilamino, morfolino, 2-, 3- o 4-carboxifenilamino, 2-, 3- o

15 4-sulfofenilamino, 2,5-disulfofenilamino, 4,8-disulfo-2-naftilamino, un radical reactivo con fibra de formula
(2c) mencionada anteriormente o un radical de férmula (3a) mencionada anteriormente.

9. Procedimiento para la preparacién de un colorante reactivo de formula (1) segun la reivindicacion 1, que
comprende hacer reaccionar entre si, en cualquier orden,
20

un aminocompuesto de férmula

(R1)k SOaH)p
R, N+ O
IZ >cﬁ2' (5),
R; 5

una diamina de férmula Rs-HN-B-NH-Rg (6),

17
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un compuesto de férmula T-H (),

N Ql/ N (8a)

un compuesto de formula y

Na N (8b),

un compuesto de formula ,

en las que

B, R1, Rz, R3, R4, Rs, Rg, X1, X2, T, k, p y g son cada uno como se definieron segun la reivindicacion 1.

Uso de un colorante reactivo segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8 o de un colorante reactivo
preparado segun la reivindicacion 9 en la tincidon o impresion de un material de fibra que contiene grupos

hidroxilo o que contiene nitrégeno.

Uso segun la reivindicacién 10, en el que se tifie o se imprime material de fibra que contiene celulosa,
especialmente material de fibra que contiene algodon.
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