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DESCRIPCION
Tintes dispersos
Campo de la invencion
La presente invencién se refiere a tintes dispersos y a su uso.
Antecedentes de la invencién y técnica anterior

Tradicionalmente, los tintes dispersos se utilizan para tefir fibras sintéticas y su mezcla con otras fibras, como celulosa,
poliuretano, nilon y lana, a través de las técnicas habituales de tintura por agotamiento, tintura continua e impresién.

La solicitud de patente india 2162/KOLNP/2009, que es el equivalente indio de la publicacién internacional
WQ02008074719 y se titula “Mezclas de tintes dispersos” describe mezclas de tintes azo dispersos con tintes de
antraquinona o benzodifuranona para la coloracién de materiales textiles sintéticos. Dicha patente pone de relieve que
con las mezclas de tintes dispersos se consiguen propiedades deseadas de solidez del color.

El nimero de patente india: IN 190551 (1700/DEL/94), que es el equivalente indio de la publicacién internacional
WQ0950200014 se refiere a tintes monoazo y a un proceso para dar color a materiales textiles sintéticos, a textiles
sintéticos cuando se les da color, a un proceso para la coloracion en masa de plasticos, a plasticos cuando se les da
color, a ciertos tintes azo nuevos y a composiciones que contienen tintes azo. Las publicaciones indias IN197577
(935/DEL/2002) e IN196765 (936/DEL/2002), divisionales para la patente No: IN 190551 también dan a conocer un
proceso para la preparacion de un compuesto de tinte azo.

Recientemente, con los cambios de tendencia, ha aumentado de forma significativa el consumo de telas mezcladas
que requiere el mercado y la moda. Estas nuevas telas estan hechas de fibras de un tamafio microscopico en el que
se utiliza fibra poliéster de denier fino o se mezcla la fibra con poliuretano, nilon y lana. Las propiedades de solidez de
estas nuevas telas de color son peores con respecto a la solidez a la luz y la solidez a la sublimacién, en particular, la
solidez al lavado cuando se tifien o se imprimen con tintes dispersos convencionales.

Para solventar las limitaciones de solidez a la luz y solidez al lavado de los tintes dispersos para textiles sintéticos, los
autores de la presente invencion han desarrollado una gama de tintes dispersos con propiedades de solidez global
excelentes, en particular solidez al lavado.

Objetos de la invencion
Es un objeto de la presente invencion proporcionar tintes azo dispersos.

Es otro objeto mas de la presente invencion proporcionar tintes azo dispersos que tienen una excelente solidez al
lavado sobre la fibra de poliéster.

Compendio de la invencion

Segun un aspecto de la presente invencion, se proporciona tintes azo dispersos de la siguiente férmula,

Y
/R3
FQ,S N=N N\ “)
R5
4
7 R O;SHN
en donde,
Y 4 R4 R3y RS
Cl Cl C2Hs C2Hs
Cl Cl CHs C2Hs
NO2 H CHs C2Hs
NO2 Cl CHs C2Hs
Cl Cl CHs CaHo(n)
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Los tintes dispersos definidos en la formula (4) tienen una excelente solidez al lavado y solidez a la luz sobre la fibra
de poliéster.

Descripcién detallada de la presente invencion

Los tintes azo dispersos se preparan generalmente por diazotizacion de amina aromatica primaria y, posteriormente,
se acoplan con un componente de acoplamiento adecuado.

La presente invencién se refiere a tintes dispersos.

Los tintes dispersos se utilizan para tefiir poliéster y sus mezclas con otras fibras, como celulosa, poliuretano, nilén y
lana, a través de técnicas habituales de tintura por agotamiento, tintura continua e impresién. Recientemente, las
propiedades de solidez de las fibras de color han venido siendo peores en la solidez a la luz y la solidez a la
sublimacion, en particular, la solidez al lavado, debido al uso de fibra de poliéster de un denier de tamafio mas fino o
el mezclado de fibra con poliuretano, nilén y lana. Es deseable un colorante excelente que soporte este uso en el
campo de la tintura y la impresién.

Para resolver estos problemas, los autores de la presente invencion han disefiado por ingenieria colorantes azo
dispersos con propiedades de solidez excelentes, que se representan mediante la férmula (4):

Y
R’
FO,S N=N N/ )
\Rs
7 R'0,SHN
en donde,
Y Z R® Ry RS
Cl Cl CaHs CaHs
Cl Cl CHs CaHs
NO:2 H CHs CaHs
NO2 Cl CHs CaHs
Cl Cl CHs CaHo(n)

En condiciones apropiadas, es posible diazotizar y acoplar con éxito una amina aromatica primaria con un componente
de acoplamiento especialmente desarrollado para conseguir tintes dispersos de férmula (4). Dichos tintes dispersos
poseen excelentes propiedades de solidez al lavado y a la luz.

Se proporciona una composicion que comprende un tinte disperso de la presente invencion y, adicionalmente, al
menos otro ingrediente mas convencionalmente utilizado en la aplicacién de color, como pueda ser un agente de
dispersion y, opcionalmente, un tensioactivo o un agente de humectacién. Tipicamente, la composicién de tinte
comprende de 10% a 65%, preferiblemente de 20% a 50% en peso del tinte total como Unico componente o como una
mezcla en un medio sélido.

Los agentes de dispersion preferibles son lignosulfonatos, condensados de &cido naftalen sulfénico/formaldehido y
condensados de fenol/cresol/acido sulfanilico/formaldehido. Los ejemplos preferibles de agente de humectacion son
etoxilatos de alquil arilo, que puede ser sulfonado o fosfato y, entre los ejemplos tipicos de otros ingredientes que
pueden estar presentes, se incluyen sales inorganicas, desespumantes, como aceite mineral o nonanol, liquidos
organicos y tampones. Los agentes dispersos pueden estar presentes a entre un 80% y un 400% sobre el peso de las
mezclas de tintes. Los agentes de humectacién pueden utilizarse a entre un 0,1% y un 20% sobre el peso de las
mezclas de tintes.

El tinte disperso o las mezclas de tintes dispersos de la presente invencién pueden molerse con un agente de
dispersion adecuado utilizando perlas de vidrio o arena en un medio acuoso. Las composiciones pueden tener otras
adiciones de agentes de dispersion, cargas y otros tensioactivos y se pueden secar a través de una técnica como

3



10

15

20

25

30

35

40

ES 2812502 T3

pueda ser secado por pulverizacién para dar una composicion sélida que comprende de 15% a 65% en peso de
colorante.

En caso de tefiir con materiales de fibra, se muelen los colorantes en agua con un agente de dispersién segun un
método habitual y se utilizan los tintes acabados para tefiir o imprimir en forma liquida o la forma en polvo después
del secado por pulverizacién del liquido. Cada uno de los tintes acabados se emplea para tefiir e imprimir, en solitario
o como mezclas de dos 0 mas de los tintes de la presente invencion.

En el caso de tintura por agotamiento, se tifie la fibra de poliéster, la fibra conjugada y la fibra de mezcla con una
solidez excelente por tintura a alta temperatura, tintura con vehiculo y tintura continua. El colorante de formula (4) se
puede utilizar individualmente o como una mezcla de derivados de féormula (4) para tintura e impresion.

En el caso de impresion, se procesa la fibra de poliéster, los materiales textiles, con una excelente solidez por
impresion directa o impresion por descarga.

Se describird una realizacién de la presente invencién con mayor detalle haciendo referencia a los siguientes ejemplos,
en los que las partes son en peso a no ser que se declare o contrario.

Ejemplos
La presente invencién se explica concretamente del siguiente modo.

Planteamiento de sintesis general y analisis

Se sintetiza la férmula estructural (2), que no forma parte de la invencién:

Cl
/‘zus

- N 2)
FO,S N= (
2 \C2H4COOCH2CN

cl

segun el siguiente método:

se afiaden 3 ml de &cido nitrosil sulfdrico al 40% a la mezcla de 2:5-diclorofluorosulfonil anilina, 2,0 g, acido acético y
acido propionico (86:14, 25 ml) a 0-5°C y se agita durante 2 horas por debajo de 5°C. Se disuelve, agente de
acoplamiento, N-etil-N-cianometoxi carboniletilanilina (3-(etil(fenil)Jamino)propanoato) de ciano metilo), 2,1 g, en
metanol, 100 ml, y se afade la solucion diazotizada sintetizada a esta solucion de agente de acoplamiento, a 0-5°C.
Se agita la masa de reaccion durante 1 hora por debajo de 5°C y se filtra el sélido cristalino y se lava con agua.

Se obtienen 7,0 g de torta humeda al 50%. El rendimiento es 80%. La Amax en acetona del compuesto de colorante
de férmula estructural (2) es 515 nm.

Y, a continuaciéon, se muelen 2,0 g de la torta prensada himeda obtenida con 2,0 g de condensado de &cido
naftalensulfénico-formaldehido y 50 g de agua y 500 g de perlas de vidrio (el tamafo promedio es 0,8 mm de diametro)
durante 24 horas y, después de la molienda, se filtra la masa para separar las perlas de vidrio.

Se afnaden los 20 g del liquido acabado obtenido a 100 ml de agua y se mantiene el pH 4 con acido acético, y se
anaden piezas de 10 g de poliéster al bafio de tinte para tintura por agotamiento.

Se calienta el bafo de tintura a 135°C y se mantiene durante 40 minutos. Después de un aclarado, lavado y secado
apropiados, el material tefiido proporciona un tono Rubine intenso con una excelente solidez al lavado, solidez a la luz
y solidez a la sublimacion.

Se evallan las propiedades de solidez de las telas tefidas a través del siguiente método de ensayo.

La solidez al lavado segun el método de ensayo AATCC 61 2A, la solidez a la luz segun el método de ensayo ISO 105
B02 y ensayo de sublimacién a 180 grados durante 30 segundos y a 210 grados durante 30 segundos.

Ejemplo-1:

Se sintetizan los colorantes de formula (4) aplicando los mismos métodos antes descritos en la seccién “Planteamiento
de sintesis general y andlisis” para obtener los siguientes tintes que se describen en la tabla:
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X
3
FO,S N=N N/R @
RS
Y R%0,SHN
Ejemplo X Y R4 R3y RS Amax
(nm)
1-1 Cl Cl CaHs C2Hs 537
1-2 Cl Cl CHs C2Hs 537
1-3 NO:2 H CHs CzoHs 545
1-4 NO:2 Cl CHs CzoHs 551
15 cl cl CHs CaHo(n) | 539

Estos colorantes proporcionan unos tonos muy brillantes y presentan excelente solidez al lavado, solidez a la luz y
solidez a la sublimacién.

Ejemplo comparativo 1

Para aumentar las propiedades de solidez a la luz del Ejemplo de colorante comparativo 37 de la publicacion
internacional W0O95/20014, los autores de la presente patente introdujeron un sustituyente -NHSO2CH3 0 -NHSO2C2Hs
en la posicién 3-(meta) del componente de acoplamiento y, tras la comparacion, los datos muestran claramente las
propiedades superiores conseguidas a través de los cambios pretendidos:

cl
_ S Eemplo 1.2 de
FO,5 N=N N\ la presente patente
CIHS
i NHSO0:CHs
o]
CoH
Fo,S NeN N/ 2T Ejemplo 37 de
. WOUSZ0014)
CoHs
cl

Tinte Solidez al | Solidez a la | Solidez a la

lavado (WF) sublimacion (SF) luz (LF)
Ejemplo-1-2 de la presente patente Clase 4-5 Clase 5 Clase 5-6
Colorante comparativo 37 de la tabla 1 de la | Clase 3 Clase 3-4 Clase 3-4
publicacion internacional W0O95/20014

Solidez al lavado segtn el método de ensayo AATCC 61 2A, solidez a la luz segtin el método de ensayo ISO 105 B02
y ensayo a la sublimacion a 180 grados durante 30 segundos y a 210 grados durante 30 segundos.

El tinte del ejemplo 1.2 de la presente patente y el tinte 37 de la publicacion internacional W095/20014 son productos
quimicos muy similares con la Unica excepcién de la diferencia de -NHSO2CHs en el componente de acoplamiento.
Sin embargo, las diferencias de calidad son muy grandes, especialmente en la solidez a la luz, asi como en la solidez
a la sublimacion y la solidez al lavado. Este ejemplo comparativo sirve para confirmar el planteamiento l6gico de
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introducir sustituyente -NHSO2CHs para mejorar las propiedades de solidez a la luz con respecto al colorante
comparativo 37 de la publicacion internacional W095/20014. La introduccién del sustituyente -NHSO2CHs proporciona
una excelente solidez a la luz y también da como resultado la mejora de la solidez a la sublimacién y la solidez al
lavado.
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REIVINDICACIONES
1. Tintes azo dispersos de férmula (4):
Y
R3
FO,S N=N N/ Y]
\Rs
. R'0,SHN
en donde,
Y y2 R* R®y R®
Cl Cl CaHs CaHs
Cl Cl CHs CaHs
NO2 H CHs CaHs
NO:2 Cl CHs CaHs
cl cl CHs CaHs(n)

2. Una composicion de tinte disperso segun la reivindicacion 1 que comprende colorante azo seleccionado de la
férmula (4) o una mezcla de los mismos, agente de dispersion en el intervalo de 80% a 400% en peso de la mezcla
de tintes y, opcionalmente, un agente de humectacion en el intervalo de 0,1% a 20% en peso de la mezcla de tintes.

3. Material tefido segun la reivindicacion 1 o la reivindicacién 2 como un solo componente o en combinacion de dos o
mas colorantes.
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