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RESUMO

"CORANTES AZO ACIDOS"

Corantes 4acidos, um processo para a sua pre-
paracdo e a sua utilizacdo para corar substratos orgénicos,
com a férmula geral (I), em que os substituintes tém os

significados indicados nas reivindicacodes.
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DESCRICAO

"CORANTES AZO ACIDOS"

A invencdo diz respeito a novos corantes 4acidos,
a4 um processo para a sua preparacdao e a sua utilizacdo para

corar substratos orgdnicos.

Os corantes 4acidos sdo conhecidos. No entanto,
ainda existe uma necessidade de corantes acidos com
melhores propriedades. Nas GB 1 272 043, EP 0 185 620, GB 1
458 295 e no WO 92/14.791 descrevem-se corantes mono-azo

relevantes.

A invengdo proporciona compostos com a fdérmula

geral (I)
R R,
B
0
— 0
R = N\\N 4 E
| R* R
0 N OH
|2
R
E significa NH; ou OH
R’ significa um grupo alquilo C; a C, substi-

tuido ou um grupo alguilo C; a C; nao subs-

tituido,
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B

significa H, um grupo alquilo C; a C4
substituido ou um grupo alquilo C; a C, nao
substituido, um grupo sulfo, -CO-NH,;, -CO-

NH-(algquilo C; a C4) ou CN,

significa H, um grupo alquilo C; a C4
substituido ou um grupo algquilo C; a Cs, néao

substituido,

significa H, um grupo sulfo, um grupo alquilo
C: a C; substituido ou um grupo alquilo C; a
C, nado substituido, um grupo alcoxilo C; a C4
substituido ou um grupo alcoxilo C; a C, néao

substituido,

significa H, um grupo alquilo C; a Cs4 substi-
tuido ou um grupo alquilo C; a Cs ndo substi-
tuido, um grupo alcoxilo C; a Cs substituido

ou um grupo alcoxilo C; a C, nao substituido,

um grupo com a férmula -SO,—, —-NH-CO-NH-,

~CR°R®-, em que

R5

significa H, um grupo alquilo C; a Cq
substituido ou um grupo alquilo C; a Cs nao

substituido,

significa H, um grupo alquilo C; a (g

substituido ou um grupo algquilo C; a Cg nao
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substituido, um grupo arilo nao substituido
ou um grupo arilo substituido, ou R’ e R°
formam em conjunto um anel cicloalifdtico

com cinco ou com seis membros, em que

0s anéis com cinco ou com seils membros sejam
substituidos com um grupo alquilo C; a C4, ou 08 anéis com

cinco ou com seis membros nao sejam mais substituidos.

E preferivel que a soma dos &tomos de carbono de
R° e R° em conjunto, seja de pelo menos 4 Aatomos de
carbono, mais preferivelmente R° e R° possuem em conjunto
pelo menos 5 dtomos de carbono. Ainda mais preferivelmente
a soma dos atomos de carbono de R’ e R6, em conjunto, ¢é de

5 ou 6 ou 7 ou 8 ou 9 atomos de carbono.

Os compostos preferidos com a férmula (I) sao
portadores de pelo menos um substituinte anidnico,
preferivelmente 1 ou 2 ou 3 substituintes anidnicos, dos
quais é muito especialmente preferido existirem 2

substituintes anidnicos.

O substituinte anidénico de que existe pelo menos
um nos compostos com a férmula (I) localiza-se de preferén-
cia num dos substituintes R' e/ou R®, mais preferivelmente,
o substituinte anidénico de qgque existe pelo menos um
localiza-se num dos substituintes R%. A  localizacao

preferida num dos substituintes também pode significar que

este substituinte é o grupo anidnico.
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Os substituintes anidnicos preferidos sado grupos
carboxilo e/ou sulfo, e sao especialmente preferidos os

grupos sulfo.

Os substituintes preferidos dos grupos alquilo C;
a C; substituidos sdo seleccionados de entre os seguintes
substituintes -0OH, -0(alquilo C; a C,), -S03H, -COOH,
-NH (alquilo C; a Cas). Os substituintes mais preferidos do
grupos alguilo C; a C4 substituidos sao seleccionados de
entre o0s seguintes substituintes -0OH, -O(algquilo C; a Ca),
-S03H, -COOH, -NH(alquilo C; a C4). 0Os grupos alquilo séao
ramificados ou lineares. 0Os grupos alquilo mais preferidos
de todos sao metilo, etilo, propilo, iso-propilo, butilo,
iso-butilo (2-metilpropilo), pentilo, iso-pentilo (2-

metilbutilo), hexilo, heptilo, octilo, ou nonilo.

Os substituintes preferidos dos grupos alcoxilo
C,1 a Cs substituidos sao seleccionados de entre os seguin-
tes substituintes -0OH, -O(alquilo C; a C4,), -S0O3H, -COOH,
-NH(alquilo Cia C4). Os grupos alcoxilo sao ramificados ou

lineares.

Os substituintes preferidos dos grupos arilo
substituidos sdo seleccionados de entre o0s seguintes
substituintes -OH, -O(algquilo C; a C4), -SO3H, grupos alqui-
lo C; a C4 substituidos, grupos algquilo ndo substituidos,
um grupo alcoxilo C; a Cs substituido e um grupo alcoxilo C;

a C4 nao substituido.
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NH», .

Na forma de realizagao preferida, E significa -

Nos compostos preferidos com a férmula geral (I)

significa NH, ou OH

significa um grupo alquilo C; a Cy; nao

substituido,

significa um grupo alquilo C; a C; subs-
tituido ou um grupo alquilo C; a C; nao
substituido, um grupo sulfo, -CO-NH,, -CO-

NH-(alquilo C; a Cy) ou CN,

significa um grupo alquilo C; a Cs substi-
tuido ou um grupo algquilo C; a Cs nao

substituido,

significa H, um grupo sulfo, um grupo alquilo
C: a C; ndo substituido, ou um grupo alcoxilo

C1 a C; nao substituido,
significa H, um grupo alquilo C; a C; néao
substituido, ou um grupo alcoxilo C; a C; néao

substituido,

um grupo com a férmula -SO,—, —CR%@—, em que
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R’ significa H, um grupo alquilo C; a GCo
substituido ou um grupo algquilo C; a Cg nao

substituido,

R® significa H, um grupo alquilo C; a GCo
substituido ou um grupo algquilo C; a Cg nao
substituido, um grupo arilo nao substituido
ou um grupo arilo substituido, ou R’ e R°
formam em conjunto um anel cicloalifdtico
com cinco ou com seis membros, em dJue O0S
anéis com cinco ou com seis membros seja
substituidos com um grupo alquilo C; a Cg,
ou 08 anéis com cinco ou com seis membros

nao sejam mais substituidos.

Em compostos ainda mais preferidos com a férmula

geral (I):

E significa NH; ou OH

R’ significa um grupo metilo,

R! significa -CH,-SOsH, -CONH; ou -CN,

significa um grupo etilo, -CHy;-CH,-CH;-NH-

CH;, —-CH,-CH,-COOH, ou - CH,-CH,-CH,-0-CH>-

CH,—-CH;—CH3
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Nos

férmula geral

significa H, ou um grupo metilo, metoxilo ou

sulfo

significa H, um grupo metilo ou metoxilo

um grupo com a férmula -SO,- ou —-CR°R°-, em

que

significa H, um grupo metilo ou etilo,

significa um grupo alquilo C; a Cs nao subs-
tituido, um grupo arilo substituido, ou R’ e
R® formam em conjunto um anel cicloalifdtico
com seis membros, em que o8 anéis com seis

membros nado sejam mais substituidos.

compostos mais preferidos de todos com a

(I)

significa NH, ou OH

significa um grupo metilo,

significa -CH;-SOsH, -CONH; ou -CN, preferi-

velmente um grupo -CH,-SOsH,

significa um grupo etilo, -CH;-CH,-CH,-NH-
CH3, —CH2—CH2—COOH, ou - CH,-CH,-CH,-0-CH,—-

CH,-CH,-CH3, preferivelmente um grupo etilo,
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R’ significa H, um grupo metilo, metoxilo ou

sulfo, preferivelmente H, metilo,

R® significa H, um grupo metilo ou metoxilo,

preferivelmente H,

B um grupo com a férmula -SO,— ou —CR%@—, em
que

R’ significa H,

R® significa um grupo arilo néao substituido ou

um grupo arilo substituido, preferivelmente
um grupo arilo nao substituido em que o

grupo arilo seja um grupo fenilo.

A invencdo também proporciona um processo para se
prepararem compostos com a fdédrmula (I). Os compostos com a
férmula (I) da invencdao presente podem ser preparados em

condig¢bes convencionais e por processos convencionais.

Nestes processos, tanto as fungdes amina como a

fungdo amina dos compostos com a fdérmula (ITI)

R3 R3

(n
H,N E
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que Jj& sao conhecidas da literatura, sdo conven-
cionalmente diazotizadas e acopladas com no total um

equivalente de um composto com a fédrmula (III)

R
R1
Z ()
07 ™N” “OH
P
R

na qual os substituintes sao todos consoante

foram definidos acima.

Nestes processos, o composto especifico com a
férmula (II) é arrefecido a 0-10°C ou preferivelmente a 0-
5°C e diazotizado adicionando &cido nitrosilsulfurico ou
nitrito de sdédio. Em seguida, deixa-se a amina diazotizada
ou bis-diazotizada reagir com o) composto (I11),

preferivelmente numa solugcao agquosa.

Os corantes com a fédrmula (I) podem ser isolados
do meio reaccional por processos convencionais, por exemplo
salgando o meio com um sal de um metal alcalino, filtrando
e secando, caso seja apropriado sob pressao reduzida e a

uma temperatura elevada.

Consoante as condigdes reaccionais e/ou do seu
isolamento, podem obter-se os corantes com a fdérmula (I)
como &acidos livres, sob a forma de sais ou de sais mistos

gue contém por exemplo um ou mais catides seleccionados de
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entre ides de metais alcalinos, por exemplo o ido sddio, ou
um ido amdénio ou um catdo alguilaménio, por exemplo catides
mono—-, di- ou trimetilamdénio ou -etilamdénio. Pode entao
transformar—-se o corante por processos convencionais de um
dcido livre para um sal ou para um sal misto ou vice-versa
ou ainda de uma forma salina noutra. Caso tal se pretenda,
podem purificar-se mais os corantes por diafiltracgao, caso
em que o0s sais indesejdveis e o0s produtos secundarios da

sintese sao separados do corante anidénico em bruto.

A remocdo dos sals qgue sdo indesejiaveis e dos
produtos secunddrios da sintese, bem como a remogao parcial
da &4dgua a partir da solucdo de corante em bruto pode ser
levada a cabo recorrendo a uma membrana semipermedvel,
aplicando uma pressaoc que permite obter-se o corante sem 0s
sais indesejdveis e sem os produtos secunddrios da sintese,
sob a forma de uma solucdo e caso seja necessario a de um

material sélido, de um modo convencional.

Os corantes com a férmula (I) e os seus sais sao
especialmente adequados para tingir ou para imprimir mate-
rial fibroso constituido por poliamidas naturais ou sinté-
ticas, com tons amarelos a esverdeados. 0Os corantes com a
férmula (I) e o0s seus sals sao adequados para produzir
tintas para impressao de tipo Jjacto de tinta (Inkjet) e
para utilizar estas tintas para impressao em Jjacto para
imprimir material fibroso constituido por amidas naturais

ou sintéticas, ou por celulose (por exemplo papel).
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A invencado proporciona portanto num outro seu
aspecto a utilizacado dos corantes com a férmula (I), dos
seus sais e de misturas para tingir e/ou imprimir materiais
fibrosos constituidos por poliamidas naturais ou sintéti-
cas. Um aspecto adicional é a producdao de tintas para im-
pressao em jacto e a sua utilizacao para imprimir materiais
fibrosos constituidos por poliamidas naturais ou sinté-

ticas.

O tingimento ¢é levado a cabo de acordo com
processos conhecidos, vejam-se por exemplo 0S processos de
tingimento descritos na Ullmanns Encyklopadie der
technischen Chemie, 42 Edicdo, 1982, Volume 22, paginas
658-673, ou no livro ©por M. Peter e H.K. Rouette,
Grundlagen der Textilveredlung, 132 Edicdo, 1989, péaginas
535-556 e b566-574. Déa-se preferéncia a tingimentos pelo
processo de esgotamento, a uma temperatura de 30 a 140°C,
mais preferivelmente a entre 80 e 120°C e de preferéncia a
uma temperatura de 80 a 100°C, a uma razao entre licores de

entre 3:1 e 40:1.

O substrato a tingir pode estar presente por
exemplo sob a forma de um fio, de um tecido, de uma malha
ou de um tapete. E possivel obter tingimentos completamente
definidos, de uma forma permanente, sobre substratos
delicados, sendo exemplos a malha de 1a, cachemira, alpaca
e pelo de cabra angora. Os corantes da invencao sao
especialmente Uteis para tingir fibras extremamente finas

(microfibras).
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Os corantes de acordo com a invengdo presente e
08 seus sais sao fortemente compativeis com as tintas
dcidas conhecidas. Portanto, os corantes com a férmula (I),
0s seus sais ou as misturas podem ser utilizados por si sés
num processo de tingimento ou de impressao, ou entao a
titulo de uma componente de um tingimentos ou impressdes
com uma combinacdaoc de matizes, em conjunto com outros
corantes 4&cidos da mesma classe, 1isto &, com corantes
dcidos possuindo propriedades de tingimento comparaveis,
talis como por exemplo propriedades de fixacao da cor e
taxas de esgotamento do banho corante para o substrato. Os
corantes da invencao presente podem ser usados em especial
em conjunto com determinados outros corantes que apresentem
croméforos adequados. A razdo a gqual os corantes estéo
presentes num tingimento com uma combinacdao de matizes ou
numa composicdo para impressao € ditada pelo tom que se

pretenda obter.

Os novos corantes com a férmula (I), tal como se
afirmou acima, sd&o muito Uuteis para tingir poliamidas
naturais e sintéticas, isto €, 1la, seda e todos os tipos de
nylon, em cada um dos quais tingimentos com bons niveis de
solidez da cor, em particular boa resisténcia a luz e boa
resisténcia em humido (lavagem, transpiragdo alcalina)
sejam obtidas. Os corantes com a fdérmula (I) e oS seus sais
apresentam uma taxa de esgotamento elevada. A capacidade
dos corantes com a fdérmula (I) e dos seus sais para se

adicionarem é de igual modo muito boa. Os tingimentos com o
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tom pretendido para os substratos identificados apresentam
uma qualidade que sobressai. Para além disto todos os
tingimentos apresentam tons constantes guando iluminados
sob luz artificial. Além disto, a resisténcia ao lustro e a

ebulicao é boa.

Uma vantagem decisiva destes novos corantes &
serem 1isentos de metais e proporcionarem tingimentos muito

uniformes.

Os compostos de acordo com a invencao podem ser
utilizados a titulo de corantes individuais, ou entao,
devido a sua boa compatibilidade, a titulo de elementos de
combinagdes com outros corantes da mesma classe que
apresentem propriedades de tingimento semelhantes, por
exemplo no eu toca a sua resisténcia em geral, aos seus
valores de esgotamento, etc. Os tons dos tingimentos com
combinac¢des apresentam resisténcias semelhantes aos dos

obtidos com o corante individual.

Os corantes da invencado com a férmula (I) podem
também ser utilizados a titulo de componentes amarelas no
tingimento ou na impressdo tricromdticos. O tingimento ou
na impressdo tricromdticos podem ser utilizados em todos os
processos habituais e conhecidos de tingimento e impressao,
tais como por exemplo o processo continuo, o processo de
esgotamento, o processo de tingimento com espumas e o

processo com jacto de tinta.
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A composicao das componentes do corante indivi-
dual na mistura de corantes tricromdtica que se utiliza no
processo da invencao depende da tonalidade pretendida. Uma
tonalidade castanha utiliza por exemplo preferivelmente 20
- 40% em peso de uma componente amarela, 40 - 60% em peso
da componente cor-de-laranja ou vermelha da invencao, e 10

Q

- 20% em peso de uma componente azul.

A componente amarela, tal como se descreve acima,
pode ser constituida por uma uUnica componente ou por uma
mistura de diferentes componentes individuais cor-de-
laranja de acordo com a foérmula (I). Preferem-se combi-

nagdes com duas ou com trés componentes.

Sao descritas respectivamente componentes espe-
cialmente preferidas vermelhas e/ou azuis, no WO

2002/46.318 ou no WO 99/51.681.

Os exemplos que se seguem servem para ilustrar
melhor a invencao. Nos Exemplos todas as partes e todas as
percentagens sao em peso ou em volume, e as temperaturas
apresentadas sao em graus Celsius, a nao ser quando se

indicar algo em contréario.

ExemElo 1:

Tetra—-azotizam-se 26,8 Partes (0,1 mol) de 1,1-
bis-(4-aminofenil)-2-etill-butano recorrendo a métodos

conhecidos, com 13,8 partes (0,2 mol) de nitrito de sdédio,
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a 0-5°C em 200 partes de 4&dgua e 60 partes de 4&cido
cloridrico (a cerca de 30%). Adicionam-se ao longo de 30
minutos a solucdo tetra-azotizada e gelada, 24,7 partes

(0,1 mol) de um composto com a fdérmula

CH

3
N

>

H,C

OH

dissolvidos em 250 partes de &gua. Por adicdo de
uma solucao de NaOH a 30% leva-se o pH a 3-4,5 obtendo-se

um corante com a férmula

OH
HO T\ o
e o0 corante estard em solucdo. Agx = 447 nm.

Pode isclar-se o corante por concentragdao em va-
zio ou por precipitacdao em acetona/dlcool. No entanto pode
utilizar-se directamente a mistura para tingir o produto,
sem qualquer isolamento prévio. O corante apresenta de
forma surpreendente uma solubilidade muito elevada em &gua
e proporciona tingimentos amarelos com propriedades de

solidez e resisténcia da cor gque sdo muito boas.
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Exemplo 2:
Tetra—-azotizam-se 27,4 Partes (0,1 mol) de Bis-
(4—aminofenil)-fenilmetano de acordo com métodos conhecidos

com 13,8 partes (0,2 mol) de nitrito de sdédio a 0-5°C em

200 partes de 4&agua e 60 partes de &acido cloridrico (ca.

30%) .

Adicionam-se 24,7 partes (0,1 mol) de um composto

com a férmula
CH,

HO;s” Y |
¢ )N OH

H.C

dissolvidos em 250 partes de agua, ao longo de 30

minutos, a solugdo tetra-azotizada gelada. Por adicdo de

uma solugao a 30% de NaOH leva-se o pH a 3-4,5 obtendo-se

Ny l'li ﬂlii
HO,S | X N OH

HO N O

N

um corante com a fdérmula

estando o corante em solucdo. Agx = 459 nm.

Pode isolar-se o corante por concentragcao em

vazio ou por precipitacdo a partir de acetona/dlcool.
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No entanto pode utilizar-se directamente a
mistura reaccional para tingir sem se isolar o produto. O
corante tem uma elevada solubilidade em &dgua e proporciona
tingimentos amarelos com propriedades surpreendentes de

muito boa solidez e estabilidade da cor.

Exemplos 3-20:

Sintetizaram-se o0s compostos seguintes listados

na tabela 1 de acordo com o exemplo 1 ou o 2, utilizando a

diamina

HN NH,

a titulo de componente diazo, que se fez reagir

com uma componente de acoplamento

CH,
HO,S /’I
07 "N” “OH
HC)

em gue se obteve um composto com a seguinte fér-

mula:
3 R’

OH
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0 valor de Aux

(lambda maximo)

estd indicado em

nm (nanémetros; medido numa solucdo em acido acético a 1%).

Tabela 1:
Exemplo Diamina Amax [nm]

> OO e
HN NH,

4 MeO. C 0 OMe 449
HN NH,
H.C CH

: G
H,N NH,

CH, CH,
L,

° J Q0 o

H,N NH,
cH,

7 457
POAGW

8 TC
H,N NH,
H.C CH

9 SRt
H,N NH,
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(continuacao)
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(continuacao)

Exemplo Diamina Amax [nm]

0 \\S/IO
19 /©/ \©\ 149
H,N NH,

452

: Ny : NH
20 H,N //S\\ 2
O O

Exemplos 21 - 26:

Sintetizaram-se o0s seguintes compostos listados
na Tabela 2 de acordo com os exemplos 1 ou 2, utilizando a

diamina

a titulo de componente diazo e fez-se reagir com

uma componente de acoplamento

obtendo-se deste modo um composto com a seguinte

férmulac:
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0 valor de Amx (lambda maximo) estd indicado em

nm (nandémetros; medido numa solucdo em acido acético a 1%).

Tabela 2:

Exemplo R’ Diamina Amax [nm]

HO,S SO,H
21 ~CN * 458
i H H
HO,S NN SO,H

23 —CONH, Dto. 459
HO,S SOH

20| oro. T 57

25 ~S05H Dto. 457

H H
HO,S N\n/N SOH
26 bto. T Cr 149

Exemplo 27:

Diazotizam-se 27,4 partes (0,1 mol) de 4,4'-
diamino-difenilsulfona de acordo com métodos conhecidos,
com 6,9 partes (0,1 mol) de nitrito de sdédio a 0-5°C em 200

partes de adgua e 60 partes de &acido cloridrico (ca. 30%).

Adicionaram-se 24,7 partes (0,1 mol) de um com-—

posto com a férmula
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CH,

HO,8” Y |
07 ™N” “oH

HC)

dissolvidos em 250 partes de agua, ao longo de 30
minutos, a solucdo diazotizada gelada. Por adicdo de uma
solucao de NaOH a 30% leva-se o pH a 3-4,5, obtendo-se um

corante com a férmula

I
O

[7:}

z
/3
Z E
oﬁm =0

s
I

ficando o corante em solucdo. Ag.x = 462 nm.

Pode isolar-se o corante por concentracao em

vazio ou por precipitacdo a partir de acetona/édlcool.

Pode no entanto utilizar-se a mistura reaccional
directamente para tingir o produto sem isolamento. O coran-
te tem uma solubilidade muito elevada em &gua e proporciona
tingimentos em amarelo com propriedades surpreendentemente

muito boas de solidez e estabilidade.

Exemplos 28-32:

Sintetizaram-se o0s seguintes compostos listados

na tabela 1 de acordo com o exemplo 27, partindo da diamina
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A
w

A
w

H,N NH,

a titulo de componente diazo, e fez-se reagir com

uma componente de acoplamento

em que se obtém um composto com a férmula se-

R ; jR3
; B
N=N R‘ R4 NH2

guinte:

0 valor de MAux (lambda maximo) estd indicado em

nm (nanémetros; medido numa solucdo em acido acético a 1%).

Tabela 3:

Exemplo Diamina Amax [NMm]

0\\ ”

H.N S NH
28 “@’@’ g 456
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(continuacao)

Exemplo Diamina Amax [nm]

29 . O O . 447

30 H,C CH, 441
SRS

31

H
|lD 450
NH

32

O 447

EXEMPLO DE UTILIZACAO A

Num banho do tingimento a 40°C, constituido por
2.000 partes de 4&gua, 1 parte de um agente nivelador
fracamente activo para catides e que é baseado numa amida
de um &cido gordo aminopropiletoxilado e que tem afinidade
para o corante, 0,25 parte do corante do Exemplo de
Preparacdao 1 ajustado a pH 5 com 1-2 partes de &cido
acético a 40%, colocam-se 100 partes de tecido de nylon-6.
Passados 10 minutos a 40°C, aquece-se o banho de tingimento
a 98°C a uma taxa de 1°C por minuto, e depois deixa-se a
fervura durante 45-60 minutos. Em seguida arrefece-se até
70°C ao longo de 15 minutos. Remove-se a mistura de

tingimento do banho, lava-se com agua quente e depois fria
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e seca-se. O resultado obtido é um corante amarelo para

poliamidas possuindo boa solidez a luz e em humido.

EXEMPLO DE UTILZACAO B

Num banho do tingimento a 40°C, constituido por
2.000 partes de 4&gua, 1 parte de um agente nivelador
fracamente activo para catides e que é baseado numa amida
de um &cido gordo aminopropiletoxilado e que tem afinidade
para o corante, 0,3 parte do corante do Exemplo de
Preparacdo 1 a pH ajustado a 5 com 1-2 partes de 4&cido
acético a 40%, colocam-se 100 partes de um tecido de nylon-
6,6. Passados 10 minutos a 40°C, aquece-se o banho de
tingimento a 120°C a uma taxa de 1,5°C por minuto e depois
deixa-se a esta temperatura durante 15-25 minutos. Em
seguida arrefece-se até 70°C ao 1longo de 25 minutos.
Retira-se o material do banho de tingimento, lava-se com
dgua quente e depois com Aagua fria e seca-se. O resultado
obtido ¢é um corante amarelo para poliamida com boas
propriedades de nivelamento e com boa solidez e

estabilidade a luz e em humido.

EXEMPLO DE UTILIZAQAO C

Num banho de tingimento a 40°C, constituido por
4.000 partes de 4&gua, 1 parte de um agente nivelador
fracamente anfotérico baseado numa numa amida de um acido
gordo sulfatado e etoxilado e que tem afinidade para o

corante, 0,4 partes do corante do Exemplo de Preparagao 1 e
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com o pH ajustado a 5 com 1-2 partes de &acido acético a
40%, colocam-se 100 partes de tecido em 1la. Passados 10
minutos a 40°C, agquece-se o banho de tingimento a fervura a
uma taxa de 1°C por minuto e deixa-se a fervura durante 40-
60 minutos. Em seguida arrefece-se até 70°C ao longo de 20
minutos. Remove-se o tecido tingido do banho, lava-se com
dgua quente e depois fria, e seca-se. O resultado obtido é
uma l1ld tingida de amarelo possuindo boa resisténcia a luz e

a agua.

EXEMPLO DE UTILIZACAO D

Tratam-se 100 partes de um material tecido em

nilon-6 com um licor a 50°C constituido por

40 partes do corante do Exemplo de Preparacao 1,

100 partes de ureia,

20 partes de um solubilizador nao idénico Dbaseado em
butildiglicol,

15-20 partes de acido acético (para ajustar o pH a 4),

10 partes de um agente nivelante fracamente activo para
catides que € baseado numa aminopropilamida
etoxilada de um 4&cido gordo e qgue tem
afinidade para o corante, e

810—- partes de &agua (para completar 1.000 partes de licor

815 d tratamento).

O material impregnado deste modo ¢é enrolado e

deixado permanecer numa camara de vapor em condicdes de
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vapor saturado, a 85-98°C durante 3-6 horas, para fixacao.
Lava-se entdo o material tingido com agua guente e fria, e
seca-se. O resultado obtido é um nylon amarelo tingido com

boa uniformidade e com resisténcia boa a luz e a &gua.

EXEMPLO DE UTILIZACAO E

Um fardo de material téxtil cortado constituido
por nylon-6 e com um tecido sintético na base é tratado com

um licor contendo, por 1.000 partes

1 Parte do corante do Exemplo de Preparacgao 1

4 partes de um espessante comercialmente disponivel, basea-
do em éter de farinha de alfarroba

2 partes de um composto nao iénico de adicao de o6xido de
etileno a um alquilfenol superior

1 parte de acido acético a 60%.

Isto é seguido por uma impressadao com uma pasta

que contém, em 1.000 partes, as seguintes componentes:

20 partes de uma algquilamina gorda alcoxilada comercial-
mente disponivel (produto de substituicéo)
20 partes de um espessante comercialmente disponivel,

baseado em éter de farinha de alfarroba.

Ajusta-se a impressao para 6 minutos e vapor
saturado a 100°C, lava-se e seca-se. O resulto obtido é um
material de cobertura uniformemente corado com um desenho

branco e amarelo.
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EXEMPLO DE UTILIZACAO F

Tingem-se 100 partes de um couro curtido a crdémio
com nova curtimenta sintética, de grao rapado em humido,
durante 30 minutos num banho contendo 300 partes de Aagua e
2 partes do corante do Exemplo de Preparacao 1, a 55°C.
Depois de se adicionarem 4 partes de uma emulsao a 60% de
um 6leo de peixe sulfitado, trata-se o couro com o licor
gordo durante 45 minutos. Em seguida acidifica-se com acido
férmico a 8,5% e mdi-se durante 10 minutos (pH final do
banho 3,5-4,0). Lava-se entdo o couro, deixa—-se escorrer
até secar e acaba-se tal como habitualmente. O resultado
obtido ¢ um couro tingido com um tom cor-de-laranja

uniforme com boas resisténcias.
Os Exemplos de Utilizacdo A a F também podem ser
levados a cabo com o8 corantes 2 a 32, com resultados seme-

lhantes.

EXEMPLO DE UTILIZAQAO G

Dissolvem-se 3 partes do Exemplo de Preparacao 1
em 82 partes de 4&dgua desmineralizada e 15 partes de
dietilenoglicol a 60°C. Arrefece-se até a temperatura ambi-
ente para se obter uma tinta cor-de-laranja para impressao
que ¢ muito adequada para impressdao por Jjacto de tinta,

sobre papel, ou para téxteis em poliamida e em 1la.
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Também se pode levar a cabo o Exemplo de Utili-

zagcao G com os corantes 2 a 26, com resultados semelhantes.

EXEMPLO DE UTILIZACAO H

Aquece-se até 80°C no decurso de 10 minutos um
banho de tingimento constituido por 1.000 partes de Aagua,
80 partes sal de Glauber calcinado, 1 parte de nitroben-
zeno-3-sulfonato de sdédio e 1 parte do corante do Exemplo
1. Em seguida, adicionam-se 100 partes de algodao
mercerizado. Em seguida tinge-se a 80°C durante 5 minutos e
depois aguece-se a 95°C no decurso de 15 minutos. Passados
10 minutos a 95°C, adicionam-se 3 partes de carbonato de
s6édio, e em seguida mais 7 partes de carbonato de sédio,
apdés 20 minutos, e outras 10 partes de carbonato de sdédio
ao fim de 30 minutos a 95°C. Continua-se subsequentemente a
tingir durante 60 minutos a 95°C. Retira-se -entadao o
material tingido do banho de tingimento e lava-se em &agua
desmineralizada corrente durante 3 minutos. Seguem-se duas
lavagens de 10 minutos cada uma em 5.000 partes de A&agua
desmineralizada a fervura e depois uma lavagem com &agua
desmineralizada corrente durante a 60°C durante 3 minutos e
com agua da torneira fria durante um minuto. Por secagem
obtém-se um algoddo amarelo brilhante com boas resis-

téncias.

EXEMPLO DE UTILIZACAO I

Dissolvem-se 0,2 partes do corante do Exemplo de
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Preparacdo 1 em 100 partes de &dgua quente, e arrefece-se a
solucdo até a temperatura ambiente. Adiciona-se esta
solugcdao a 100 partes de polpa bissulfitica quimicamente
branqueada em 2.000 partes de agua, num Hollander. Passados
15 minutos de mistura, adiciona-se cola de resina e sulfato
de aluminio para precipitar o produto do modo habitual. O
papel produzido a partir desta polpa tratada tem um tom

amarelo com boas resisténcias em meio humido.

Os Exemplos de Utilizacdo H e I também podem ser

levados a cabo com os corantes 2 a 32, com resultados

semelhantes.

Lisboa, 3 de Abril de 2012
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REIVINDICACOES

1. Compostos com a férmula geral (I)
R R,
B
(7
D )
RN~ NQN ) E
| = R
N~ TOH
&2

na qual

E significa NH; ou OH

R’ significa um grupo alquilo C; a Cs; substi-
tuido ou um grupo alguilo C; a C, nao
substituido,

R significa H, um grupo alquilo C; a C, subs-
tituido ou um grupo alquilo C; a C, nao
substituido, um grupo sulfo, -CO-NH,, -CO-
NH-(algquilo C; a C4) ou CN,

R* significa H, um grupo alquilo C; a C; substi-
tuido ou um grupo alquilo C; a C; nao subs-
tituido,

R’ significa H, um grupo sulfo, um grupo alquilo

Ci a Cg substituido ou um grupo alquilo C; a
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~CRR°-

14

C, nado substituido, um grupo alcoxilo C; a C4
substituido ou um grupo alcoxilo C; a C; néo

substituido,

significa H, um grupo algquilo C; a C4
substituido ou um grupo alquilo C; a C, néao
substituido, um grupo alcoxilo C; a C, subs-

tituido ou um grupo alcoxilo C; a C, nao

substituido,

um grupo com a férmula -SO,—, —-NH-CO-NH-,

em que

significa H, um grupo alquilo C; a Cq
substituido ou um grupo alquilo C; a Cg nao

substituido,

significa H, um grupo alquilo C; a (g
substituido ou um grupo algquilo C; a Cg nao
substituido, um grupo arilo nao substituido
ou um grupo arilo substituido, ou R® e R°
formam em conjunto um anel cicloalifdatico
com cinco ou com seis membros, em que O0S
anéis com cinco ou com Seils membros seja
substituidos com um grupo algquilo C; a Cy,
ou o0s anéis com cinco ou com seis membros

ndao sejam mais substituidos.

Compostos de acordo com a reivindicacao 1,
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caracterizados

portadores de

3.

caracterizados

por os compostos com a férmula (I) serem

pelo menos um substituinte anidénico.

Compostos de acordo com a reivindicacao 2,

por

significar NH; ou OH

significar um grupo alquilo C; a C; nao

substituido,

significar um  grupo alquilo C1 a C,
substituido ou um grupo algquilo C; a C; nao
substituido, um grupo sulfo, -CO-NH,, -CO-

NH-(alquilo C; a C;) ou CN,

significar um grupo alguilo C; a Cs subs-
tituido ou um grupo algquilo C; a Cs nao

substituido,

significar H, um grupo sulfo, um  grupo
algquilo C; a C, nao substituido, ou um grupo

alcoxilo C; a C; nado substituido,

significar H, um grupo alquilo C; a C; nao
substituido, ou um grupo alcoxilo C:; a C; néao

substituido,

ser um grupo com a férmula -SO,—, —-CRR°-, em

que
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4.

caracterizados

significar H, um grupo alquilo C; a Cg
substituido ou um grupo algquilo C; a Cg nao

substituido,

significar H, um grupo algquilo C; a GCq
substituido ou um grupo algquilo C; a Cg nao
substituido, um grupo arilo nao substituido
ou um grupo arilo substituido, ou R’ e R°
formam em conjunto um anel cicloalifdtico
com cinco ou com seis membros, em dJue O0S
anéis com cinco ou com seis membros seja
substituidos com um grupo alquilo C; a Cg,
ou 08 anéis com cinco ou com seis membros

nao sejam mais substituidos.

Compostos de acordo com a reivindicacao 3,

por

significar NH;, ou OH

significar um grupo metilo,

significar -CH,-SO3H, -CONH, ou -CN,

significar um grupo etilo, -CH,;-CHy;-CH;-NH-

CH;, —-CH,-CH,-COOH, ou - CH,-CH,-CH,-0-CH>-

CH,—-CH;—CH3
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formula

5.

significar H, ou um grupo metilo, metoxilo

ou sulfo

significar H, um grupo metilo ou metoxilo

ser um grupo com a férmula -SO,— ou —CR°R®-,

em que

significar H, um grupo metilo ou etilo,

significar um grupo alquilo C; a Cg; nao
substituido, um grupo arilo substituido, ou
R° e R®° formam em conjunto um anel ciclo-
alifatico com seis membros, em que oS anéis
com seis membros nao sejam mais substi-

tuidos.

Processo para preparar compostos com a

(I)de acordo com a reivindicacao 1, caracterizado

por as funcgdes amina dos compostos com a fdérmula (ITI)

RS R3

(1
H,N E

serem diazotizadas e acopladas totalmente com um

equivalente de um composto com a fédrmula (III)
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R
R1
/l (m
07 "N~ TOH
P
R

em que os substituintes sejam cada um deles tal

como se definiram acima.

6. Utilizacdo dos compostos com a férmula (I)
de acordo com a Reivindicagdo 1 para tingir e/ou imprimir

substratos orgénicos.

7. Utilizacao de compostos com a férmula (I) de
acordo com a Reivindicacgdo 1 para tingir e/ou imprimir 14,

seda e poliamidas sintéticas.

8. Utilizacao de compostos com a férmula (I) de

acordo com a Reivindicacao 1 para preparar tintas de

impressao para um processo por jacto de tinta.

Lisboa, 3 de Abril de 2012
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