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(57) Resumo: CORANTES REATIVOS, SUA PREPARACAO E
USO.. A presente invengao refere-se a corantes reativos da formula:
em que: B é um elemento de ligagdo em ponte alifatico, R' & Ci-
Cqalquila, halogénio ou um radical -SO,-Z, R? e R® sao
independentemente C;-Cgalcéxi, R4, R® e R® sao independentemente
hidrogénio ou C4-C4 alquila substituida ou ndo substituida, k e q séo
independentemente o niumero O ou 1, p € o numero 0,1 ou 2, X; e X,
sé@o independentemente halogénio, e T é halogénio, um substituinte
nao reativo em fibra ou um radical reativo em fibra da férmula: -NH-
(CHz) 2.5-S0»-Z (2a), -NH-(CHy) 5.5-O-(CH5) 23-SO»-Z (2b). em que: (Ry)
o2 indica de O a 2 substituintes idénticos ou diferentes do grupo
halogénio, C4-C,alquila, C4-C,alcéxi e sulfo, Z é vinila ou um radical -
CH,-CH,-U e U é um grupo que e removivel sob condigdes alcalinas, é
um grupo -CH(Hal)-CH,-Hal ou -C(Hal)=CH, e Hal é halogénio, ou T é
um radical da férmula: em que: Ry, Rz, R, R4, k, p € q possuem
independentemente as definicbes fornecidas acima, sendo
especialmente apropriados para tingir algodao e rendendo tingimentos
possuindo boas propriedades de fixagéo total.
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Relatério Descritivo da Patente de Inveng&o para "CORANTES
REATIVOS, SUA PREPARACAO E USO".

A présente invengao refere-se aos novos corantes reativos, a um
processo para sua ;ireparagéo € a seu uso no tingimento ou impressao de
materiais de fibra téxtil.

A prética de tingimento usando corantes reafivos conduziu as
recentes demahdas de alta qualidade dos tingimentos e eficiéncia econémi-
ca dos processos de iingimento. Como resultado, continua a necessidade de
novos corantes reativos possuindo propfiedades aperfeigoadas, especial-
mente com relagao a sua aplicagao. |

| O tingimento, atualmente, requer corantes reatlvos que tenham
substantividade suficiente e ao mesmo tenham boa facilidade de retirada de
agua do coranté nao fixado. Além disso, eles devem ‘exibir bom rendimento
de cor e alta reatividade, o objetivo sendo especiallmente prover tingimentos
possuindo alto grau de fixagdo. Os corantes conhecidos nao satlsfazem 0s
requisitos citados em todas as propriedades.
~ Os corantes descritos na técnica antenor tais como, por exem-
plo, os éorantes da US-A-4 772 687 e do WO-A-02/08342, ainda possuem
determinadas desvantagens com relacéo as propriedades necessarias.

0] problema enfrentado pela presente invengdo é consequente-
mente obter para o tlnglmento e impressdo de materiais fibrosos, corantes
reativos aperfelgoados‘ que possuam as qualidades descritas acima em um
alto grau. Os -ndvos ,corantés seriam distinguidos especialmente por rendi- |
mentos de fixacao altos e propriedades de éstabilidadé de ligacao de fibra-
corante altas, além disso, deve ser possivel para o corante que néo é fixado
naé fibras ser retirado com facilidade. Os corantes devem também render
tingimentos poésuindo boas propriedades de fixagao total, por exemplo, fixa-
¢éo em luz e a umido. | - }

Foi vermcado que o problema proposto e amplamente solucio-
nado pelos novos corantes deﬂmdos aqui a seguir. |

A presente mvengao se refere, consequentemente, aos corantes
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reativos da férmula:

(Ry), {SOH),
(1),
N
[

N+ O
R, N _
A&
Ra N+ O X1 X2
| NN B NN
O@ i J—N_B_N_L\N L
HO,S (SO,H),

onde:

B é um elemento de ligagao em ponte alifatico,

R1 é C4-C,4 alquila, halogénio ou um radical —SOQ-Z,

Rz e Rj séo independentemente C,-C,4 alcdxi,

R4, Rs e Re s@o independentemente hidrogénio ou C4-C, alquila
substituida ou nao substituida,

k e q sdo independentemente o nimero O ou 1,

p é onimero 0, 1 ou 2,

X1 e Xz séo independentemente halogénio, e

T é halogénio, um éubstituinte nao reativo em fibra ou um radical
reativo em fibra da férmula _ ‘

-NH-(CH2)2.3-SO2-Z (2a),

-NH-(CHz)23-0-(CH2)2.3-S02-Z ~ (@b),
H, Me, Et (R7)02 o i
N—@ | o (20),
($O,H)q.y
(2d),

CONH-(CH,), ,-SO,-Z

(SO4H),,

@ | (2e) ou
NHCO-(CHy),5-80,2 .



(SOzH), .,

—NH (2f),
NH-CO-Q
onde
(R7)o indica de 0 a 2 substituintes idénticos ou diferentes do gru-
po halogénio, C;-C, alquila, C1-C4 alcéxi e sulfo, |
5 Z é vinila ou um radical -CH,-CHz-U e U é um grupo que é remo-
vivel sob condicdes alcalinas,
| -Q é um grupo -CH(Hal)-CHz-Hal ou grupo -C(Hal)=CH; e
Hal é halogénio, ou

T é um radical da férmula
( R1)k SosH)p

10

onde
R1, Rz, Rs, Ra, k, p e g sdo cada um conforme definido acima.
No radical da férmula (2c), Me é o radical metila e Et é o radical
etila. Os radicais mencionados, além do hidrogénio, sdo substituintes possi-
15  veis no atomo de nitrogénio.
| O significado do radical R_{, Rz, R, R4, k, p ou g na férmula (1) e
o significado do radical correspondente R4, Ry, Rs, R4, k, p ou g no radical T
da férmula (3) sao tanto idénticos quanto diferentes.
Como C4-C,4 alquila séo levados em consideracao para R; e Ry,
20 independentemente, por exemplo, metila, etila, propila, isopropila, n-butila,
sec-butila, t-butila e isobutila, preferivelmente metila e etila e especialmente
metila. |
Os radicais R4, Rs € Rg como radicais alquila sdo de cadeia line-

ar ou ramificada. Os radicais alquila podem ser adicionalmente substituidos,
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por exemplo por hidroxi, sulfo, sulfato, ciano ou por carbéxi. Exemplos que
podem ser mencionados sdo metila, etila, n-propila, isopropila, n-butila, sec-

~ butila, t-butila e isobutila, e também os radicais correspondentes substituidos

por hidroxi, sulfo, sulfato, ciano ou por carboxi. Substituintes preferidos sdo
hidroxi, sulfo ou sulfato, especialmente hidréxi ou sulfato e mais especial-
mente hidroxi.

Como C;-C4 alcdxi sdo levados em consideragdo para Ry, Rz e
Ry, independentemente, por exemplo metdxi, etoxi, n-propdxi, isopropéxi, n-
butdxi e isobutdxi, preferivelmente metoxi e etoxi e especialmente metdxi.

Como halogénio sao levados em conéideragéo para Ry e Ry,
independentemente, por exemplo, fitor, cloro e bromo, preferivelmente cloro.

Preferivelmente, Ry é metila, cloro ou um radical -SO,-Z, espe-
cialmente um radical —S0;-Z, onde Z é conforme definido acima.
' Preferivelmente, R, e Rz sdo metdxi.

Preferivelmente, R, é hidrogénio ou C4-C4 alquila, especialmente
hidrogénio.

Preferivelmente, Rs e Rs sdo independentemente, hidrogénio ou
C4-C4 alquila que é substituida ou ndo substituida por hidréxi, sulfo, sulfato,
ciano ou pbr carboxi. De acordo com uma cohcretizagéo de interesse, um
dos radicais Rs e Rg € C1-C,4 alquila substituida por hidréxi, sulfo, sulfato, cia-
no ou por carboxi, e o outro dos radicais Rs e Rs € hidrogénio ou C4-C4 alqui-
la, especialmente hidrogénio.

Especial e preferivelmente, Rs e Rg sdo independentemente hi-
drogénio ou C4-C4 alquila, especialmente hidrogénio.

Em uma concretizagdo importante da presente invencéo, 'R4, Rs
e Re sé@o hidrogénio. | |

Preferivelmente, (R7)o.2 indica de 0 a 2 substituintes idénticos ou
diferentes do grupo C4-C4 alquila, C+-C4 alcéxi e sulfo, especialmente metila,
metoxi e sulfo.

Ry é especial e preferivelmente hidrogénio.

B como um elemento de ligagdo em ponte alifatico é por exem-
plo, um radical de C»-C,2 alquileno de cadeia linear ou ramificada, especial-
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mente um radical Cz-Cs alquileno de cadeia linear ou ramificada, especial-
mente um radical que pode ser interrompido por 1, 2 ou 3 elementos do gru-
po -NH-, -N(CHg)- e especialmente -O- e que é substituido ou ndo substitui-
do por hidréxi, sulfo, sulfato, ciano ou por carboxi. Hidréxi, sulfo ou sulfato,
especialmente hidroxi ou sulfato sdo preferidos como substituinte dos radi-
cais alquileno mencionados para B.

Como elementos de ligagdo em ponte alifaticos para B sdo tam-
bém levados em consideragdo, por exemplo, radicais Cs-Cq-cicloalquaileno,
especialrhente radicais cicloexileno. Os radicais cicloalquileno mencionados
podem ser substituidos ou n&o substituidos por C4-C, alquila, C1-Cq alcoxi,
C2-C,4 alcanoilamino, sulfo, halogénio ou por carboxi, especialmente por Cy-
C4 alquila. Elementos de ligacdo em ponte alifaticos para B que também po-
dem ser mencionados sao radicais metilenocicloexileno, etilenocicloexileno e
metilenocicloexilenometileno que sao substituidos ou ndo substituidos no

anel cicloexileno por C4-C,4 alquila, especiaimente metila.
—N—B—N—

Para o radical da férmula llq | , & levado em consi-

5 RG

~ . . . / N\
deragao, por exemplo, também um radical da formula —nN N— ou

—N N-ak—N— , onde alk é C4-C, alquileno, por exemplo etileno.
__/ H

Preferiveimente, B é um radical C,-C, alquileno que pode ser

| interrompido por 1, 2 ou 3 elementos do grupo -NH-, -N(CHz)- e -O- e que é

substituido ou néo substituido por hidréxi, sulfo, sulfato, ciano ou por carbéxi;
um radical Cs-Cq cicloalquileno substituido ou ndo substituido por C4-C, al-

quila, C41-C4 alcoxi, C2-C4 alcanoilamino, sulfo, halogénio ou por carbéxi; ou o
—N—B—N—

radical da férmula IL | € um radical da formula

5 RG

—/

Especial e preferivelmente, B é um radical C,-C;, alquileno que
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pode ser interrompido por 1, 2 ou 3 elementos -O- e que é substituido ou
n&o substituido por hidroxi, sulfo, sulfato, ciano ou por carbéxi.
Muito especial e preferivelmente, B € um radical C2-Cy2 alquile-
no, especialmente um radical C.-Ce alquileno, tal como, por exemplo, 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-hexiléno ou um radical da for-
CH, cH,

mula ——CH,=C—CH,— oy | , que pode ser
(I:H — CH;~CH— CH,-CH;CH;—
3 .

- interrompido por 1, 2 ou 3 elementos -O- elementos e que é substituido ou

nao substituido por hidroxi ou por sulfato, porém é preferivelmente nao subs-
tituido e nao interrompido por -O-.

Elémentos B de ligagao em ponte muito especialmente importan-
tes séo elementos de ligagdo em ponte da férmula -CH2-CH(Rg)- onde Rg é
C1-C4 alquila, especialmente metila, e, especialmente, 1,2-propileno.

Como halogénio sao levados em consideracao, X;, Xz e T, cada
um independente do outro por exemplo, fluor, cloro ou brbm‘o', preferivelmen-
te fluor ou cloro. '

‘Especial e preferivelmente, X; é flor.

Muito especial e preferivelmente, X; e Xz sao fluor.

- Quando T indica um substituinte nao reativo em fibra 0 mesmo

pode ser, por exemplo, hidréxi; C4-C4 alcoxi; Cq-C,4 alqui!tio' substituido ou

nao substituido, por exemplo, por hidrdxi, carbdxi ou por sulfo; amino; amino

mono ou dissubstituido por C1-Cg alquila, onde alquila nao é substituida ou é
adicionalmente substituida, por exemplo, por sulfo, sulfato, hidroxi, carbdxi
ou por fenila, especialmente por sulfo ou por hidréxi, e pode ser interrompida
uma ou mais vezes pelo radical -O-; cicloexilami‘no; morfolino; N-C4-C4 alquil-
N-fenilamino ou fenilamino ou naftilamino, onde a fenila ou naftila € substitu-
ida ou ndo substituida, por exemplo, por C4-C4 alquila, C4-C4 alcoxi, C1-C4
alcanoilamino, carbdxi, sulfo ou por halogénio e a alquila é substituida ou
nao substituida, por exemplo, por hidréxi, sulfo ou por sulfato.

‘Exemplos de substituintes ndo reativos em fibras T apropriado
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sdo amino, metilamino, etilamino, P-hidroxietilamino, N-metil-N-B-
hidroxietilamino, N-etil-N-B-hidroxietilamino, N,N-di-B-hidroxietilamino, -
sulfoetilamino, cicloexilamino, morfolino, 2-, 3- ou 4-clorofenilamino, 2-, 3- ou
4-metilfenilamino, 2-, 3- ou 4-metoxifenilamino, 2-, 3- ou 4-sulfofenilamino,
2,5-dissulfofenilamino, 2, 3- ou 4-carboxifenilamino, 1- ou 2-naftilamino, 1-
sulfo-2-naftilamino, 4,8-dissulfo-2-naftilamino, N-etil-N-fenilamino, N-metil-N-
fenilamino, metodxi, etdxi, n- ou iso-propdxi e hidroxi.

Como um substituinte ndo reativo em fibra, T preferivelmente
possui a definigdo C4-C4 alcdxi; C4-C4 alquiltio que é substituido ou nao subs-
tituido por hidrdxi, carbdxi ou por sulfo; hidréxi; amino; N-mono- ou N,N-di-
C4-C4 alquilamino que é substituido ou nao substituido na fragao/fragbes al-

q'uil'a por hidroxi, sulfato ou por sulfo; morfolind; fenilamino que é substituido

- 0u nao substituido no anel fenila por sulfo, carbéxi, acetilamino, cloro, metila

ou por metoxi; ou N-C4-C4 alquil-N-fenilamino que é substituido ou nédo subs-
tituido do mesmo modo, onde a alquila é substituida ou nao substituida por
hidréxi, sulfo ou por sulfato; ou naftilamino que é substituido ou ndo substitu-
ido por dé 1 a 3 grupos sulfo. |

| Substituintes ndo reativos em fibra T aos quais é dada preferén-
cia especial séo amino, N-metilamino, N-etilamino, N-B-hidroxietilamino, N-
metiI-N-B-hidroxiétilamino, N-etil-N-B-hidroxietilamino, N,N-di-B-
hidroxietilamino, B-sulfoetilamino, morfolino, 2-, 3- ou 4-carbdxifenilamino, 2-,
3- ou 4-sulfofenilamino, 2,5- dissulfofenilamino ou 4,8-dissulfo-2-naftilamino,
especialmente 2-, 3- ou 4-sulfofénilamino, 2,5- dissulfofenilamino ou 4,8-
dissulfo-2-naftilamino. » | ,

Hal no radical reativo em fibra da férmula (2f) é preferivelmente
cloro ou bromo, especialmente bromo.

Como o grupo abandonador U sdo levados em consideragao,
por exemplo, -Cl, -Br, -F, -OSO3H, -SSO3H, -OCO-CHj, -OPO3zH,, -OCO-
CeHs, -OS0,-C+-C4 alquila e -OSO,-N(C4-C4 alquil),. Preferiveimente, U é um
grupo da férmula -Cl, -OSOzH, -SSOzH, -OCO-CHs, -OCO-CeHs ou
-OPOg3H_, especialmente -Cl ou -OSOzH.

Exemplos de radicais Z apropriados séo consequentemente vini-



la, B-bromo- ou B-cloro-etila, B-acetoxietila, B-benzoiloxietila, B-fosfatoetila, B-
sulfatoetila e B-tiossulfatoetila. Z é preferivelmente vinila, B-cloroetila ou B-
“sulfatoetila e especialmente B-sulfatoetila ou vinila.
T é preferivelmente um substituinte no reativo em fibra, um dos
5 radicais reativos em fibra mencionados acima da férmula (2a), (2b), (2c),
(2d), (2e) ou (2f), ou um radical da férmula (3) acima, as definigéeé e signifi-
cados preferidos fornecidos acima se aplicando aos radiais mencionados.
Quando T é um radical reativo em fibra, 0 mesmo é preferivel-
‘ mente um radical da formula (2c), (2d), (2e) ou (2f), especialmente da férmu-
| 10 la (2c) ou (2d) e mais especiaimente da férmula (20)'.
Preferiveimente, k é o nimero 0.
Preferivelmente, p € o nimero 1 ou 2, especialmente 1.
Preferivelmente, q é o nimero 0.
O radical da férmula (2c) é preferivelmente um radical da féormula

15 —N ~©—302-2 (2c) ou

—N- | ()

SO,-Z

onde Z possui a definicdo e significados préferidos fomeéidos
acima.

E dada preferéncia aos corantes reativos da férmula:
SOH :

20 . (1a),

onde
B, X4, Xz, Rs, Re, T € q possuem, independentemente, as defini-

¢Oes e significados preferidos fornecidos acima,



T, quando indica um radical da férmula (3), correspondendo ao

radical da formula:
SOH

(SO4H),

(3a),

e, especialmente, B é um radical C,-Csalquileno, Rs e Rg sdo

5 hidrogénio, X, & fluor ou cloro, X, é fltor, q € o nimero O ou 1, e T é amino,

N-metilamino, N-etilamino, N-B-hidroxietilamino, N-metil-N-B-hidroxietilamino,

N-etil-N-B-hidroxietilamino, N,N-di-B-hidroxiet'iIamino, B-sulfoetilamino, morfo-

lino, 2-, 3- ou 4-carboxifenilamino, 2-, 3- ou 4-sulfofenilamino, 2,5-

dissulfofenilamino, 4,8-dissulfo-2-naftilamino, um radical reativo em fibra da

10  férmula (2c) mencionada acima ou um radical da férmula (3a) mencionada

acima.

Os corantes reativos da férmula (1) podem ser obtidos, por e-

xemplo, por reagao entre si, em qualquer ordem, de um composto amino da

formula:
(R,), (SOH),
‘ N
15 R N+ O
OO
X
Ra N+ O

~
W

HO,S

uma diamina da férmula

um composto da férmula

um composto da férmula

Rs-HN-B-NH-Rq
T-H (7),

X1TN\IN(X1
NN
he

X

1

(5),

(6),

(8a) e
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X, Y N m/ X,
um composto da férmula N Qr N (8b),

X

onde B, R1, Ry, Ra, R4, Rs, Re, X4, X2, T, k, p € q possuem, inde-
pendentemente, definigdes e significados preferidos fornecidos acima.

Uma variante do processo compreende primeiro a condensagao
de um dos compostos das férmulas (5) e (7) com um composto da formula
(8a) ou (8b), condensagéo do produto de condensagéo com uma diamina da
formula (6) e reagdo do produto de reagdo resultante com o outro composto
da férmula (5) ou (7) que foi condensado previamenfe com o composto da
férmula (8a) ou (8b). Uma variante adicional do processo compreende pri-
meiro condensacédo do composto da férmula (5) com um composto da férmu-
la (8a) ou (8b), condensacdo do produto de condensagdo com uma diamina
da formula (6) e reacdo do produto de reagéo resultante com o composto da
formula (5) novamente, o composto da férmula (5) tendo sido condensado
previamente com o composto da férmula (8a) ou (8b).

Na preparagdo de um corante reativo da férmula (1) onde T é
um radical da férmula (3), o composto da férmula (7) corresponde a um
composto amino adicional da férmula (5), o significado do radical Ry, R, Rs,
R4, k, p ou q no composto amino da férmula (5) e o significado do radical
correspondente Rj, Rz, Rs, R4, k, p ou q no composto amino adicional da
férmula (5) sendo tanto idéntico ou diferente um do outro. |

Na preparagédo de um corante reativo da formula (1), é dada pre-
feréncia ao uso de quantidades equimolares de cada um dos compostos das
férmulas (5), (6), (7), (8a) e (8b).

As reag¢bes de condensagdo entre os compostos das formulas
(5), (6), (7), (8a) e (8b) sdo geralmente realizadas analogamente aos méto-
dos conhecidos, geralmente na solugdo aquosa, a temperaturas de, por e-
xemplo, de 0 a 50°C e um valor de pH por exemplo, de 4 a 10. Os compos-
tos da férmulas (5), (6), (7) e os haletos cianuricos das férmulas (8a) e (8b)
sao conhecidos ou podem ser preparados de modo anélogo aos compostos
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conhecidos.

A preparagao dos compostos da férmula (5) é descrita, por e-
xemplo, no US-A-4 772 687.

O produto final pode ser submetido, opcional e adicionalmente, a
uma reacao de conversao. Tal reagdo de conversao é, por exemplo, a con-
versao de um grupo reativo T que pode ser transformado em vinila (Z ou Q)
em sua forma vinila, por tratamento com solugao de hidréxido de sédio dilui-
da, tal como, por exemplo, a conversdo de um grupo B-sulfatoetilssulfonila
ou B-cloroetilssulfonila em um radical vinilssulfonila ou a conversdo de um
grupo a,B-dihalopropionilamino em um radical a-haloacriloilamino. Tais rea-
¢Oes sdo apropriadamente conhecidas per se. A reagao de conversao é ge-
ralmente realizada em um meio neutro a alcalino, a uma temperatura, por
exemplo, de 20 a 70°C, em um valor de pH por exemplo de 6 a 14.

Haletos cianuricos apropriados das férmulas (8a) e (8b) sao, por
exemplo, cloreto cianurico ou fluoreto cianurico. Um haleto cianurico apropri-
ado da férmula (8b) &, especialmente, fluoreto cianurico.

Os corantes reativos da férmula (1) de acordo com a invengédo

estdo tanto na forma do &cido livre ou, preferivelmente, na forma de um sal

‘do mesmo. Os sais que sdo levados em consideragdo sdo, por exemplo,

metal alcalino, metal alcalino-terroso e sais de amoénio e sais de aminas or-
ganicas. Sais de sdédio, litio', potassio e amdnio e sais de mono, di e trietano-
lamina podem ser mencionados como exemplos.

Os compostos da formula (1) de acordo com a invengéo sao a-
propriados como corantes para tingimento e impressdo de uma variedade
extremamente ampla de materiais, tais como, materiais de fibra contendo
grupo hidroxila ou contendo nitrogénio. Exemplos de materiais de fibra con-
tendo nitrogén'io que podem ser mencionados sao seda, couro, 13, fibras de
poliamida e poliuretanos. Os corantes reativos de acordo com a invengéao
sao apropriados especialmente para tingimento e impressao de materiais de
fibra contendo celulose de todos os tipos. Os materiais de fibra contendo
celulose sao, por exemplo, as fibras celuldsicas naturais, tais como, algodéao,

linho e canhamo e também celulose e celulose regenerada, preferivelmente
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algoddo. Os corantes reativos de acordo com a invengédo sdo também apro-
priados para tingimento ou impressao de tecidos de combihagéo celulésica,
por exemplo, misturas de algodao com fibras de poliamida ou especialmente
fibras de combinacgéo de algodao/poliéster.

Os corantes reativos de acordo com a inveng¢édo podem ser apli-
cados ao materiél de fibra e fixados a fibra de varios modos, especialmente
na forma de solugdes de corante aquosas e pastas para impressdo de co-
rante. Eles sao apropriados para o método de exaustao e para o tingimento
de acordo com o método de tingimento com almofada, de acordo com o qual

0s artigos sao impregnados com solugbes corantes aquosas opcionalmente

contendo sal e apos o tratamento com alcali ou na presenga de um alcali, os
corantes sdo fixados, quando apropriado, com a ag&o de aquecimento ou
por armazenamento a temperatura ambiente por varias horas. Apds fixagéo,
os corantes ou impressoes sdo enxaguados completamente com agua fria e
quente, opcionalmente com a adicdo de um agente que possui uma ag¢ao de
disperséo e promove a difusdo do corante nio fixado. »

Os corantes reativos de acordo com a invengéo sao distinguidos
pela reatividade alta, propriedades de fixagdo boas e comportamento de
formagéb muito bom. Consequentemente, eles podem ser usados de acordo
com o método de exaustdo em temperaturas de tingimento baixas e reque-
rem apenas tempos de vaporizagédo curtos no processo de vaporizagdo com
tamp&o. Os graus de fixagdo sdo altos e o corante nio fixado pode ser fa-
cilmente retirado por lavagem, a diferenga entre o grau de exaustdo e o grau
de fixagdo sendo notavelmente pequena, istd é, a perda no ensaboémento é
muito baixa. Os corantes de acordo com a invengao sdo também apropria-
dos especialmente para impressdo, mais especialmente no algoddo, porém
séao igualmenté apropriadds também para impressao em fibras contendo ni-
trogénio, por exemplo, 1a ou seda ou tecidos combinados que incluem 1a ou
seda.

"Os tingimentos e impressdes produzidos uéando 0Ss corantes
reativos de acordo com a invéhgéo possuem uma resisténcia tintorial alta e

uma estabilidade de ligacao de fibra-corante alta nas faixas acida e alcalina,
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e adicionalmente possuem boa fixagdo a luz e propriedades de fixacdo a
Umido muito boas, tais como, fixacao resistente a lavagem, a agua, & agua

do mar, ao tingimento cruzado e a transpiragao, bem como boa fixagdo em

cloro, pregueamento, em prensagem a quente e em fricgdo.

Os corantes reativos de acordo com a inven¢do sdo também
apropriados como corantes para uso nos sistemas de impressao. Tais sis-
temas de impressado sdo, por exemplo, as impressoras de jato de tinta co-
mercialmente disponiveis para impressdao em papel ou téxteis ou instrumen-
tos para escrita, tais como, canetas tinteiro ou canetas esferogréaficas e es-
pecialmente'impressoras de jato de tinta. Para tal finalidade, o corante reati-
vo de acordo com a invengdo é primeiro colocado em uma forma apropriada
para uso nos sistemas de impressdo. Uma forma apropriada €, por exemplo,
uma tinta aquosa que compreende os corantes reativos de acordo com a
invengao como corante. As tintas podem ser preparadas da maneira habitual
por mistura, em conjunto, de componentes individuais e habituais na impres-
sao de jato de tinta na quantidade desejada de agua.

Os substratos que séo levados em consideragdo para a impres-
s&@o a jato de tinta incluem, além de papel ou peliculas plasticas, por exem-
plo, os materiais de fibra contendo hidroxila ou contendo nitrogénio mencio-
nados acima, especialmente os materiais de fibra contendo celulose. Os ma-
teriais de fibra séo preferivelmente materiais de fibra téxtil.

Os exemplos que se seguem servem para ilustrar a invengéo. A
menos que de outra forma indicado, as temperaturas sido fornecidas em
graus Celsius, partes séo partes em peso e as porcentagens se referem a
porcéntagem em peso. As partes em peso se referem as partes em volume

em uma razao de quilogramas para litros.

EXEMPLO 1:

(@) 101 partes de anilina-2,5-acido dissulfénico sdo suspensas
em 350 partes de agua e dissolvidas por adicdo de uma solugéo de hidréxi-
do de sédio aquosa (30%) até neutralidade. 750 partes de gelo e 2 partes de
carbonato hidrogenado de sédio sdo adicionadas aquela solugdo e é reali-
zado o resfriamento para -2°C. Naquela temperatura, 63,2 partes de fluoreto
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cianurico sdo adicionadas lentamente, o pH sendo mantido em 6 usando
solugao de hidroxido de sodio aquosa. A reagdo é completada por agitacdo
da mistura de reagdo de 0 a 2°C.

(b) 92,6 partes de solugado de 1,2-propilenodiamina a 40% séo
ajustadas para pH 7 a 7,5 usando &cido cloridrico (32%). A solugéo é adicio-
nada a 10°C, com agitagdo, a uma mistura de reagéo obtida de acordo com
(a), o pH sendo mantido em 6 usando solugéo de hidroxido de sédio aquosa.
Quando a adigao esta completa, a mistura de reagéo é ajustada para pH 7.
A mistura de reagéo é entdo tamponada por meio de tripolifosfato de sédio e
um produto de reagao € precipitado por adigao de Cloreto de sédio, em par-
tes. O precipitado € isolado por filtragdo e o residuo é lavado. E obtido um -

produto de condensagéo que, em sua forma de Acido livre, corresponde a

F O,H
férmula: 3 ' )\\ J\ - (100).
H,N—CH-CH,~HN™ "N~ >N
| H  soH |

(c) 4.870 partes de uma solugdo aquosa contendo 166,3 partes

de um composto da férmula
SO.H

3

N : '

H,CO 2

H,CO NVARS
|

sao resfriadas para 0°C, e 400 partes de gelo sdo adicionadas.

o
7+

+

NH,

Naquela temperatura, 38,5 partes de fluoreto cianurico sdo adicionadas len-
tamente, o pH sendo mantido em 6,5 usando solugdo de hidréxido de sédio
aquosa. A reagao é completada por agitagdo da mistura de reagéo a 0°C.
'(d) 225 partes do produto de condensagéo obtido de acordo com
(b) (contendo aproximadamente 51% do composto da férmula (100)) sdo
moidas em 3.700 partes de dgua usando um agitador de alta velocidade. A
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mistura resultante € adicionada a mistura de reagéo obtida de acordo com
(c), que foi ajustada para pH 4 usando &cido cloridrico (32%). A mistura de
reagao € entdo ajustada para pH 9,5 usando solucdo de hidréxido de sddio
aquosa (30%) e a reagao é completada por agitagdo em 5 a 10°C. A mistura
de reagdo é entao ajustada para pH 7 usando acido cloridrico, filtrada até
limpidez, dialisada para retirada do sal e concentrada. E obtido um composto

que, na forma de &cido livre, correspondendo a férmula:

£ o)

(Amax: 462 nm) e tinge algbdéo em um tom de verde oliva possu-
indo boas propriedades de fixagao total.
EXEMPLOS 2 A 10:

Os corantes indicados a seguir, que tingem algoddo em tons de

verde oliva possuindo boas propriedades de fixagao total, podem ser obtidos

de modo ahélogo ao descrito no Exemplo 1.

2
SO,H
N i
N (@)
HacO { /s
S
H,CO N+ 0 ol .
o L
HO,S N™ N7 N—CH-CH N NN
| HO,S
(102),

(Amax: 463 nm)
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(104),

0SOH
(CH,),
S0,

(Amax: 462 nm)
SO,H
5
Cu
A
ne
(Amax: 463 nm)
SO
+ O
(¢
Cu
At
pee
(Amax: 460 nm)
SO,H
o)
(%
Cu
\
(o}

H,CO
H,CO
(105),

z=z Z=z z=Z z=z

H,CO
H,CO

H,CO

H,CO

(Amax: 464 nm)

(106),

10
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Q (107),

i :
H,CO AN /? o (108),
e
H,CO N+ o .
. 1 )\ F
BooN S TN e W
HO,S HJ\\NJ\N—CHZ CHZ—N—,\\NJ\N

;S

O,H SOH (109)
N : : N

N+ O F F O +N
N A A N
N7 N CH N °N
HO,S OO N)\\N/”\N—(IJHG-CH-N S OO
s H H TH NN SOH
(Amax: 467 nm), e
SOH SOH (110)

W/Q

HSCOQN<C P o ;!*lj@ocn3
) Cu
H,CO A N OCH
3 ll\f+ O F E 0O +H 3

N A A N

soBeR W eNee
|
HO,S NN N—CH-CHrN"N N SOH

(Amax: 461 nm)

PROCEDIMENTO DE TINGIMENTO |

100 partes de tecido de algoddo sao introduzidas a 60°C em

1.500 partes de um banho de corante contendo 45 g/L de cloreto de sédio e

2 partes do corante reativo obtido de acordo com Exemplo 1. Apds 45 minu-
tos a 60°C, 20 g/L de carbonato de sédio anidro sao adicionados. O tingi-

mento continua por mais 45 minutos naquela temperatura. Os artigos tingi-
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dos s@o entdo enxaguados, ensaboados na caldeira por 15 minutos com um
detergente nao iénico, enxaguados novamente e secos.

Como uma alternativa ao procedimento acima, o tingimento po-
de ser realizado a 80°C ao invés de a 60°C.
PROCEDIMENTQ DE TINGIMENTO |

0,1 parte do corante de acordo com Exemplo 1 é dissolvida em

200 partes de agua, e 0,5 parte de sulfato de sddio, 0,1 parte de um adju-

vante de nivelamento (com base no produto de condensacdo de uma amina

alifatica e 6xido de etileno superiores) e também 0,5 parte de acetato de so-
dio é adicionada. O pH é entdo ajustado para um Valor, de 5,5 empregando
acido acético (80%). O banho de corante é aquecido a 50°C por 10 minutos
e entdo s&o adicionadas 10 partes de um tecido de 1a. O aquecimento é en-
tao realizado, no curso de aproximadamente 50 minutos a uma temperatura
de 100°C e o tingimento é realizado naquela temperatura por 60 minutos,
apos o que o banho de coranté é deixado resfriar para 90°C e os artigos tin-
gidos sé@o removidos. O tecido de 13 é Iavédo com agua quente e fria e entao
esticado e seco.© | |
PROCEDIMENTO DE IMPRESSAQ

3 partes do corante obtido de acordo com Exemplo 1 sdo asper-

gidas, com agitagdo rapida, em 100 partes de um espessante de estoque
contendo 50 partes de espessante de-alginato de sédio a 5%, 27,8 partes de
agua, 20 partes de uréia, 1 parte de m-nitrobenzenossulfonato de sédio e 1,2

parte de hidrogeno carbonato de sédio. A pasta de impressao assim obtida é

usada para impressao em um tecido de algoddo e o material impresso resul- _
tante é seco e vaporizado em vapor saturado por 2 minutos a 102°C. O teci-
do impresso é entdo enxaguado, caso desejado ensaboado na cadeira e
enxaguado novamente e sUbseqUeniemente seco.



REIVINDICACOES

1. Corante reativo da férmula:
(Fi,)k SOSH)p

>4

(1),

2=
7+

OO

Cu : :

R S T U &
Q@ Y )—N_B_N_L )_T

N
(8O;H),

+

HO,S

onde:
5 B € um elemento de ligagao em ponte alifatico,
R+ é C4-C4 alquila, halogénio ou um radical ~SO,-Z
Rz e Rj s@o independentemente C4-C,4 alcéxi,
R4, Rs € Rs sdo independentemente hidrogénio ou C4-C, alquila
substituida ou ndo substituida, |
10 k e q s&o independentemente o nimero O ou 1,
p éonumero 0, 1 ou 2, , |
Xy e X2 séo independentemente halogénio, e
T é halogénio, um substituinte ndo reativo em fibra ou um radical
reativo em fubra das férmulas:

15 -NH-(CHg)2.3-S0,-Z
(2a),
-“NH-(CHz)2.3-O-(CHz)2.3-SO,-Z
(2b), :
HMeEL o |
—N@ . (2c),
| SO5Z
(SO H),, »
o
CONH-(CH,), ;-50,-Z '
(SO4H),,

@ ' (2e) ou
NHCO-(CH,), ,-SO,-Z
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. @ (21),
NH-CO-Q .

onde _
(R7)o-2 indica de 0 a 2 substituintes idénticos ou diferentes do
grupo halogénio, C4-C, alquila, C4-C,4 alcoxi e sulfo,
Z ¢ vinila ou um radical -CH,-CH.-U e U é um grupo que é remo-
vivel sob condig¢des alcalinas,
Q € um grupo -CH(Hal)-CH,-Hal ou -C(Hal)=CH, e
" Hal é halogénio, ou

T é um radical da férmula:

(R, SO:,H)p
(3),
|

=2

N+ O
R, N
A
Ha hh O
N 5;14

N_

HO,S (SO,
onde

Ri1, Ra, R;;, R4, k, p e g sdo cada um conforme definido acima.

2. Corante reativo de acordo com a reivindicagdo 1, em que Rz e
Rs sdo metdxi.

3. Corante reativo de acordo com a reivindicagéo 1 ou reivindi-
cacao 2, em que Ry é hidrogénio ou C1-C, alquila, especialmente hidrogénio.

4. Corante reativo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢oes 1.a 3, em que Rs e Rg sdo independentemente hidrogénio ou C4-C, al-
quila, especialmente hidrogénio.

5. Corante reativo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢oes 1 a 4, em que B é um radical C»-C,. alquileno que pode ser interrompi-
do por 1, 2 ou 3 -O- elementos e que é substituido ou néq substituido por
hidroxi, sulfo, sulfato, ciano ou por carbdxi.

6. Corante reativo de acordo com qualquer uma das reivindica-
¢des 1 a 5, em que X; e Xz sdo independentemente fltor ou cloro.

7. Corante reativo de acordo com a reivindicacdo 1, que corres-



ponde a formula:

SO,H
(1a),
N
Il
H,CcO N 9
JOQ:
Haco hh O
X X
N 1
CO @y v sy
HO,S N——’\\N' N—B—N—L\N' T
(SOH),

em que:
B, X1, X2, Rs, Rs, T € q sdo independentemente conforme defini-
5 do de acordo com a reivindicagdo 1, T, quando o mesmo indica um radical
da férmula (3), corresponde a um radical da férmula:

SO,H

N

|1
+
\

o
Cu
H,CO %

=4

=z

+
|

N
CO
HO.S

3 N—
(SO:,H)q

8. Corante reativo de acordo com a reivindicagdo 7, em que B é
um radical C»-Cs alquileno, Rs e Rg sdo hidrogénio, X; é flor ou cloro, X, é
10 fldor, g é 0 namero 0 ou 1, e T é amino, N-metilamino, N-etilamino, N-B -
hidroxietilamino, N-metiI-N-B-hidroxietiIamino, NretiI-N-Behidroxiefilamino,
N,N-di-B-hidroxietilamino, B-sulfoetilamino, morfolino, 2-, 3- ou 4-
carboxifenilamino, 2-, 3- ou 4-sulfofenilamino, 2,5-dissulfofenilamino, 4,8-
dissulfo-2-naftilamino, um radical reativo em fibra da férmula (2c) menciona-
15  da acima ou um radical da férmula (3a) mencionadé acima. |
9. Processo para preparagdo de um corante reativo da férmula.
(1) como definido na reivindicagdo 1, que compreende reacdo de um com o
outro, em qualquer ordem:

um composto amino da férmula
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( H|)k SOSH)O |
ﬁﬁ )
Il

+ O
\ /o

IO
”A,;

HO,S (SO,

uma diamina da férmula Rs-HN-B-NH-Rg (6),
um composto da férmula T-H (7),

o
N
O

um composto da férmula
Xi N X
\Nr\ mN/ - (8a) e
g - .

X

1

um composto da férmula
Xa N %o :
U
T

X,

B, Ry, Rz, Rs, Ra, Rs, Re, X1, Xa, T, k, p e q sdo independente-
mente conforme definido de acordo com a reivindicagao 1.

10. Uso de um corante reativo como definido em qualquer uma
das reivindicagdes 1 a 8 ou de um corante reativo preparado de acordo com
a reivindicagdo 9 no tingimento ou impressdo do material de fibra co’ntendo‘
grupo hidroxila ou contendo nitrogénio.

11. Uso de acordo com a reivindicagdo 10, em que o material de
fibra contendo celulose, especialmente material de fibra contendo algodao é

tingido ou impresso.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "CORANTES REATIVOS, SUA. PREPARAGAO E

uso".
A presente invengao refere-se a corantes reativos da férmula:

(R), (SOzH), ‘ .

em que: ’ _
B é um elemento de ligagdo em ponte alifatico,
R{ é C,-C4 alquila, halogénio ou um radical ~SO»-Z;
R: e Ry sdo independentemente C;-Cq alcéxi, |
10 R4, Rs e Rg sé@o independehtemente hidrogénio ou C4-C4 alquila
substituida ou néo substituida, B ‘ |
' k e q sdo independentemente o nimero O ou 1,
p é o nimero 0, 1 ou 2, |
'AX1 e Xé sao independentemente haldgéni’o, e o
15 ' - T é halogénio, um substituinte n&o reativo em fibra ou um 'radical
reativo em fibra da formula: '
-NH-(CH2)2.5-SO2-Z

(2a),
~-NH-(CHg)2.3-O-(CHz)2. 3-302 zZ
20 (2b), . ' o
H, Me, Et - X
I Ry)o2 S
N‘@ . A (20)1
S0;-Z . ‘ .
(SO4H),.,

: - (2d),
CONH-(CH,); ;-50,-Z



(SO,H )'°_2

—NH ‘ ' (2e) ou
NHCO-(CH,), -SO,-Z

( oaH)1-z i )
—NH@ - | : (2f),
. NH-CO-Q : '

em qUe: '
(R7)o:2 indica de 0 a 2 substituintes idénticos ou diferentes do
5 grupo halOgénio C4-C4alquila, C1-C4 alcoxi e sulfo '
Z é vinila ou um radncal -CH-CH-Ue U é um grupo que é remo-
vnvel sob condng:oes alcalinas, ' ’
Q é um grupo -CH(Hal)-CHz+Hal ou -C(Hal)=CH; e
Hal e halogénio, ou _
10 T é um radical da formula

(R), (SOH), ' ' :
wﬁﬁ - o

Rz ( S
: Cu

em que:
R1, Rz, Rs, R4, k,peq possuem mdependentemente as defini-
¢des fornecidas acima, sendo especualmente apropriados para tunglr algodaol
15 e rendendo tingimentos possuindo boas propriedades de fixagao total.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	ABSTRACT

