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D E
I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES REAC­

TIVOS", a favor de la firma suiza J.R. GEIGY A.G., resi­

dente en BASILEA (Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a nuevos colo­

rantes reactivos, que no contienen grupos acuosolubles, 

formadores de sal, ácidos, así oomo al procedimiento para 

su preparación; los nuevos colocantes reactivos son apro­

piados para teñir y estampar material orgánico, en espe­

cial fibras hidrófobas, sobre todo material fibroso de po- ' 

liamida sintética.

Se ha encontrado, que se obtienen, colorantes reac­

tivos exentos de grupos acuosolubles, formadores de sal, 

ácidos aplioables entre otros asimismo en disolventes or­

gánicos, en especial apróticos, de la fórmula I,
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en la que .

D significa el radical de un odorante orgánico,-.
' - - I*..*

Q significa el miembro de puente -NXy, -0-, -S?

0 -NX^CO-, en donde X^ representa hidrogeno.o.'un 

un grupo alquílico inferior,

R significa el radical de un heterociclo de nitró­

geno, que muestra por lo menos un substituyante 

desdoblable como anión, que está enlazado eii'nn 

átomo de nitrógeno terciario vecino del átomo de 

oarbono del anillo,

X^ significa hidrógeno, un grupo alquílico o alcoxial- 

quílico y

Xg significa un grupo alquílico o un grupo alcoxial- 

quílico con en total por lo menos 4 átomos de car­

bono, en donde X^ y X^ pueden mostrar juntos, en 

oaso de que X^ represente un grupo alquílico o 

alcoxialquílico, por lo menos 8 átomos de carbo­

no, o

X^ significa un radical ciclohexílico eventualmente 

substituido mediante grupos alquílíeos inferiores 

oon de preferencia de 1 a 4 átomos de carbono y

Xg significa un grupo alquílioo eventualmente subs­

tituido con a lo sumo 18 átomos de oarbono, un 

grupo alquenílico inferior oon de preferencia de

1 a 4 átomos de carbono o un radical ciclohexílioo
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eventualmente substituido mediante grupos al-* 

quilicos inferiores con de preferencia de 1 a 

4 átomos de carbono.

Se obtienen los nuevos colorantes reactivos inso 

lubles en agua, valiosos, de la formula I, al hacer reac-* 

cionar un compuesto de la formula II,

H a l - ( C 0 ) ^ - R '  (II)

10.

15.

en la que

R' representa el radical de un heterociclo de 

nitrógeno, que muestra por lo menos 2-substi 

tuyentes desdoblables como anión, 

n significa 1 ó 2 y 

Hal significa cloro, bromo o flúor, 

con un colorante orgánico de la fórmula III,

D - Q' (III)

en la que

D tiene la significación indicada bajo la fór­

mula I y

Q' significa -NHX^, -OH o -SH, en donde repre- 

20. sonta hidrógeno o un grupo alquílico inferior,

para formar un colorante de la fórmula IV,

D - Q - R' (IV)

en la quo

D, Q, R' tienen la significación indicada bajo 

la fórmula I o bien II,

y el produoto reaccional obtenido se hace reaccionar a con
25
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tinuaoión con una. amina de la fórmala V,

/ X l
NH (V)

en la que
f * * J y

X^ y Xg tienen la significación indicada bajo*la for­

mula I,

y para ello los compuestos se eligen de forma que el.-colo­

rante reactivo obtenido no contenga grupos acuosolublds, 

formado res de sal, ácidos.

Una variante del procedimiento según la invención 

para la preparación de los colorantes reactivos de la fór­

mula I, en la que Q signifioa el miembro de puente -NXy- 

-0- o -S-, en donde X^ representa hidrógeno o un grupo al- 

quílico inferior, y para D, R, X^ y Xg valen las indicacio­

nes de la fórmula I, consiste en que un compuesto de la fór­

mula II, en la que n significa uno y para Hal y R' valen 

las indicaciones anteriores, se hace reaccionar primero con 

una amina de la fórmula V y previamente citada para formar 

un compuesto de la fórmula VI

Hál - (VI)

en la que

Hal, R, X^ y Xg tienen la significación previamen­

te citada,

y a continuación el compuesto de la fórmula VI se hace 

reaccionar con un colorantes de la fórmula III.

El radical de un colorante orgánico D puede per-
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tenecer a cualquier clase de colorantes, 

den aquí entrar en consideración en primer lugar los de las 

clases de colorantes, que son técnicamente fácilmente acce­

sibles. Ocasionalmente, D signifioa en la formula general 

I, por ejemplo el radical de un colorante nitro, acridóni- 

co, metínico, de perinona, de imida de ácido peridincarboxí- 

lico, de quinoftalona, naftoquinoniminico, exento de gru­

pos acuosolubles, formadores de sal, ácidos, o el radical 

de un colorante de ftalocianina exento de metal o contenien­

do do metal pesado y en especial el radical de up colorante 

monoazoico o disazoico conteniendo eventualmente metal pe­

sado o de un colorante de antraquinona.

Estos radicales de colorantes orgánicos pueden 

contener en los colorantes, los substituyentes usuales que 

no disocian aniónicamente, por ejemplo átomos de halógeno, 

oomo flúor, cloro o bromo; grupos ciano o nitro, grupos de 

hidrocarburo, en especial grupos alquílicos inferiores, como 

metilo, etilo, iso-propilo, teroibutilo, amilo* grupos de 

alquilo o alquenilo inferiores substituidos, por ejemplo 

grupos perfluoroalquílicos, como trifluorometilo, además 

grupos hidroxialquílicos, como hidroxietilo o gamma-hidroxi- 

propilo; oianoetilo o beta,beta-dioianovinilo; grupos de 

éter, de preferencia grupos alcoxi inferiores, pero también 

ariloxi, oomo metoxi, etoxi, butoxi, fenoxi, metilfenoxi; 

grupos de tibeter, por ejemplo grupos alquiltio o feniltio 

inferiores, como metiltio, etiltio, feniltio; grupos aoíli- 

cos, como grupos alcanoilo, aroilo inferiores, grupos al- 

quilsulfonilo o arilsulfonilo inferiores; grupos arilsulfo- 

niloxi, como grupos fenilsulfoniloxi; grupos amino prima-
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ríos, secundarios o terciarios; grupos de acilamida, en es­

pecial grupos de alcanoilamida inferiores, como acetilami- 

da; grupos de alcoxicarbonilamida inferiores, como etoxicar­

bón! lamí da, o grupos de aroilamida, como grupos de benzoi- 

lamida; grupos de alquilsulfonilamida o arilsulfonilamida 

inferiores; grupos de amida de ácido carboxílico y de amida 

de ácido sulfónico mono- o bisubstituidos eventualmente en 

el átomo de nitrógeno, en especial grupos de amida de .ácido 

N-alquilo inferior- o N,N-di-alquilo inferior-sulfónicos.

En la fórmula I, Q representa de preferencia el 

miembro de puente -NXy, en donde X^ significa hidrógeno, 

metilo, etilo o propilo. ;

Como radical de un hctcrociclo de nitrógeno, R 

signifioa en especial el radioal triazinílico o diaziníli- 

co, pero también un radioal de quinaxolina, ftalazina, 

quinazolina y piridazona, que contiene substituyentes des 

doblables como anión, por ejemplo grupos alquiIsulfo nili co s 

o dinitrofenoxi inferiores, pero sobre todo átomos de haló­

geno, como cloro, bromo o flúor.

X^ en la significación de un grupo alquílico o 

alcoxi alquílioo muestra en especial de 1 a 18 átomos de 

carbono; si tanto X^ como asimismo Xg significan un grupo 

alquílico o alcoxialquílico, éstos muestran de preferencia 

de 4- a 18, en especial de 8 a 18 átomos de carbono cada uno.

X^ y Xg en la significación de un radical oiclo- 

hexílico substituido eventualmente mediante grupos alquíli- 

cos inferiores representan por ejemplo el radical 1- o 4-me- 

tilciclohexílico, pero en especial el radical ciclohexíli- 

oo insubstituido. Si Xg representa un radical alquílico

-  6 -
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eventualmente substituido o un radical alquenílico, este 

radical puede ser tanto rectilíneo como también ramificado. 

Si el radical alquílico X^ esta substituido, pueden entrar 

en consideración como substituyentes, sobre todo grupos de 

hidroxilo, alcoxi inferior, alqueniloxi inferior y ciano. 

Como ejemplos de grupos alquílíeos eventualmente substituí"* 

dos en la significación de Xg se oitan: metilo, etilo, J2-hi- 

droxietilo, isopropilo, butilo secundario, hexilo, oetilo, 

docecilo, tetradecilo, octadecilo, 2-*etilhexilo, 2-metpxie- 

tilo, 2-etoxietilo, 2, 2-dietoxietilo, 2,2-dibutoxietilo, 

2-vini lo xi e t i lo o 2-cianoetilo. Como ejemplos para Xg en 

la significación de un grupo alquenilico se citan el radi­

cal vinílico y alílico.

En los compuestos ventajosos de la formula I Xg 

representa, en caso de que X^ signifique hidrogeno, en espe­

cial un grupo alquílico con de 8 a 18 átomos de carbono; si 

Xi y Xg representan, cada uno, un grupo alquílico, éstos 

muestran en conjunto de preferencia de 8 a 36 átomos de 

carbono. En compuestos especialmente ventajosos, X^ repre­

senta sin embargo el radical ciclohexílico insubstituido y 

Xg un radioal alquílico insubstituido con 1 a 4 átomos de 

carbono, en especial el radical metílico o etílico. Estos 

compuestos ventajosos se caracterizan por una solubilidad 

desde buena hasta muy buena en disolventes orgánicos.

Aquí y a continuación, el término "inferior" en 

conexión con grupos alquílicos, alcoxi y alcanoilo, signifi­

ca radicales en general con no más de 4 átomos de carbono. 

Como compuesto de la fórmula II apropiado utilizable en el 

procedimiento según la invención, se citan:

- 7 -
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Las triazinas o diazinas con por lo menos 3 átomos 

de halógeno móviles, por ejemplo cloruro de tricianógeno, 

bromuro de trioianógeno, 2,4,6-tricloropirimidina o 2,4,6- 

trifluoropirimidina, 2,4,6-tribromo- o 2,4-difluor-6-clo- 

ropirimidina.

La trihalopirimidina puede llevar eventualmente 

en posición 5, por ejemplo los substituyentes siguientes: 

cloro, bromo, ciano, el grupo nitro, grupos de amida;He. 

ácido oarboxílico o de ácido sulfónico eventualmente .subs­

tituidos en el átomo de nitrógeno, grupos de áster metílico. . -S -í -n
o de áster etílico de ácido oarboxílico; acilo, por ejemplo

benzoilo; alquenilo, por ejemplo alilo, clorovinilo,,cíoro-
* J

metilo o bromómetilo. Ejemplos de tales trihalopirimidi­

nas ulteriormente substituidas son: 2,4,5,6-tetracloropirimi 

dina, 5-bromo-, 5-ciano-, 5-nitro-, 5-cloro-metil-2,4,6- 

-tricloro o -trifluorpirimidina, pero sobre todo 5-cloro- 

-2,4,6-trifluoropirimidina.

Además pueden entrar en consideración haluros 

de ácido dihalopirimidincarboxílico, haluros de ácido 2,3- 

dihaloquinoxalincarboxílico, haluros de ácido 1,4-dihalof- 

talazincarboxílico o haluros de ácido 2,4-dihaloquinazolin- 

carboxílico, como por ejemplo los haluros de ácido carboxí- 

lico del ácido 2,4-dibromo-, 2,4-difluor o sobre todo 2,4- 

dicloro-pixi.midin-5- o -6-carboxílico, del ácido 2,4-diclo- 

ro-6-clorometilpirimidin-5-carboxílico, del ácido 2,3-di- 

fluor- o 2,3-dicloroquinoxalin-6-oarboxílico, del ácido 

1,4-difluor-, 1,4-dicloro- o 1,4-dibromo-ftalazin-6-carbo- 

xílioo, del ácido 2,4-dicloro-quinazolin-6- o -7-carboxíli- 

co o del ácido 2,4-dicloropirimidil-5-acático,
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Como compuestos de la fórmula II se citan: clo­

ruro de acido tetracloropiridazin-, tricloro-l,2,4-triazin- 

y 3,6-dicloropiridazin-5-carboxílico.

Son ventajosos los compuestos de la fórmula II, 

en la que Hal significa cloro, n significa uno y R' signi­

fica un radical triazinílico con 2 átomos de halógeno mó­

viles, on especial cloruro de tricianógeno^ compuestos de 

la fórmula II, en la que Hal significa cloro o flúor, n 

significa uno y R' significa un radical diazinílico'con 

por lo monos 2 átomos de halógeno móviles, en especial 2,

4,5,6-tetracloropirimidina, 5-cloro-2,4,6-trifluoropirimi- 

dina, o compuestos do la fórmula II, en la que Hal signi­

fica cloro, n significa dos y R' significa un radical* dia­

zinílico con por lo menos dos átomos de halógeno móviles, 

en especial ácido 2,4-dicloro-pirimidin-5- o -6-carboxíli- 

co.

Como ejemplos de las aminas de la fórmula V uti- 

lizables en el procedimiento según la invención, se citan: 

isohutilamina, tercibutilamina, isohexilamina, heptilamina, 

tercioctilamina, nonilamina, decilamina, undecilamina, te- 

tradecilamina, hexadecilamina, heptadecilamina, octadecila- 

mina y dodooilamina, N-etil-N-octadecilamina, N-metil-N- 

-dodeoilamina, dibutilamina, dipentilamina, dibutilamina, 

dipentilamina, dihexilamina, dioctilamina, didodecilamina,

2- metoxietilamina, 2-etoxietilamina, 3-metoxi-2-metilpropi- 

lamina, 3-(2-etilhexoxi)-propilamina-l, 6-metoxihexilamina,

3- metoxibutilamina, N,N-dietoxietilamina, N,N-dibutoxieti- 

lamina, N-moti1-N-etil-, N-propil-, N-tercibutil-, N-isoa- 

mil-, N-hexil-, H-heptil-, N-nonil-, N-dodecil-, N-hexade-
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cil-, N-octadecil-, N-oleil-, N-(2-etilhexil)-, N-)2-hidro- 
xietil)-, N-(3-hidroxipropil)-, N-(2-mdtoxietil)-, N-(2- 
etoxietil)-, N-(2-oianoe ti 1)-, N-(2,2-dietoxietil)-, N-(2,2- 
dibuto:detil)-, N-( 3,3-dimetoxipropil)-, N-(2-viniloxietil)-, 
N-vinil- o N-alilciclohexilamina, l-ciclohexilamino-2rpro- 
panol, dici clohexilamina, N-l-dimetil-ciclohexilamináy^ I?-iso 
propil-1-metilciclohexilamina y N-4-dimotilciclohexilamina.

En la reacción de un compuesto de la fórmula II

con un colorante de la fórmula III y del producto reaccio-

nal formado de la fórmula IV con una amina de la fórmula

V según el procedimiento de acuerdo con la invención., .como
* * *

también en la reacción de un compuesto de la fórmula'íí, 

en la que n significa uno, con una amina de la formula V y 

del compuesto originado de la fórmula VI con un colorante 

de la fórmula H I  según el procedimiento variado de acuer­

do con la invención se eligen los compuestos, de forma que 

ni a causa del valor de pH elevado del medio reaccional ni 

a causa do la temperatura elevada no se produzca intercambio 

prematuro do substituyentes móviles. Se trabaja según pro­

cedimiento de por sí conocido, por ejemplo en suspensión 

acuosa, sin embargo ventajosamente en un disolvente orgá­

nico, por ejemplo en un disolvente orgánioo indiferente 

frente a los participantes reaocionales, como acetona, dio- 

xano, metiletilcetona, éter monomotilico o monoetílico de 

etilenglicol, o en una mezcla de un disolvente de tal tipo 

con agua. La reacción se realiza do preferencia a tempera­

tura inferior, con lo cual la elección de la temperatura 

apropiada en primer lugar depende de la movilidad del subs­

tituyendo dosdoblable como anión de las materias de partida
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utilizadas. Convenientemente se trabaja a temperaturas 

entro 0 y 80SC.

Para la neutralización del hidrácido libre que 

se utiliza durante la reacción puede adicionarse a la mez­

cla reaccional, agentes ligadores de ácido, como carbonato 

sódico, bicarbonato sódico, fosfato potásico, sales alcali­

nas de ácidos grasos inferiores, por ejemplo acetato sádi­

co o potásico, acetato amónico o un exceso de la amina;'de 

la fórmula V.

Si la reacción se realiza en una mezcla de un 

disolvente orgánico indiferente, se trabaja ventajosamente 

a un valor do pH entre 5 y 9, en donde el pH durante l á . 

reacción se mantiene constante mediante adición de uno do 

los agentes ligadores de ácido citados.

El aislado de los colorantes obtenidos según 

la invención se efectúa en forma usual, por ejemplo me­

diante filtración, concentrado dol disolvente y filtra­

ción, destilación del disolvente y filtración o precipita­

ción del disolvente y filtración.

El secado de los colorantes obtenidos según la 

invención se efectúa convenientemente bajo condiciones cla­

ves, es decir a temperatura módicamente elevada y de pre­

ferencia en vacio.

Los colorantes reactivos preparables según la 

invención, de la fórmula I, son apropiados para teñir y 

estampar material orgánico de clases diferentes según un 

procedimiento de por sí conocido. Como material orgánico 

puedo entrar en consideración en especial fibras hidrófo­

bas, como material fibroso de esteros lineales, de alto
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peso molecular, de ácidos policarboxílicos aromáticos con 

alcoholes polifunoionalos, como fibras de teroftalato de 

polietilenglicol, fibras de di y tri-celulosa, fibras poli 

vinílicas, pero sobre todo fibras do poliamida sintética.

Una ventaja especial de los colorantes reactivos

obtenibles según la invención consiste en que son apropia-* .
dos preferentemente para aplicación en disolventes apáti­

cos solos o en una mezcla de disolventes, que consta,de di­

solventes apróticos y un disolvente orgánico líquido, so­

luble en agua y que hierve por debajo de 2203 C .

Con ello se obtiene sobre los materiales fibro­

sos oitados, en especial sobre fibras de poliamida sinté­

tica, tinoiones homogéneas y de color fuerte, que sin 

post-tratamiento alcalino son de muy buena solidez, en es­

pecial solidez a la humedad, al roce y a la limpieza en 

seco.

Frente a los colorantes reactivos comparables ci­

tados, que no muestran en el radical reactivo un grupo al­

quil- o alcoxialquilamino o un grupo alquilamino de peso 

molecular inferior o el grupo ciclohexilamino, se caracte­

rizan los colorantes reactivos de la fórmula I obtenibles 

según la invención por una solubilidad esencialmente mejor 

en un disolvente aprótico sólo o en una mezcla de disolven­

tes, por ejemplo una mezcla de hidrocarburos halogenados 

alifáticos inferiores, como tri- o tetracloroetileno ("Pcr- 

cloroetileno"), y un disolvente orgánico líquido, soluble 

en agua o miscible con agua, que hierve por debajo de 220SC 

como alcandés inferiores o N,N-dialquilamidas de ácidos 

monocarboxílieos inferiores. Con ellos se obtienen tincio-



5.

- lj -

376899
nos de color fuerte y solidas.

En los ejemplos siguientes, las temperaturas se 

indican en grados Celsius.

EJEMPLO 1

C1 '

10.

15.

20.

24 gramos de 4-dimetilaBiino-4'-amino-l,l'-azo- 

benceno se disuelven hasta neutralidad en 750 cc de aceto­

na y 370 cc de agua. La solución se trata a 0-53 con 22 

gramos de cloruro del ácido 2,4-dicloropirimidin-5-carboxí- 

lico y el valor de pH se mantiene a 6 mediante instilación 

de solución de carbonato sádico. Tras finalizar la conden­

sación, la mezcla reaccional se calienta a 30-353, se adi­

ciona 24,1 gramos de dloctilamina y se mantiene el valor 

de pH a 7-8 mediante instilación subsiguiente de lejía de 

sosa hasta finalizar la condensación. Mediante adición 

de agua precipita totalmente el colorante de la formula an­

terior, se filtra y se lava con agua. Tras el secado en 

vacío está representado por un polvo amarillo.

EJEMPLO 2

25
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24 gramos de 4-dimetilamino-4'-1,1'-azobenceno 

se disuelven en 750 co de acetona y 370 cc de agua. A es­

ta solución se instila a 0-53 y a un valor de pH de 6-7,

22 gramos* de cloruro del ácido 2,4-dicloropirimidin-6-car-

solución de carbonato sádico para mantener el valor de pH. 

Tan pronto como finaliza la condensación, se adiciona, a 

30-353 y a un valor de pH de 7-8, 12,9 gramos de octilamina 

y se mantiene el valor de pH en la zona indicada mediante 

instilación subsiguiente de lejía de sosa. Tras finalizar 

la reacción precipita completamente el colorante de la fór­

mula anterior mediante adición de agua, después de lo cual 

se filtra y se lava con agua. Tras él secado en vacío se 

obtiene un polvo amarillo.

EJEMPLO 3 m

22,7 gramos de 2-hidro:d.-5-metil-4 '-amino-1,1'- 

azobenceno se disuelven en 750 cc de acetona y 370 cc de 

agua a un valor de pH de 7. A 30-353 se adiciona luego 

una solución de 33,3 gramos de 2-dodecilamino-4,6-dicloro- 

-1,3,5-triazina en 300 cc de acetona y se mantiene el valor 

de pH entre 6 y 7 mediante adición simultanea de solución 

de carbonato sódico. Tras finalizar la condensación preci­

pita totalmente el colorante do la fórmula anterior median-

boxílico en 100 cc de acetona bajo adición simultánea do
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*te adición de agua, se filtra y se lava con agua, 

secado en vacío se obtiene un polvo amarillo.

Tras el

10.

15.

20.

25.

22,7 gramos de 2-hidroxi-5-metil-4'-amino-l,l'-- 

azobenceno se disuelven en 750 cc do acetona y 370 cc de 

agua a un valor de pH de 6,5-7. En el término de 30 mi­

nutos se adiciona a esta solución a 0-53; 18,4 gramos de 

cloruro de tricianógeno disueltos en 100 cc de acetona si 

multáneamente con una solución do carbonato sódico acuoso, 

de forma que la reacción permanece neutra. Tras finalizar 

la condensación se eleva la temperatura a 303 bajo adición 

simultánea de 20,2 gramos de hexilamina en total a un valor 

de pH do 7-8. Tras finalizar la reacción precipita total­

mente el odorante de la fórmula anterior mediante vertido 

de la suspensión amarilla sobro agua, después de lo cual 

se filtra y se lava con agua. Tras el secado en vacío so 

obtieno un polvo amarillo.

En la Tabla I siguiente se relacionan otros colo­

rantes, que se pueden preparar según el procedimiento arri­

ba descrito. En la última columna de la Tabla se indican 

los tonos de color de las tinciones obtenidas con los co­

lorantes correspondientes sobre tejido de poliamida-6,6.
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10.

T5.

20.

25

)(!

* (.

C!
Ctt,

Cit-CtLC*̂
C"gY=/ Yt/ ^

0¡t MH-CH,Ct) ^

amarillo

id.

id,

id.

id.

id.

id,
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Colorante

Tono de color sobre pollami da 6,6*"

10.

15.

20.

12

13

H

15

)6

17

25.i 18

C"3
KO, —

H  ""-Qi

CU

) . K - ?"3 ^"<3
"" --ctt-c-cn; 

"3 ' 'cu;

^  /CttCMOH ct
2 V", \=/

MO.
HH-CHÍC!L),-CH, 2 3 3

aroar il^e

anaranjado

rojo

rojoazulado

amarillo

burdeos

violeta
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EjempióNS' Colorante Tono de color sobre poliami da 6,6

10.

15.

20.

25.

!9

2t)

2!

22

23

24

25

CH.C!LC!)

"' " " O " '(  ̂  ̂ H^rC!

Ct!

f-V,7'A
-- ^  -tMLM ,,

0! S O ^ - Ü  -  ̂  ̂ J t V

/'"i

CtLCH.

„ ^  ' W Mt-̂ _\t!

CH "-'<"'3)3

/<"3 
''CHpCHpM'1¡"^

C!

2

C!

(Ái

""'n"23

\

CH3Q

KM.

-'nr'^-H.H

2̂̂ 25

*.. ?.rT
0

CU. ''CH,C!!Jiti-<C;i

violeta

rojo

burdeos

anaranjado

violeta

anaranjado
amarillento

rojoazulado
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Colorante
Tono.de 
color 
sobre 
pollami 
da 6,6

10.

T5.

20.

25.

?E

27

2E

29

30

3!

32

33

C H - - K ĜHyCli.OH
3)

MKOCO,

/"*3
3

COCttj
) ! .  H -  CU ,s t N/ H

'6\

CH C M L

M-CM

'  C !  ci HO ^"3
\-!j

Br o 
0

"s"n':"

' U  ^

71\

M !C H ,.a[pO it

H H - ^ — X .

S 8 " 3 ? " "  "  HO C O M B - ^

f

C !

.tíNCHpCHp'i
CO

\ ^^co

C i

)e-.

C H ,

,C H ,C H .,O H

-̂Ct̂ CHgO"

/**"H '-T3' ''CHpCHpOH

vloiata

amárllle

id.

id.

rojo

id.

j-illo rojizo

amarillo
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Colorante
Tono de color sobre poliaml da 6,6"

34 !!/'
0

35

33

37

38

39

40

4)

¥.9'

cttjĤ ü

CH'

HOGOCHg N'pM'zO"

^  ^OLCtLCt! 2 2

ÜH(CJt.-)- SOCM
,CHCH

M .  H !i ^ '\=/

^"5

CH.CĤOH

CĤCtîCít

^co'

c¡

^"29"

\-ti
-̂!i

.C !i OH

CH.3
C!y. „ / C O - ^
) ! ' / \ ) -  ü .  ti -  CH . . _ r \

S8"33"
C! - - . .H  ^  ,CH,C)t,CH

**o")3"
CĤCt̂ CK

.CH. 01
QyM !! - ^

^CM,C!!,N)!CO^^H^Hg^32"

anaranjad<

.anarillorojizo

*. * * # . *

id.

amarillo

amarillorojizo

amarillo

rojo

violeta
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Colorante
Tono de 
color 
sobre 
poliami 
da 6,6"

42

44

45

4G

4?

48

43

C! ,C H ,C i ! ,0 ! f  
?  ?  .. .0

Z \^(" V=/
C) t ¿ MUC,-!).,,)(J3

Cfi C t ) ,

" ' . A s ' ,
C " \  ^  / C U ,
^C-CH-^- M ** H,v C]

"t'4"9l2

C"\ /C H „ Ĉl
..........
N tt-C tL M t 2 x CH.

-H
- ^ - K  . N - ^ -  M - M -^-HÜCO-^-C!

CHj

CU/ N H - ^^  H^[!¡
0

0
" V , l ' 2

ptu*do

amarillo

amarillo
verdoso

id.

amarillo

amarillorojizo

violetarojizo

azulverdoso
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Colorante
Tono de color sobre poliaml da 6,6*

10,

15.

20.

25.'

9.'

58

5!)

60

62

0  , SO Ci! OH M g
ü ̂ ^  o

/'K ^
'¿'.¿"í " 'a.,

H , c" *"(
H. N ^

Ct) /CMpCHgM

'cHgCHpHHGO-H'
C1

"".As'i!

CM **— / ĈH.CtLCH L

Ĉ GMJiH-AjA]
C!

2""2"" Y'MtCg",.,̂

^-!) !j —
í

- " i';

C !
C,",t2 6

OH t
./ M  ,...

€3"** * "— ^ 3  " '̂<̂ :!]ICH.G)LCH,0CH,CH(C!<.1-CH,'—  2 2 2 2 2 3 3
^3

C !

-V*" —.. C!̂

C ! ) 7  '

; amarillo

anaranjado

v i o l e t a

i d .

amarillo

i d .

id.
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EJEMPLO 63

22,7 gramos de 2-hidroxi-5-m.;til-4'-amino-1,1'-azo 

benceno se disuelven en 800 cc de acetona y 400 cc de agua 

y la solución se regula a un valor de pH de 7. En el termi­

nó. de 30 minutos se adiciona a gotas a esta solución a 30-

403, 30 gramos de 2,4-dicloro-6-(N-2-cianoetil-N-ciclohexil
- el

amino)-l,3,5-triazina, disueltos en 400 cc de acetona y/valor 

do pH de la mezcla reaccional se mantiene entre 6 y 7 me­

diante instalación simultánea de solución acuosa de hidró- 

xido sódico 2n. Tras finalizar la condensación precipita el 

colorante de la fórmula anterior mediante adición de agua, 

luego se filtra y se lava con agua. Se obtiene tras el 

secado en vacio un polvo amarillo.

EJEMPLO 64

22,7 gramos de 2-hidroxi-5-metil-4'-amino-1,1' 

azobenceno se disuelven en 800 cc de acetona y 400 cc de



4

agua y la solución se regula a un valor de pH de 6 a 7. A 

esta solución se destila en el curso de 30 minutos a 0-53, 

18,4 gramos de cloruro de tricianógeno, disueltos en 100 cc 

de acetona, simultáneamente con una solución acuosa de'Hidró- 

5, xido sódico 2n, de forma que el valor de pH de la solución 

reaccional permanece entre 6 y 7. Tan pronto como no ea más 

perceptible colorante aminoazoico, se trata la mezcla reac­

ciona! con 11,3 gramos de N-metilciclohexilamina, la tempera­

tura se eleva a 30-403 y se mantiene el valor de pH.de/la 
10. solución entro 6,5 y 7,5 mediante adición eventual de solu­

ción de hidróxido sódico ln. Tras finalizar la reacción, 

el colorante de la fórmula anterior precipita mediante 

vertido de la suspensión sobre agua, luego se filtra y se 

lava el gónero del nuche con agua. Tras el secado se vacio, 

1 5 . el colorante está representado por un polvo amarillo.

En la siguiente tabla II so relacionan otros 

colorantes, que se pueden preparar según el procedimiento 

arriba descrito. En la última columna de la Tabla se indi­

can los tonos do color de las tinciones obtenidas con los 

20. colorantes correspondientes sobre tejido de poliamida-

-6 ,6 .
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Colorante Tono de color sobre poTiatai da 6,6""

75 0̂ 8 -*^^***8  « 8**^ ^ 1,

. V ..  . -

. a m a r il loi

75-
^  ^CtLC)U;fi-¿' \'t 
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{ " ( i )

******
b u rd eos

^''5

77

( \-V
- . CÜ.CtLCit¿ t
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?8 o ,¡ ^ .  ^ - v y  ,r
 ̂ ^  ^Ch'C)U!!t-V )[
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} * V )
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79 3 2 \ - y  ĉtLCH!![{-(' ^
HQ 2 ?  l!=s/ <-—

 ̂ w
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6Ü
y!*i\ .OLÍ8. C!

. } - ( í )
tiyn-m.

{
bu rdeos

í
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5.

10.

15.

20.

25.

Ejetapío Colorante Tono de color sobre poliami da 6,6"*
Ñ8

; S!
CU

\=/ \¡! i*2 2
1 - 0

' 'í"M

i -¡ anaranjado ̂  ̂^

M /TA
2 \=r/ ^

M'M-M —\V}
violeta

63

/̂ 2 M'̂ 8
0 —  <. n - 0 — m— ! * 0  

* -

anaranjado
amarillent!

M

°- 1 - 0
OMCĤ

rojo
azulado

65
$"**5 - CHCMOH C!

!"0Cttg-CtiCtîĤ

violeta

66

CKH,
'^1— K.K-CH P

M  L - O - . 0
W

- °."t.

!̂ anarillo
!
1!
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Colorante Tono de color sobre poliami da 6,6*"
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B3

33

3!

n

!.

Id .

rojo

id.

amarillo
rojizo

amarillo
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0  C!

_̂  /**^' '***{/ . ft ** ^ *
\ — / ]

CHCÍH'OCJ!,.),7 2 5 7
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'.' — 7  . /CH.CHCH 

0  -.7 _ COM — (j y—  H « H ****\ '<v!-/ \jrv \t2V
" 3
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—  .CÜ.CH.OH

/  4 -  Mriü - V y - -  M . K !t
'cH.,cit,cn/ / — \  2 2 

W - \ í )  .

' id.
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"  / '  xc

7 ^ / s ^ c o : : t t - ^  t).H-ct) lt 1
¡ / — \  8r

WAí)
amarillo

97 amarillo
rojizo

9'̂
\  . __ , ^ C O — f  \\
^  - \ - K H - r  y - H ' H - C H  / = \

M ,  - C . tH. j { J
- ^ 3  .

amarillo
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Colorante
Tono de color sobro poliani da 6,6
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!C8

KM

!82

!03

,CM
f",

y  ***!! - K \Lv*** ***%.-/!

CU,

CK
C - t t t H/"3

C!L

. .ü*̂

^ * ( 3 * ^ 3
"3
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/ü
*\í)

! rojo
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amarillo

amarillo
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EJEMPLO 120

8 gramos del colorante preparado según el Ejemplo 

60, se disuelven en 1.000 gramos de tricloroetileno. Con 

esta solución se impregna un tejido de poliamida-6 ,6 a tem­

peratura ambiente, se exprime el tejido impregnado de una 

fijación de baño de aproximadamente el 7 5%, calculada,sobre 

el peso seco del género, y so seca luego el material;impreg­

nado a 80s on corriente de aire. Seguidamente, el colorante 

se termofija a 1 7 0B durante 5 minutos.

Se obtiene sin tratamiento posterior, una tinción 

amarilla bien revelada y homogénea con buena solidez a ,1 a 

humedad y al roce.

Si se utiliza en lugar de 1000 gramos de tricloroe- 

tileno, la misma dosis de clorobcnccno, se obtiene asimismo 

una tinción amarilla sólida, bien revelada, de color intenso, 

EJEMPLO 121

8 gramos del colorante proparado según el 

Ejemplo 64 se disuelven en 1.000 gramos de tricloroetileno. 

Con esta solución se impregna a temperatura ambiente un te­

jido de poliamida-6,6 , el tejido se exprime de una absorción ' 

de baño de aproximadamente el 7 5%, calculada sobre el peso 

seco dol género y luego se seca el material impregnado a 80c 

en corriente de aire. Seguidamento el colorante so termofija 

a 170S durante 3 minutos.

Se obtiene sin tratamiento posterior una tinción 

amarilla bien revelada y homogénea con solidez a la humedad 

y al roce.

Si se utiliza en lugar de 1000 gramos de triclo­

roetileno, la misma dosis de clorobenceno, se obtiene asi-
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mo una tinción amarilla sólida, bior revelada, de color 

intenso.

N O T A

Descrito el objeto del presente invento, se decla­

ran nuevas y de propia invención las siguientes reivindica-

5. ciones, con prioridad de la solicitud de patentes suizas 

núms. 2862/69 del 26.2.69 y 10.311/69 del 7.7.69.

1. Procedimiento para la preparación de colorantes 

reactivos, exentos de grupos ácidos, acuosolubles y forma- 

dores de sal, do la fórmula I

. 10.
( I )

en la que

D significa el radical de un colorante orgánico, 

15. Q significa el miembro de puente -NX^-, -0- o -S-

on donde X^ ropresenta hidrógeno o un grupo al- 

quilico inferior,

R significa el radical de un hoterociclo de nitró­

geno, que muestra por lo menos un substituyante 

desdoblable como anión, que está enlazado en un 

átomo do carbono del anillo vecino a un átomo de 

nitrógeno terciario,

X^ significa hidrógeno o un grupo alquilico y 

Xg significa un grupo alquilico con por lo menos 4 

átomos de carbono, en donde X^ y Xg deben mostrar



a

en conjunto, en caso do que X-̂  represento un 

grupo alquilico, por lo menos 8 átomos de car­

bono,

caracterizado porque un compuesto de la fórmula II,

Hal - ( C O ) ^  - R' (II)

1 0 ,

en la que .

R' representa el radical do un heterociclo dé 

nitrógeno que muestra por lo menos dos 

sustituyentes desdoblables como anión, , *

n significa 1 y

Hal significa cloro, bromo o flúor, , ,

se hace reaccionar con una amina do la fórmula V,

15.

20.

N H ^
\

(V)

32

(VI)

en la que

3*1 y "tienen la significación indicada bajo la 

fórmula I,

para formar un compuesto de la fórmula VI,

Hal - B - N-C^*
en la que

Hal, R, X^ y Xg tienen la significación indicada 

bajo la fórmula I o bien II, 

y a continuación el compuesto de la fórmula VI se haco 

reaccionar con un colorante do la fórmula III,

D - Q' (III)
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D tiene la significación indicada bajo la fórmula I,

y
Q* significa -NHX^, -OH o -SH, en donde X^ re pro.-;

sonta hidrógeno o un grupo alquílico inferior?

2. Procedimiento, según la reivindicación 1 , 

caracterizado por la utilización do un colorante de la fór­

mula III, en la que D tiene la significación indicada bajo 

la fórmula I y Q' representa el grupo -NHX^.

3. Procedimiento, según las reivindicaciones 1 

y 2 , caracterizado por la utilización de un compuesto do 

la fórmula II, en la que Hal significa cloro, n significa 

uno y R' significa un radical triazinilico con dos áto­

mos de halógeno móviles, o un compuesto de la fórmula II, 

en la que Hal significa cloro o flúor, n significa uno y 

R' significa un radical diazinilico con por lo menos

dos átomos do halógeno móviles.

4. Procedimiento, según la reivindicación 3, 

caracterizado por la utilización do cloruro do tricianógono 

o 5-cloro-2,4,6-trifluor-pirimidina en calidad de compues­

to de la fórmula II.

5. Procedimiento, según las reivindicaciones 1-4 ,

caracterizado por la utilización do una amina do la fórmula 

V, on la quo X^ significa hidrógeno y Xg significa un grupo 

alquílico con 8 a 18 átomos do carbono, o en la quo X^ y Xg 

representan cada una un grupo alquílico, quo muestran en 

conjunto do 8 a 36 átomos de carbono.



= 40 =
*

5.

6. Procedimiento segdn las reivindicaciones pre­

cedentes para la preparación de colorantes reactivos exen­

tos de grupos ácidos, acuosolublos y formadores de sal, 

de la fórmula I

D - Q - R - N (I)

10.

15.

en la que
D significa el radical de un colorante orgánico,

Q significa el miembro do puente -NX^-, -0- o -S- 

en donde X^ representa hidrógeno o un grupo al- 

quílico inferior,

R significa ol radical do un hetorociclo de nitró­

geno, que muestra por lo menos un substituyente 

dosdoblablo como anión, que está enlazado a un 

átomo de carbono del anillo vecino a un átomo do 

nitrógeno terciario,

^  significa an radical ciolohcxilico cTcntaalmcn-

te substituido mediante grupos alquilioos infe­

riores, y
20. Xg significa un grupo alquílico cventualmente subs­

tituido con a lo sumo 18 átomos de carbono, un 

grupo alquenilico inferior o un radical cicloho- 

xilioo eventualmente substituido modiante grupos 

alquilioos inferiores,

caracterizado porque un compuesto do la fórmula II

Hal - ( C O ) ^  ^ R' ( I I )
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R' representa el radical do un hcterociclo de ni­

trógeno, que muestra por lo monos dos substitu­

yante s dosdoblables como anión, 

n significa 1 y . ,

Hal significa cloro, bromo o flúor, 

so hace reaccionar con una amina do la fórmula V,

an la que

y 20) tienen la significación indicada bajo . 

fórmula I,

para formar un compuesto de la fórmula VI,

Hal - R - N (VI)

en la que
Hal, R, y Xg tienen la significación indicada bajo 

2 0. la fórmula I o bien II,

y a continuación el compuosto de la fórmula VI se hace 

reaccionar con un colorante de la fórmula III,

D - Q' (III)

tiene la significación indicada bajo la

y
significa -NHXy -OH o -SH, en donde X^ repre­

senta hidrógeno o un grupo* alquilico inferior,

r,



10.

15'.

y para ello se eligen los componentes de forma que el co­

lorante reactivo obtenido no contenga grupos ácidos, acuosolu­

bles y formadores de sal.

7. Procedimiento, sogún la reivindicación á,- ca--  * '

racterizado por la utilización do un colorante de la fórmula 

III, en la que Q' reprosonta el grupo -NHX^.

8 . Procedimiento, según las reivindicaciones '6 y 7, 

caracterizado por la utilización do un compuesto de la fór­

mula II, en la que Hal significa cloro, n significa l.y R' 

significa un radical triazinilico con 2 átomos dé halógeno 

móviles, o un compuesto de la fórmula II, en la que Hal' 

significa cloro o flúor, n significa 1 y R' significa un 

radical diazinilico con por lo monos dos átomos de halógeno 

móviles.

9. Procedimiento, según la reivindicación 8 , 

caracterizado por la utilización do cloruro de tricianógcno, 

2,4,5,6-tetracloro- o 5-cloro-2,4,6-trifluor-pirimidina

en calidad del compuesto do la fórmula II,

10. Procedimiento, según las reivindicaciones 6 a 

9 , caracterizado por la utilización de uha amina do la 

fórmula V, en la que X^ significa el radical ciclohexi-

o y 2^ significa un radical alquilico in- 

. a 4 átomos do carbono, en especial el 

o etílico.

11. Procedimiento para la preparación de oolo-
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Según se describo y reivindica en la presento 

memoria descriptiva que consta do 43 hojas foliadas y 

escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 25 do Febrero do 1970
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