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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se -refiere a nuevos y valiosos 

colorantes exentos de grupos de ácido hidroinsolubili- 

zantes, que contienen a lo menos un radical fibrorreac- 

tivo Z, ligado a un grupo amínico, de un heterociclo  

5. nitrogenado substituido con un átomo de flú o r a lo menos, 

pero en particular un rad ical s-triacín ico  sustituido 

con un átomo de flúor a lo menos. Particularmente inte­

resantes son los colorantes con.los radicales s-tr ia o ín i-  

cos 8 de la  formula

POORauAtn
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5.

10.

15.

20.

25.

en la  que

ana X es an átomo de flúor y 

la  otra X os an radical orgánico, como an radical 

hidrocarbúrico (en particular, an radical 

alquílico  o a r íl ic o ) ,  un grupo amínico o un 

átomo de halógeno. —

Be prefiere que una X sea un átomo de 

flúor y  la  otra X sea un átomo de cloro o, en particular, 

de flú o r.

Radicales Z preferidos con un átomo de 

halógeno únicamente son el radical 2-flaoro-4-^mino-6-tri 
a c in ílic o ,. el 2-flaoro-4-m etilam ino-6-triacinílico, 

e l 2-fluoro-4-fen ilam ino-6-triaoin ílico, e l 2-flúoro-  

4-d ietil-am in o -6-triao in ílico , e l 2-fluoro-4-m etoxi- 

6 -tria cin ílio o , e l 2-fluoro-4-(beta-m etoxietoxi-6- 

tr ia c in ílic o , el 2-flu o ro -4 -fe n o x i-6 -tria cin ílico , 

el 2-flu o ro -4-e to x i-6-tr ia c in ílic o , el 2-flu oro-4-m etil- 

m crcapto-6-triacinílico, el 2 -flu o r o -4 -fe n il-6 -tr ia c i-  

n ílic o , el 2 -flu o ro -4-m e til-6 -triacin ílico  y el 2-flu oro - 

.4-e t i l - 6 - t r iac in ílic  o.

De éstos so profieren especialmente los radicales 

a lq u il-, fe n il-  y a lco x i-flu o ro tria cin ílico s.



5.

10.

15.

20.

E l invento atañe, por ejemplo, a ^los; colo­

rantes azoicos, en particular mono- y  dis-azoicosY^a 

la s  antraquinonas, la s perinonas, la s  quinoftaloh&s, los

colorantes e s tir ílic o s  y los colorantes nitrosos.*.,
****

Colorantes azoicos

A los colorantes de interés especial per-
*****.

tenecon los colorantes monoazoicos de la  fórmula..

D-N=N-A-NR^Rg . .

en la  que

D es el rad ical de un componente diazoirco;

A es un radical arilén ico, en particular un 

radical 1 ,4-fenilénico eventualmente subs­

tituido ;

y  Rg son cada uno un grupo alqu ílico, eventual­

mente substituido;

y además uno a lo menos de los radicales 

D, A, R.j y  Rg contiene un radical fibrorreactivo Z 

(donde Z representa el radical tria c in ílico  

fluorado que.se ha definido antes).

El radical diazoico D se deriva prin­

cipalmente de aminas monocíclicas o b ic íc llc a s  de la  

fórmula

D-NHg



como cualesquiera aminas h cterocíclicas diazoables que 

carezcan do substituyentes hidrosolubilizantos ácidos, 

pero especialmente de aminas que presenten un an illo  

pentagonal heterocíclico con 2 o 3 heteroátomos (sobre 

5. todo un átomo de nitrógeno y uno o dos átomos de azu­

fr e , de oxígeno o de nitrógeno como heteroátomos); y 

de aminobenconos, especialmente los de la  fómula

15.

20.

donde

a sign ifica  un átomo de hidrógeno o de haló­

geno o un grupo alquílico o a lco xílico , 

fenoxílico, nitroso, cianógeno, carbo- 

alooxílico o alquilsulfónico; 

b̂  sign ifica  un átomo de hidrógeno o de 

halógeno o un grupo a lq u ílico , cianó­

geno o trifluorom etílico; y 

c/ sig n ifica  un grupo nitroso, cianógeno, c a r-  

boalcoxílico, sulfonamídico o a lq u ilsu lfo n í-  

lr c o .

25. Como ejemplos de ta le s  aminas cabe señalar:
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el 2-aminotlazol, 

el 2-amino-5-n itro tiazo l, 

el 2-amlno-5-m etilsu lfo n il-tiazo l, 

el 2-amino-5-clanotlazol,

el 2-amino-4-m etil-5-n itro tlazo l, -

el 2-amino-4-m ctiltlazo l, .

el 2-amino-4-fe n iltla z o l,

el 2-amino-4*-(4'-c lo r o )-fe n iltia z o l, -

el 2-amino-4- (4'-n itro )-fe n ilt ia z o l, - - - ­

la  3*-aminopiridina, ' '

la  3̂ amiaoqainolina, 

el 3-aminopirazol, 

el 3-am ino-l-fenilpirazol, 

el 3-aminoindazol, 

el 3-amino-1,2,4-tr ia z o l,

el 5-(m c til-, e t i l - ,  fe n il-  o b e n c il-)-1,2,4-tr ia z o l,  

el 3-am ino-l-(4' -m etoxifenil)-pirazol, 

el 2-aminobcnzotiazol, 

el 2-andno-6-metilbenzotiazol, 

el 2-amino-6-metoxibenzotiazol, 

el 2-amino-6-clorobenzotiazol, 

el 2-amino-6-cianobenzotiazol, 

el 2-amino-6-tiocianobenzotiazol, 

el 2-amíno-6-nitrobenzotiazol,



el 2-amino-6-cayboeioxibenzotiazol,

e l 2-amino-(4-  o 6-)-m etilsulfonilbenzotiazol,

el 2-am in o-1,3,4-tiad iazol,

e l 2-amino-1,3 , 5 -tia d ia z o l,

e l 2-am ino-4-fenil- o -4 -E ie til-1 ,3,5-tiad iazol

el 2-am in o -5-fen il-1, 3 ,4 -tia d ia z o l,

el 2-am ino-3-nitro-5-m etilsulfoniltiofeno,

el 2-am in o-3,5-bis-(m etilsulfon il)-tiofen o,

el 5-am ino-3-m etil-isotiazol,

e l 2-amino-4-ciano-pirazol,

el 2 - ( 4 ' -nitrofenil)-3-am ino-4-cianopirazol

la  3-  o 4-amiRoftalimida,

el amínobenceno,

el l-amino-4-olorobenceno,

el l-amino-4-43romobenceiio,

el l-amino-4-metilbenoeno,

el l-amino-4-nitrobenceno,

, el l-amino-4-cianobenceno, 

el l-amino-2,5-dicianobenceno, 

e l l-am ino-4-m etilsulfonilbenceno, 

el l-amino-4-carboalcoxibenceno, 

el l-amino-2,4-diclorobenoeno, 

el 1-ami no- 2 , 4-d ibrcmob enceno, 

e l l-amino-2-m etil-4-clorobenceno, 

el l-am ino^-trifluorom etil^-clorobenccno,
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el l-amino-2-ciano-4-clorobenceno ; 11

el 1 -amino -2 -c arb orne toxi-4-elorob e nc c no,

el l-amino-2-carbomctoxi-4-nitrobenceno,

el l-amino-2-cloro-4-cianobenceno,

el l-amino-2-clo ro -4-nitrobenceno,

el l-amino-2-bromo-4-nitrobenceno, * .* - . .
ell-amino-2-cloro-4-carboetoxibenceno, . . .

el l-amino-2-clo ro -4-nietilsulfonilbenccno, ^  -

el l-amino-2-m etilsnlfon il-4-clorobenceno, . " . J

el l-amino-2-metilsnlfonil-4-nitrobenceno, 

el l-am ino-2,4-dinitrobenceno, 

el l-amino-2,4-dicianobenceno, 

el l-amino-2-ciano-4-metilsulfonilbenceno, 

el l-amino-2, 6-dicloro-4-cianobenceno, 

el l-amino-2,6-dicloro-4-nitrobenoeno, 

el l-amino-2,4-diciano-6-clorobenceno, 

el áster ciolohexílicó de ácido 4-aminobenzoico, 

el l-amino-2,4-dinitro-6-clorobenoeno 

y en particular

el l-amino-2-ciano-4-nitrobonccno,

además de la s amidas de ácido l-aminobencen-2, - 3 -  o

-4-sulfónico, como la

N-metilamida

N,N-dimetilamida o

N,N-dietilamida



la amida do ácido N,gamma-isopropiloxipropil- 
2-amino-naftalin-6-sulfónico, 

la amida de ácido N,gamma-isopropiloxipropil-
1- aminobencen-2-, -3- o -4-sulfónico,

la amida de ácido N-isopropil-l-aminobencen-
2-  , - 3 -  -4-sulfónico .

la  amida de ácido N, gamma-metoxipropil-1-amino- 

bencen-2-, - 3 -  o -4-sulfónico, 

la  amida de ácido N, N-b i  s -  (b o ta-hidroxie t  i l ) - 1 -  

aminobencen-2-, - 3 -  o -4-sulfónico, 

la  amida de ácido l-amino-4-clorobencen-2- 

sulfónico

los derivados N-substituídos 

sulfamato de 2- ,  3-  o 4-aminofenilo, 

sulfamato de 2-amino-4- ,  - 5-  o -6-m etilfenilo, 

sulfamato de 2-amino-5-metoxi-f'enilo, 

sulfamato de 3-am ino-6-clorofenilo, 

sulfamato de 3-amino-2,6-diclorofen ilo , . 

sulfamato de 4-amino-2- o -3-m etoxifenilo, 

sulfamato de N,N-dimetil-2-aminofenilo, 

sulfamato de N ,N -di-n-butil-2-aminofenilo, 

sulfamato do N,N-dimetil-2-amino-4-olorofonilo, 

sulfamato de N,n-propil-3-aminofenilo, 

sulfamato de N,N -d i-n -b u til-3-aminofen ilo , 

N-sulfonato de 0- (3-aminofenil)-N-morfolina,
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sulfonato de 0-(3-aminofenil)-N-piperidiha,

sulfamato de N-̂ ciclohexil-0-(3**nMiMÔ shilo), 
sulfonato de N-(N-metilanilin)-0-(3-aminofenilo)y* 
sulfamato de N,N-dietil-3-amino-6-metilfenilo,*. ,*\ 
sulfonato de N-etilenimin-0-(4*-aminofenilo), 
sulfamato de N,N*-dimetil-4-aminofenilo,  ̂
sulfonato de 0-(n-propil)-0-(3*a.minofenilo), 
sulfonato de 0,beta-cloroetil-0-(2-aminofeniloJ,  ̂
sulfonato de 0-dencil-0-(3-atRinofenilo),

 ̂  ̂  ̂i

y
sulfonato de 0-etil—0-(4**amino--2,6-dim.etil-fenilo),

4-aminoazobencenos utilizadles en calidad 
de componentes diazoicos son, por ejemplo: 

el 4-aminoazobenceno, 
el 4-amino-2-nitroazobenceno, 
el 3,2'-dimetil-4-aminoazobenceno, 
el 2-metil-5-metoxi-4-aminoazobenceno, 
el 2,5-dimetoxi-4-aminoazobcnccno, 
el 4'-mctoxi-4-aminoazobcnceno, 
el 2-metil-4'-metoxi-4-aminoazobenceno, 
el 3,6,4'-trimetoxi-4-aminoazobenceno, 
el 4'-cloro-4-aminoazobenceno, 
el 2'- o 3'-cloro-4-aminoazobenceno, 
el 3-nitro-4-amino-2',4'-dicloroazobenceno y 
la amida de ácido 4-aminoazobencen-4'-sulfónico.



E l grupo A os preferentemente o l'ra d ica l

de la  fórmala

c

5.

d

en la  que

c y d son átomos do hidrógeno, radicales alqui­

l o .  líe o s inferiores (como radicales de meti­

lo  o e t ilo ) , radicales aleoxálicos in fe­

riores (como radicales de metoxilo o eto- 

x ilo ) o radicales fe n iltio  o fenoxílicos.

E l grupo c está preferentemente ligado 

15. en posición orto respecto a l  grupo azoico y puede, 

además de los grupos mencionados antes, sig n ifica r  

también un átomo de cloro o de bromo, un grupo t r i -  

flaorom etilico, un grupo alqu ilsu lfo n ílico  (de pre­

ferencia, m etilsulfonílico) o un grupo ac'ilamínico,

20. eventualmente alquilado (y de preferencia motilado) 

junto a l  átomo de nitrógeno y en e l cual el radical 

a cilico  es e l radical de un ácido monocarboxílico 

orgánico (como el ácido acético, e l ácido cloroacótico,
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10.

15.

20.

25.

el ácido b u tírico, el ácido benzoico, el ácido p i r i -  

dincarboxílico o el ácido tiofencarboxílico), de ah 

ácido monosulfónico orgánico (como el ácido metano, 

etan- o p-toluen-monosulfónico), de un ácido carba- 

mico o de un monoóster de ácido carbónico (como'En­

grupo de fenoxicarbonilo, motoxicarbonilo, buto¿i- 

carbonilo o OONRg) °  el rad ical Z. ^

Los grupos y Rg pueden ser átomos de 

hidrógeno o grupos alquílicos inferiores (es dácir, 

que contienen de 1 a 4) y preferentemente 2 a 

átomos de carbono), como los grupos de metilo, e tilo , 

n-propilo o n-butilo, los cuales pueden estar substi­

tuidos de la manera ordinaria o interrumpidos por 

heteroátomos (sobre todo, átomos de oxígeno), como,

.por ejemplo, los grupos de bencilo o beta-fen etilo; 

grupos alquílicos halogenados, como los grupos de beta- 

cloroetilo , beta,bota,beta<-triflucroetilo, beta-gamma- 

dicloropropilo, beta-cianoetilo y cianoalcoxialquilo, 

como beta-cianoetoxietilo; alco xi-alq u ilo , como 

b eta-etoxietilo ; deltd-metoxibutilo, delta-butoxibutilo, 

hidroxialqui^y como beta-hidroxietilo; beta,gamma- 

dihidroxipropllo, nitroalquilo, como beta-n itroetilo ; 

carboalcoxilo, como beta-carbo-(metoxi-, etoxi- o 

propox?)**etilo (en cuyo caso e l grupo alquílico  

-tepaiaal puede -llevar en posición omega grupos de



ciano, carboalcoxilo, a cilo x ilo  y amino), b eta- o 

gamma-carbo-(metoxi- o otoxi)-propilo, acilamino- 

alquilo, como b e ta -(a o e til- o form il)-am inoetilc; 

aoiloxialquilo, como beta-acetiloxietilog beta,gatnma- 

5 . diacetoxipropilo, bota-propioniloxietilo, bota-

b u tirilo x ie tilo , b e ta -(a lq u il- o a r i l )-su lfo n ila lq u ilo , 

como beta-m etansulfoniletilo, beta-etansulfoniletilo  o 

beta-(p-clorobencensulfonil)-etilo^ a lq u il- o a r i l -  

carbamoiloxialquilo, como beta-m etil-carbam iloxietilo  

10 . y beta-fen il-carbam iloxietilo ; alquiloxicarbonilcxi-

alquilo, como beta-(m etoxi-, e to x i-o  isop ropiloxi)- 

carboniloxietilo, gamma-acetamidopropilo, beta-(p- 

n itro fe n o x i)-e tilo , beta-(p-h id roxifen oxi)-ctilo , 

b eta -(b e ta '-a ce tile to x ica rb o n il)-e tilo , beta-C beta'- 

15. ciano-, h id roxi-, metoxi-, o acetoxi)-etoxicarbonilj-

e tilo , bota-carboxietilo, b e ta -a ce tile tilo , beta- 

cianoacetoxietilo y beta-benzoil-, b eta-(p -alco x i-  

o fenoxi-benzoil)-oxietilo .

Con especial preferencia, y/o R2 

20. sign ifican  un rad ical de la  fórmula

-alquileno-NR^-Z

en la  que

Z tiene el mismo significado que antes y 

25. R  ̂ es un átomo de hidrógeno o un grupo alq u í-

lic o  (preferentemente, con 4 átomos de



carbono a lo  su. o)y o un grupo aralquílico.

Los grupos R̂  y  Rg no contienen por lo , - 

general más de 18  átomos de carbono. '

En calidad de colorantes disazoicos 

5. cabe señalar, por ejemplo, aquellos en los que dos

moléculas iguales o diferentes de colorantes monoa- 

zoicos del tipo general de la  fórmula -*

D-N=N-A* , . .

donde -

10. D y A* tienen el mismo significado que antes y *

A puede ser también un radical de la  fórmula

1^#

20.

-A-NR^-Rg

están unidas entre s í, a través de sus componentes de 

copulación, por un puente bivalente Z* sin carácter 

de colorante y los radicales del colorante o el puen­

te Z* llevan un radical de la  fórmula NR^-Z.

Colorantes estirílicos

Colorantes e s tir ílic o s  preferidos son 

los de la  fórmula

NC

Y

\
/

C^CH-A-NR^Rp



donde

A, R- y tienen el mismo significado que antes,:

mientras que *

Y es un grupo cianógeno, carbonamidico,

. carboalcoxilico o arilsu lfó n ilico,- como por 

ejemplo un grupo de carboetoxi- o N -alquil- 

carbonamida, N-arilcarbonamida, N+N-dial-

quilcarbonamida o fen ilsu lfo n ilo ,

además de que uno a lo  menos de lo s radi­

cales

R^, Rp o Y debe contener el radical -NR^-Z.

Particularmente preferidos son los colorantes 

de la s  fórmulas

=CH- CH CH CH -NR.Z 2 2 2 4 y

yrn

NH-arileno-NR Z
4

en la s  que lo s radicales



R̂  y Z tienen el mismo significado que antes. 

Colorantes bis-estirí]_icos preferidos son 

aquellos en los que dos moléculas de colorante mono- - 

esterilico  del tipo /

5. NC

^'C=CH-A-NR^Rg , "?*
Y ^

donde * *.

Y, R^, Rg y A tienen el mismo significado que antes', 

10 . los cuales pueden ser iguales o diferentes, están unidas 

entre s i ,  a través del radical A o el grupo R-̂ , por un 

puente bivalente Z ' , sin carácter de colorante y uno a 

lo  menos de los radicales R¡̂ , A o Z' lle va  un radical 

fibrorreactivo Z.

1 5 .  Colorantes antrapuinoides

Colorantes de este invento de la  serie antra- 

quinénica son, por ejemplo, los derivados antraquinóni-

cos de la  fórmula

20. NR^-Z

n
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donde

n sig n ifica  2 ó, preferentemente, 1?

R4I' y Z tienen el mismo significado que antes; *y

A sig n ifica  un radical antraquinónico con 

^  3 ó 4 anillos condensados,

que contienen uno o varios substituyentes más; por ejemplo, 

átomos de halógeno, como flú or, cloro o bromo, grupos 

hidroxílicos, grupos a lco x ílico s, grupos aminicos, 

grupos acilaiaínicos, grupos alquilamínicos con 1  a 

10 . 3 átomos de carbono, grupos a cilo x ílic o s (como los

grupos a rilsu lfo n ilo x ílico s y , en particular, p-toluen- 

su lfon ilo xilio os), radicales a rílico s  (eventualmente, 

substituidos), radicales heterociclicos (eventualmente, 

substituidos), grupos arilamínicos, en los que el 

1 $ ,  radical a rílic o  es de preferencia un grupo fe n ílico  

que puede estar substituido por uno o más átomos de 

halógeno o grupos de alquilo o alcoxilo; grupos a l-  

qu ilsu lfonílicos, grupos fe n ilsu lfo n ílico s (eventual­

mente, substituidos), radicales de tioáter álqu illco,

20. radicales de tio éter fe n ílic o  (eventualmente, substitui­

dos) y asimismo grupos de n itro, cianógeno, áster 

carboxílico y a ce tilo , Ejemplos de radicales antraqui- 

nónicos tetracíclo s son la  1,9-isotiazolantron a, la  

1, 9-antrapirimidina o la  1, 9-pirazolantrona. Los radicales
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alquílicos son preferentemente radicales alquílicos infe­

riores, que pueden contener hasta 6 átomos de carbono.

Los nuevos colorantes se preparan: ' '

a) haciendo reaccionar un colorante que contiene' 

5. & lo  menos un grupo de la  fórmula -NHR  ̂ (donde

tiene el mismo significado que antes) con ' 

una s-triacin a fluorada de la  fórmula Z-F, h ' 

lo  menos:

o bien ! 7 ' ,

10 . b) por ligadura de dos componentes de los que

uno a lo  menos contiene a lo  menos un grupo Z* 

unido a un grupo amínico, mediante condensación 

o copulación, para formar un colorante que con­

tiene a lo  menos un grupo Z (Z tiene en cada 

15. caso el mismo significado que antes).

17 - '

I. Variante a) del procedimiento

A. Agentes acilantes fibrorreactivos

En calidad de agentes acilantes fibrorreac­

tivos que introducen el radical Z sirven lo s heterociclos 

20. nitrogenados fluorados, pero de preferencia la s  triacinas,

como, por ejemplo, la  triflu o rotriacin a, la  difluoro-

clorotriacina o la  mezcla de ambas.

Las difluorotriacinas, que contienen todavía
i
i

í



- 18 *

5

10

un grupo alqu ílico, a rílic o , amínico, a lco xílico , a rilo x í-  

lic o  o tioetéreo, se obtienen de la  manera más cómoda a 

p artir de la s  respectivas diclorotriacinas, las cualss 

se convierten en derivados fluorados con un fluoruro 

(como el hidrofluoruro-potásico) sin disolvente o 

con un disolvente (como el sulfolano, el nitrobenceno, 

etcétera).

Difluorotriacinas apropiadas son, por ejem­

plo:

la  2- e t i l -4,6 -d iflu o ro -triacin a, 

la  2-e to x i-4y 6-difluorotriacina, 

la  2 -fe n il-4 , 6-difluorotriacina

y
la  2 - et ilmercapt o-4 y6-d iflu oro-tria  ciña.

B. Componentes del colorante:

En calidad de componentes reactivos son 

aptosy por ejemploy lo s colorantes siguientes:

1) Colorantes azoicos:



5. 3 .
HO-C N

10. HC------N

OgN-C^ ^C-N=N-<p^-N (CHg 01̂  CĤ NĤ ) ̂ 
. CL

15.

2^



2) Colorantes antyaguinónicos:

la  1 , 4-diaminoantraquinonat 

la  l-amino-4-hidroxiantraquinona, 

la  l,4-bis-(p-am ino-anilino)-5-bidroxiantra- 

5. quinoma, -

la 1,4-bis-(p-amin o-anilino)-5?8-dihidr ox iantya- 
quinona,

' la l,4-bis-(p-aiaino-anilino)-2-metilantyaquino-
na,

10 . la  l,5-bis-(p-am ino-anilino)-4?8-dihidroxiantra-

quinona,

la  1-h id r o x i-4 -(p-amin o-an ilin o )-an t raquinona, 

la  5-am ino-l,9-isotiazolantrona, ^

la  4-amino-l,9-antrapirimidina,

15. la  5-amino-l,9-antrapirimidina,

la  2- o 3-aminobenzoantrona y 

la  5 -  o 8-amino-l, 9-pirazolantrona.

3) Colorantes nitrosos:

H.C-/ \-NH-
^  \  ..../

NOg

/  \  -NH- \ - S 0 N H -/  \ -N H ^
\ . V  \  /  2 \  ^

20
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5 8 t 6 6 , 6

H ? N -<D '-N II-< ¡Z > -S 02Ñ H C 2H ^

NO.

5. I*L C*K .' ^*SO.

NO,

-CILCH-CHJHL ¿1 ¿ ¿

4) Colorantes e s tir ílic o s

NC
C JL, 2 5

10. \C=CH-<2I^--N-CH CHp0C0-<2I>-NHp 
NC/  ̂ \  ̂ ^

5) Colorantes quinoftalónicos

15.
O

6) Colorantes Perinónicos

20.



7) Colorantes perinónicos:

Las mezclas de los colorantes de la fórmula

5.

10.

X X

o las mezclas de los colorantes de la fórmula

15.

20. X X

c=o

donde en cada caso una X representa un grupo de la fór­
mula -NEL y la otra X representa un átomo de hidrógeno.



C. Condiciones de reacción

La reacción con los agentes acilantes se 

efectúa normalmente por adición de los haluros de ácido 

a la s aminas que se acilan, y se actúa la  mayoría?, da las  

5. veces en disolventes orgánicos, como cloruro derm'etileno, * 

cloroformo, tetracloruro de carbono, benceno, bencenos 

clorados, hidrocarburos aromáticos altos clorados*,-, éter 

diisopropílico, dioxano, acetonitrilo, ácido acético 

glacial y ácido acético al 80%, o en solución ácidoacuosa, 

10 . o bien con una suspensión del colorante que se .a c ila .

I I .  Variante b) del procedimiento

A. Colorantes azoicos (copulación)

Los colorantes azoicos de este invento 

pueden obtenerse, por ejemplo, mediante copulación 

1 5 .  de un compuesto diazónico de una amina con un componen­

te de copulación, en cuyo caso uno a lo  menos de los  

componentes (de preferencia, el componente de copula­

ción) debe contener un fibrorreactivo Z.

En calidad de componentes diazoicos 

20. sin grupo fibrorreactivo Z pueden emplearse los compo­

nentes diazoicos de la  fórmula D-NĤ  que se han mencio­

nado antes.

Componentes de copulación apropiados que 

contienen un grupo fibrorreactivo Z se obtienen por
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reacción de uno de los componentes que siguen con un 

haluro de ácido de la  fórmula Z-Hal:

3-amin o-N, N-bi s-b e ta ,b eta-a c etoxi et i l-a n ilin a , 

3-amino-N,N-bi s-b eta, b eta-ciano et il-a n ilin a , 

3-amino-N, N-bis-met il-a n ilin a , 

N,gamma-aminopropil-N-etil-anilina y 

3-am ino-N ,N -bis-etil-anilina.

La diazoación de dichos componentes díazoicos 

puede efectuarse por métodos ya conocidos^ por ejemplo, 

10 . con ayuda de ácido mineral y n itrito  sódico o, por ejem­

plo, con una solución de ácido n itro sil-su lfú rico  en 

ácido sulfúrico concentrado.

La copulación puede realizarse igualmente 

de manera ya conocidas por ejemplo, en medio neutro 

15. hasta ácido, eventualmente en presencia de acetato

sódico o substancias amortiguadoras o catalizadoras 

semejantes que modifiquen la  rapidez de copulación, 

como por ejemplo dimetilformamida, piridina o respecti­

vamente sus sales.

20. La copulación se efectúa también con ventaja

cobinando los componentes en una tobera mezcladora.

Por ta l debe entenderse un dispositivo en el que lo s l í ­

quidos para mezclar se combinan entre s i  en un espacio 

relativamente pequeño y para ello se hace pasar por una 

tobera uno a lo  menos de los líquidos, de preferencia25.
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bajo presión a lta . La tobera mezcladora puede estar 

construida y funcionar, por ejemplo, según el princi­

pio de la  bomba de chorro de agua, en cuyo caso la  

aportación de uno de los líquidos a la  tobera mezcladora 

5. corresponde a la  alimentación de agua en la  bombá ''áe cho- 

rro de agua y la  aportación del otro liquido a lartobera '

mezcladora corresponde al compuesto en el recipiente de
** ..

evacuación de la  bomba de chorro de agua, y estg..última 

aportación de líquido puede efectuarse igualmente bajo 

10 . presión a lta . '

Sin embargo, para la  mezcla rápida áyeñ^ual- 

mente continua, en espacio pequeño pueden servir 1 

también ptros dispositivos apropiados.

III. Empleo

15. Los nuevos colorantes insolubles en

agua, sus mezclas entre s i  y sus mezclas con otros 

colorantes azoicos sirven de manera excelente para 

teñ ir y estampar cuero, lana, seda, algodón, celu­

losa regenerada y, sobre todo, fib ras sin téticas, como 

20. por ejemplo fibras de acrilo  o de a crilo n itrilo , fibras  

de p o liacrilo n itrilo  y polímeros mixtos a base de acrilo­

n itr ilo  y otros compuestos v in ílic o s , como ásteres a crí-  

lic o s , acrilamidas, v in ilp irid in a, cloruro de vin ilo  o 

cloruro de vinilideno, polímeros mixtos a base de diciano-
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etileno y acetato de vin ilo  y asimismo de polímeros 

mixtos en bloque de ao rilo n itrilo , fib ras de poliu- 

retanos, poliolefinas modificadas básicamente, como 

polipropileno, triacetato y 2^-acetato de celulosa y,

5 . en particular, fib ras a base de poliamidas, como nilón- 

6, nilón-6,6 o nilón 12  y de poliésteres aromáticos, 

como los de ácido te re ftálico  y etilen glico l o 1 , 4 -  

-dimetilciclohexano, lo  mismo que polímeros mixtos a 

base de ácido te re ftá lico  e iso ftá lico  y e tile n g lico l. 

10. Para teñir en baño acuoso, lo s colorantes

insolubles en agua se emplean de conveniencia, en 

forma finamente dividida y se tiñe con adición- de agen­

tes dispersantes (como l e j í a  residual de celulosa 

s u lfític a  o detergentes sin téticos) o de una combina- 

15. ción de diversos agentes humectantes y dispersantes.

Por lo general resulta conveniente convertir los co­

lorantes que han de emplearse, antes de la  tinción, en 

un preparado tintóreo que contenga un dispersante y el 

colorante finamente dividido, de ta l forma que, al 

20. d ilu ir con agua el preparado tintóreo, se*origine una 

dispersión fin a . Estos preparados tintóreos pueden 

obtenerse de manera conocida? por ejemplo, mediante mol- 

turación del colorante, en forma seca o húmeda y con 

adición o sin adición de dispersantes durante la  molien- 

25. da.



Los nuevos colorantes tiñen las fibras  

provistas de grupos hidroxílicos, amínicos y/o amídicos, 

y en particular las fib ras de- poliamida, en baño débil­

mente alcalino, neutro o débilmente ácido (por ejemplo, en
T '* *

5. baño de ácido acético). Como ventaja particularice los

nuevos colorantes cabe señalar que tiñen sa tisfa cto ria -
*  ̂*

mente las fibras de nilón en un campo de pH muy extenso, 

desde índices ácidos hasta alcalinos. Lo mismo"eábe de­

c ir  respecto a la  lana.

10. Las tinturas y los estampados que se obtienen

sobre la s fib ras de poliamida y sobre la  lana bón-estos 

colorantes presentan excelentes propiedades de Solidez 

a la  humedad, y en particular buena solidez a l a  lu z , 

al lavado, al sudor, al batanado y al agua.

1 5 .  Para lograr tinturas más intensas sobre la s

fibras de tereftalato de polietileno resulta conveniente 

agregar a l baño tintóreo un agente imbibidor o bien 

realizar la  operación tintórea bajo presión, a tempera­

turas superiores a 100SC (por ejemplo, de 120SC). En

20. calidad de agente imbibidor son aptos los ácidos carbo- 

x ílic o s  aromáticos (por ejemplo, el ácido s a lic íl ic o ) ,  

los fenoles (como, por ejemplo, el o- o p-oxidifenilo), 

los compuestos halogenado^ aromáticos (como, por ejemplo, , 

el o-diclorobenceno) o el difenilo.

25. Para la  termofijaoión del colorante, el
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tejido de poliéster fulardeado se calienta (de conve­

niencia después de secado previo? por ejemplo en una 

corriente d.e aire caliente) a temperaturas superiores a 

100SC (por ejemplo, entre 180 y  2102C).

5. Las tinturas que se obtienen por el proce­

dimiento aquí expuesto pueden someterse a un tra­

tamiento u lterio r, por ejemplo mediante calentamiento 

con una solución acuosa de un detergente desionizado.

En lugar de aplicarse por impregnación,

10 . los colorantes que se han indicado pueden, según este

procedimiento, aplicarse también pon estampación, Con 

ta l fin  se emplea, por ejemplo, una cinta de estampar 

que, además de los agentes auxiliares usuales en la  

estampación (como humectantes y espesantes) con- 

1 5 .  tiene el colorante finamente disperso.

Por el procedimiento de este invento se 

obtienen tinturas y estampados vigorosos, de buenas 

propiedades de solidez.

En lugar de baños tintóreos acuosos, pueden 

20. emplearse también baños orgánicos. Para el tinte por

extracción pueden u tiliz a rse  baños de hidrocarburos 

a lifá tic o s  clorados (como, por ejemplo, el t r i -  o el 

tetra-cloroetilen o), los cuales pueden contener solu- 

bilizantes (como la  dimetilformamida). Para el fu -  

25. lardeo, pueden emplearse igualmente mezclas de h i-



drocarburos a lifá tico s clorados y solubilizantes.

También entran en cuenta la s emulsiones que contienen, 

por ejemplo, de 1  a 10 % de agua y 90 a 99% de te tra -  

cloroetileno.

Los nuevos colorantes insolubles en agRa'. 

pueden u tiliza rse  también para la  tinción de poliamidas, 

poliésteres y poliolefinas en la  hilatura. EL'polímero 

que se ha de teñir, de conveniencia en forma de polvo, 

de granos o de recortes, como solución l is t a  para h ilar  

o en estado fundido, se mezcla con el colorante,, .el cual 

se aporta en estado seco o en forma de una dispersión 

o solución en un disolvente, eventualmente v o lá til. Des­

pués de d istrib u ir homogéneamente el colorante* en la  so­

lución o en la  fusión del polímero, se elabora la  mezcla 

de manera conocida por colada, prensado o extrusión, fo r­

mando fib ra s, hilos, monofilamentos, películas, etcétera.

En los ejemplos que siguen, mientras no se 

advierta otra cosa, las partes significan partes en peso, 

y los porcentajes, porcentajes en pesos las temperaturas 

están expresadas en grados centígrados.

Formulación I

N-bis-cianoet il-3-(alfa'.b eta'-dibromopropi onil)-amin o- 
anilina

Se disuelven en acetona 5,3 partes de



N-bis-beta-cianoetil-3-am ino-anilina, se hace reaccionar 

la  solución con un ligero exceso de difluoro-clorotriaci 

na y se agita por algún tiempo. Se obtiene un producto 

de la  fórmula

CgH -̂CN 

C H.-CN
2 4

C1

Formulación II

N -b is-b eta-acetoxietil-3- ( a l f a ' ,beta'-dibromopropionil)-  

-amino-anilina

Se disuelven en acetona 14  partes de N-bis- 

acetoxietil-3-am ino-anilina, se trata la  solución con 

un pequeño exceso de triflu o ro -tria cin a  y se agita por 

algún tiempo. Después de determinar el títu lo  de la  

copulación, el producto de la  fórmula



5.

10.
puede utilizarse sin más purificación. { 1

De manera análoga se preparan los componentes 
de copulación siguientes:

15

20



Formulación I I I

Se disuelven en acetona 9,7 partes de N- 
beta-oxietil-N-gamma-aminopropil-anilina, se añada un 

10. pequeño exceso de trifluorotriacina y se agita la
solución por algún tiempo. Después de determinar el tí. 

tulo de la  copulación, el producto, de la  fórmula

15.

20. puede utilizarse sin más purificación.
De manera análoga se preparan los componentes de

copulación siguientes:



Eornulación IV

Se disuelven en elorobenceno 24)8 partes de clo­

ruro de ácido 5-n itro -iso ftá lic o  y se in s tila  una solución de 

35^8 partes de N -etil-N -oxietil-m -toluidina en clorobenceno. 

Luego se agita la  mezcla a 100S por algún tiempo se vier­

te la  solución caliente en solución diluida de hidróxido 

sódico. Se agita brevemente el precipitado y luego se e li­

mina el clorobenceno por destilación con vapor de agua.

Se separa la  fase acuosa y se recoge en cloroformo el pro-
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ducto pegajoso. Luego se separa el agua residual y se des­

t i l a  el cloroformo. Se obtiene el producto de la  fórmula

5.

10.

CH.
/ V 5

C H - 0- 00-  Y  Y  - C O -O -C r
2 4 '2  "4Y

N'O.

CH-

1 0 , 6  partes del producto obtenido antes 

se suspenden en alcohol e tílic o  y se hidrogena la  sus­

pensión con adición de carbón paladiado como catalizador. 

.'Luego se destila el alcohol y se deja reposar el aceite  

a la  temperatura del ambiente por largo tiempo, lo  cual 

hace que c r is ta lic e . Se obtiene un producto de la  fórmula
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¿ f'* ^

1 1 , 9  partes de la  amina obtenida antes se di­

suelven a la  temperatura del ambiente en acetona# Se 

añade después un pequeño exceso de triflu ro triacin a  y 

se agita a la  temperatura del ambiente duranteJla'noche. 

Después de determinar el títu lo  de la  copulación,^ el 

producto, de la  fórmula

1 5 . puede emplearse sin más purificación.

Formulación V

Se suspenden en clorobenceno 16 1 partes 

de cloruro de p-nitro-benzoílo (al 9 5 , 1 %) y se calienta 

la  suspensión a 8os. Luego se in s tila  en e lla  una solu- 

20. ción de 14 7 ,4  partes de N -etil-N -beta-hidroxietil-m -

toluidina en clorobenceno. A continuación se agita por 

algdn tiempo todavía, se vierte  la  mezcla reaccional en
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l e j í a  sódica diluida y se agita por algún tiempo más, 

con lo  cual la  solución, que al principio era fuerte­

mente alcalin a, se vuelve ácida. Se ajusta a pH 7 con 

l e j í a  sódica, se elimina el clorobenceno por destilación  

5 . con vapor de agua y se deja enfriar el residuo acuoso,

lo  que hace que el producto c r is ta lic e . Después de f i l ­

trar, se lava bien con agua el residuo y se le  seca. El 

producto resultante se suspende en etanol y se hidrogena 

con adición de carbón paladiado como catalizador. Luego 

1 0 . se lle v a  la  suspensión hasta ebullición, se f i l t r a  en ca

líente y se concentra el filtra d o . Se separa por filtra c ió n  el. 

producto precipitado y se le  lava con etanol. Después de 

secar en vacio, se obtiene un producto de la  fórmula

1 4 ,9  partes de este producto se disuelven 

20. en acetona. Se añade un pequeño exceso de triflu o ro -

triacina y se agita la  solución por algún tiempo. Se obtie­

ne un producto de l a  fórmula
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5 . Después de determinar el títu lo  de la  copulación, el

producto puede u tilizarse  directamente.

De manera semejante se prepara el componen­

te de copulación de la  fórmula

10. F

1 5 .  EJEMPLO 1

Se introducen en 20 volúmenes de ácido clo­

rhídrico 2-n 3 , 1  partes de 2-ciano-4-cloro-anilina, Se 

diazoa a temperatura de O a 5S C con solución 4-n de 

n itrito  sódico y se agita por algún tiempo. A conti­

nuación se destruye con urea el exceso de n itr ito .20



Se in s tila  esta solución, a temperatura 

máxima 3e 109, en una solución de 7?9 partes de N-bis- 

beta-aceto xietil-3-(d iflu rotriacin il)-am in o -an ilin a en 

125  partes de acetona, se agita por una noche a tempera- 

5 . tura de 0 a IOS y se precipita el colorante por adición

de agua helada. Después de f i l t r a r ,  se lava el colo­

rante con neutralidad y se le  seca en vacío. Se obtiene 

un colorante de la  fórmula

10.

1 5 .

CN

F

el cual tiñe- la s  fib ras de nilón con matices rojoamari­

llentos de excelente solidez a l lavado.

EJEMPLO 2

Si en lugar de la  N -b is-b eta-acetoxietil- 

20 . 3- ( d iflu o ro tria cin il)-amino-aniiina mencionada antes

se emplean 6 ,6  partes de N -b is-b eta-cian o etil-3-(d iflu o -



rotriacinil)-am ino-anilina, se obtiene un colorante de la  

fórmula

C1

Cl- -N=N- -N
\

5.
F

NH-

F

1 0 . el cual tiñe la s fibras de lana con matices rojoanaranjados.

aminas mencionadas en la  columna I  de l a  tabla que sigue 

con el componente de copulación indicado en la  columna II ,  

en las condiciones que se han indicado en el Ejemplo 1 ,  se 

15 . obtienen colorantes de dispersión reactivos que tiñen -las

fibras de poliamida (siempre que no se indique otro tipo de 

fib ra) con el matiz expuesto en la  columna I I I .

Si se copulan los compuestos diazoicos de las
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10.

1 5 .

. 20.

25.
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10.

15 .

20 .

25.

NS

2-ciano-4-Ritro
anilina

' i
2-triflu .o ro etil-4- 
cloro ...

= 6 Q w —O---- N
9 5 „ ,i

N C-NH,.
\ g /  2

II

C,H,-0-C-CH- 
2 4 3

CJI.-O-C-CH- ¿4 H 3
F
t

' N-0
NH-C N \ / 

N=C
!
F

C2H5
^ \

(LH- 
2 5

I
N-C

NH-C N \ / 
N-C

- t
" F

1 1 1

O

C^H,-0-C-CH- —̂ \ ¿ 4 3
C^H.—O-C-CH-

2 4 ¡i 3
F - O
t .

N-C
^

NH-C N 
\  /

N=C -

F

morado/

rojo
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II I I I

O

^  ' C H,-O-C-CH,, ¡
<( )— —i j / 2  4 j  ¡ morado

CJL-O-C-CH- 2 4 „ 3

N-C
^

NH-C N 
\  /  

N=C

N-C
^  \  

NH-C N 
\  /

N=C

rojo

rojo-
anaranjado
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5.

10.

15 .

20.

25.

i CLN-(D-NH

: 12 C1

Ĥ C0^S-<^-N H ^

; 13

14

O ^ ^ ^ -N H ,

C1

OgN- -NH.

HN-C N* 
\  /  

N=C

^  X  
NH-C N 

\  /  
N=C

F

N-C

NH-C N 
\  /

. N=C

y

I I I

i morado í( sobre 
' p o lié s te r ).

rojo

rojo

/
rojo

morado
rojizo
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5.

NS

16 CH^OgS-^^-NHg
10.

15.

20.

C l-^>-N H ^

CF.

II

F

N-C
NH-C N 

\  /  
N=C

F

^   C^H.—O-COCH.,
< G )----- N ^^  ̂ ^

CgH -̂O-COCH^

N-0
NH-C N 

\  /  
N=C

^ ^  C^H.-O-COCH,< D ---N(* 2 4 3
C^IL-O-COCH

F

!
N-C
^

NH-C N 
\  /

- N=C

2 4

III

amarillo
anaranjado

anaranjaao

.rojo
anaranjado

F
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5.

Na

18 ¡ Cl-<^j>-NH2
CF- 3

10. íi 19

15.

20

20.

25. ! 21

COOCIL

¿OOCH,

II.

C JL-C N

C .H -CN  y ¿ 4

N-C .

m-c N 
\  /  
N=C

F

CLK-2 5
\

II I

anaranjado

rojo
anaranjado

amarillo
dorado

rojo
anaranjado
- ' F
H

CH„
C^H.-0-C0-<I>-N/  ̂ N-C

C. N 
\  /  
N=C
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10.

15.

' 20 .

25.

22

23

26

Cl

s-<ü!>-n

CN

Ô N**̂  ^"NIL

25 OgN^^D-NHg

II

CJLCN

< = > - <  '  '
C^H^-0-CO-<^>-M^ ^ N-C

. - y
^  C.H.-OH ]

<D>-N/ 2 4 N-c

C-H.-NH-C . N 
3 6 \  /  .

MaC

<— )__ .w/2 4 Cl\__/  % j
, C-H^-N^ N=C

3 6

. N-C

F

. morado

anaranjado
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N2

27

10.

NO

OCH,

-NH.

II III

escarlatas

F

OCR.
\  ' H . t

C.H.-C-CO^ >-N^ N-C,
'2 4

0-CgĤ "Cl(.-o):
2

. CJL-O-CO-CH ' 
: ^ 2 4 3
' ^ -O-CO-CR.

2 4 3

F
i

N-C

NH-C N 
\  /

N=C .

F

\
N=C/

F

rojo azulaáo 
sobre p o li-  
éster "-*

° 2^

O-CgH^-Cl(-o)

NH, /  2 5

ro jo , ( sobre 
poliester)

FH t
! < >-N ____  ̂ .
¡ ^  ̂ \)-H,-0-C0*K  N-C_

!

CH. 2^4
C N

''N=¡y
i
F
F. .

^ ^  . N-C ro3°
<T  > -N ,  ̂ ^  % azu-

^C^H,-0-C0-<r_y-NH-C N -lado
2 4 ^  \N=(/

CJI.-O-CO-CH- 
/  2 4 3

g -0-CO-CH- 
2 4 . 3

F-

N-C 

NH-C^
N=C

F

morado  ̂
(sobre nilón)

y
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5.

10.

1 5 .

Na 1 i r  , m  1

56 4-aminosulfo-
nilanilina ' <

o n 
/  2 5

*y-N -

F
)

N-C
m - c  N 

\  /
N=c - . 

fF

. ¡
i

anaranjado
amarillento

t)<y 2-ciano-4-clo-
roanilina

en, ?
' t:-o

^N=C<
[
F

- anaranjado

58

'
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tilsulfoñil-
anilina

a a "
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5.

10.

1 5 .

20 .

Na
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60

6 1
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63

64

65

66
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zoisotiazol
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C N
\  /

' N = C\
F
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bromo-benzotiazol

3 -amino-benzotiazol
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benzotiazol

3-amino-7-cloro-
benzotlazol

3-amino-4-cloro-
benzotiazol

3-am ino-5,7-di-
bromo-benzoiso-
tiazo l

3-am ino-5-cloro-7-
-bromo-benzoisotia- 
zol_________________

A
azul Xso- 
T̂ rc -poli- 
ester)

morado
azulado
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Se suspenden en 50 volúmenes de ácido acé­

tico  g la c ia l 4 partes de l-h id ro x i-4-(p-am inofenil)- 

amino-antraquinona, se añade un pequeño exceso de t r i -  

5 . fluorotriacina y se agita la  suspensión por algún tiempo.

Luego se vierte  la  mezcla en agua helada, se f i l t r a  y se 

lava bien el residuo con agua. Después de secar en. 

vacio, se obtiene un colorante de la  fórmula

0 OH

1 5 .  el cual tiñe la s fib ras de nilón con matices azules.

De manera análoga se obtienen, partiendo 

de la s  aminoantraquinonas respectivas, los colorantes 

siguientes:



5.

10.

15 .

2 0 .

25.

2

1 i S-N

N-C
^

ONH-C N
\  /

N=C
)

 ̂ F F ,
0 NH.-<I> '[
" '  r  ,N-c^

NH-(f ^
^N=C/

O F F

N-C
O-NH-C N \ / N=C

F
N-C

O N H - C  N \ / N=C
!F

O NH-CO-CgH^

Matiz sobre ooliamída'

amarillo

rojo anaranjado

amarillo dorado

escarlata

azul
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1 5 .

20.

25.

8

10

11

0 NH,

N-C
0 NH— < >-NH-C ' N

' N=C
' ' i

F
0 NH— Cgl̂ -OH -

F
]

;N-C
-C¿'

f
F

BN NH-CJI.-OH
i 2 4

O OH

ONH,

O NH,

O NH

NH-C N \ / N=C

* N-C
-NH— < >-NH-C^ ^N

N=C
.. F

F

¡N-C
"NH-C N \  /N=C

]F!

C1

_ N-C 
O NH — ]>—NH—C N
' \ = C

O OH

id .

id ,

id ,

id .

-L(3. <



7 f s" 
s* '-f

A una suspensión de 3)9 partes de 4 '-tio fé ñ o x i-

-l,2-naftoilen-4-amino-bencimidazol en 80 partes de*
\

ácido acético g la cia l se añaden a gotas, a la  tempe*-'

5 . ratura del ambiente, un pequeño exceso de triflu o ró tria -

cina. Se agita la  mezcla durante una noche y se^hb'cipita  

el colorante por adición de agua helada. Después Idé f i l ­

trar, se lava neutramente el colorante y se le  secaren 

vacío. Se obtiene un colorante de la  fórmula 

10 . F

29



el cual tiñe la  poliamida y la s fibras de poliáster con 

matices de color amarillo dorado y de buenas propiedades 

generales de solidez.

EJEMPLO 5

5 , Se suspenden en 160 partes de ácido acético

g lacial 1 1 , 4- partes de 4-amino-naftoilen-bencimidazol, 

se in stila  a 25S un pequeño exceso de trilfu o ro triacin a, 

se calienta a 40-45S C, se agita por una noche, se pre­

cip ita  el colorante por adición de agua helada, se f i l t r a ,  

10 . se lava neutramente y se seca en vacío . Se obtiene 

un colorante de la  fórmula



)

el cual tiñe las fib ras de poliamida y 

matices amarilloverdosos.

de poliéster con

EJEMPLO 6

10.

CH^SOg-

20.

Se diazoan 2 ,3  partes de 3-clo ro -4-amino^fenil- 

metilsulfona (al 90,5 %), a temperatura de 20  a 253, 

con 10 0  volúmenes de ácido n itro sil-su lfú rico  0 ,5 -n., 

se agita por una hora y se diluye con 20 volúmenes' de 

una mezcla de ácido acético glacial/ácido propiónico 

( 6 :1 ) .  Se in s tila  esta solución de 3 , 1  partes dé la  ami­

na (Formulación IV) en 100 volúmenes de acetona y al ca­

bo de tres horas está terminada la  copulación. Se pre­

cip ita, añadiendo solución de acetato sódico, el colo­

rante de la  fórmula 

C1



- 62 -

que se separa por succión, se lava neutramente y se seca.

Se obtiene un producto rojo anaranjado, que tiñe la s  f i ­

bras de nilón con matices rojos.

EJEMPLO 7

5. Se hidrogenan en acetonitrilo  4 partes del produc

to de la  fórmula

con un catalizador de carbón paladiado a l 1 0 %, hasta 

que se ha absorbido la  cantidad de hidrógeno necesaria 

para la  reducción del grupo n itro, Cuando en el cromato- 

1 5 . grama de capa delgada no se percibe ya material de par­

tida, se d estila  el aceton itrilo  y se hace reaccionar el 

residuo en ácido acético gLacial con un pequeño exceso de 

triflu o ro triacin a. Se obtiene el colorante de la  fórmula
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el cual tiñe las fibras de nilón con matices amarillos- 

verdosos. f - * !

Se obtiene también el mismo colorante p o r.acila- 

ción. del producto de la  fórmula

5. CN

^C=CH-<*
P2H5

/  \
CN 1 Ĉ Ĥ OH 

^ 3  '  ^

1 0 . con el cloruro de ácido de la  fórmula

F

¡
F

Este cloruro de ácido se obtuvo por acilación de ácido 

p-aninobenzoico con triflu o rotriacin a y reacción consecu­

tiva  con cloruro de tion ilo.

De manera análoga se obtienen los colorantes 

20 . siguientes, todos los cuales tiñen la  poliamida con matices 

amarilloverdosos:

) N 
. /



NC (LH,.
\  ,__ „ /

C=CH-<r^-N
/ \

F
/

N-C
NC J.„ C^H^-0-C0-< >-NII-C NCHL \  /N=C

\ ¡ 1
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\  ,___ , /  ¿ 4 3C=CH-< >-N
/NC \

F
/N-C

' C^H^-0-C"< >-NH-C NCH,
0

\  / N=C

"NC C-H,-0-C^H-CN F.
C=CH-< >-N N-C

/   ̂  ̂ \  ,___ , ^  ^
NC Ĉ Ĥ —0—C—(  /—NH—C _N

\  /N=C

NC C.H.-O-CJÍ.-CN
C=CH-< >-N.\  F

C ^  /'2"5

C0NH-< >-NH-
N-C

-C N \ / N=C
\p

NC
\ C=CH-< >-N/  2 5

\

C0NH-< >-NH-

F
/N-C

^-C N \ / N=C
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( 1? 2 
HDO- H O
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10 . EJEMPLO 8

Por condensación de p-nitroanilina con ácido 

cían oacético en tolueno y eliminación aceotrópica del 

agua que se origina, se obtiene el derivado de la  fórmula

15. CN-CHg-CONH- -NÔ

4?3 partes de este producto se condensan en 50 volúmenes 

de metanol y 5 gotas de piperidina con 5 ,9  partes de 

aldehido N,.N-di-beta-acetoxietil-p-aminobensoico. Se 

2 0 . obtiene con buen rendimiento el producto de la  fórmula



5. Por reducción ca ta lític a  con níquel de Raney

en dinetilfomamida hasta la  absorción de la  cantidad.de 

hidrógeno necesaria para la  reducción del grupo nitro? se 

obtiene de dicho producto el producto de la  fórmula-.

CN

2,25 partes de este producto se tratan en 20 

volúmenes de ácido acético g la cia l y a 15-203 con un peque- 

1 5 .  ño exceso de triflu orotriacin a y luego se agita por 20 ho­

ras a 15-20 3. Se separa por succión el odorante de la  fórmula
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5.

10 . se le  lava con metanol y se le  seca. Este colorante tiñe

la s  fib ras de poliamida con matices amarilloverdosos vivos.

De manera análoga se obtiene, por reacción con 

difluorocloro-triacina, el colorante de la  fórmula

20 el cual tiñe la s fib ras de poliamida con matices amarillo- 

verdosos .
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EJEMPLO 9

Se diazoan de la  manera ordinaria 19,55'^partes 

de trifluoruro 3-amino-4-clorobenzoico y se copulan con 

19 partes de l-(3'-am inofenil)-3-m etil-5-pirazolona^. Se 

,5,., a ísla  el nuevo colorante monoazoico y se le  se ca r*- 

19y77 partes del colorante se deslíen en*.

200 partes de tolueno y se trata  la  dilución, a-gotas, 

a 6OS y en el curso de 20  minutos, con un pBqueño éxceso 

de triflu o ro triacin a. A continuación se calienta hasta 

10, 603 y se agita durante 6 horas. Después del enfriamiento,

se aísla  el nuevo colorante, de la  fórmula

se le  lava con éter de petróleo y se le  seca. Este colo 

rante aparece como un polvo amarillo, que tiñe la s fibras  

de poliamida con hermosos matices amarillos de muy buenas 

propiedades de solidez.



Se lleg a  a un colorante de propiedades igual­

mente buenas s i se emplea como componente de copulación 

la  l-(4'"-am inofenil)-3-m etil-5-pirazolona.

De manera análoga se prepararon lo s colorantes 

5 , siguientes, que tiñen la s fib ra s de poliamida con matices 

am arillos'y que corresponden a la  fórmula

F

F

en la  que

G es un radical de la s  fórmulas

15
1

CH.

OH

20 2



lo  mismo que los colorantes de la s fórmulas





EJEMPLO 10

Se disuelven en ácido acético g la cia l 33,6-

partes de N-etilcmida de ácido 4-'-am ino-3-nitro-difenil-

amino-l-sulfónico y se agita la  solución con un peque-
* * **

ño exceso de triflu orotriacin a hasta que queda terminada 

la  reacción. Se precipita entonces el colorante por adi-
; . "'''ti

cion de agua, se le  a ísla  .y se le  seca en vacio.

EL colorante, difícilm ente soluble en agua pero 

soluble en los disolventes orgánicos y que tiene la

fórmula -----

F

.C-N^

N 0-NH-

>
F

y -SÔ NHCgĤ

NO,

constituye un polvo amarillo, que tiñe la s fibras  

de poliamida con matices amarillos de muy buenas propie

dades de solidez a la  humedad.



EJEMPLO 11

Se diazoan 20,55 partes de 4-amino-3-cldrofenil< 

-metilsulfona y se copulan, a 0-53, con 3 7 , 3  partes de 1 -  

-(diflu orotriacinil)-am in o-7 -oxin aftalin a, en medio dé­

bilmente alcalino, para formar el colorante monoazoico.

EL col orante, insoluble en agua pero soluble 

en los disolventes orgánicos y que tiene la  fórmula

se a ísla  y se seca en vacio. Constituye un polvo oscuro, 

que tiñe la s fib ras de poliamida y de lana con matices 

rojoescarlatas b rillan te s, de propiedades de solidez 

a la  humedad especialmente buenas.

EJEMPLO 1 2

Se suspenden en clorobenceno 5,9  partes 

de 5-amino-l,9-pirazolantrona y, a la  temperatura del 

ambiente., se in s tila  un pequeño exceso de trifluorotria- 

cina. A continuación se calienta hasta 80S y se agita



1666
por algún tiempo. Luego se deja enfriar, se separa el 

producto por filtra c ió n  y se le  lava con clorobenceno fr ío .  

Después de secar en vacío, se obtiene un colorante qüe' 

tiñe la  poliamida con matices amarillos.

EJEMPLO 13

Se introducen 10  partes de tejido de tricot  

de nilón 6 ,6  ("Helanca"), a 30a, en un baño tintóreo que 

presenta un pH de 7,9  y que contiene, en 400 volúmenes de 

agua, 8 partes de bicarbonato sódico y 2 partes de úna dis­

persión acuosa al 5% del colorante obtenido según el Ejem­

plo 1 .  En el curso de 45 minutos se calienta hasta la  

temperatura de ebullición y luego se tiñe hirviendo 

durante 75 minutos. A continuación se enjuaga bien con 

agua el material te x t il  y se le  seca. Se obtiene una 

tintura rojoanarillenta, b rillan te  y con a lta  proporción 

de colorante no extraíble.

EJEMPLO 14

Se procede como en el Ejemplo 1 3 ,  pero en 

lugar del bicarbonato sódico se emplean 0 ,8  partes de 

un aducto de 9 moles de óxido de etileno y 1  mol de no- 

n ilfenol, con lo  cual el pH del baño tintóreo es de 7 , 0 .

Se obtiene una tintura tan b rillan te  como la  del Ejemplo 1 3 .
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EJEMPLO 15

Se procede como en el Ejemplo 13? pero en 

lugar del bicarbonato sódico se emplean 0 ,4  partes de 

acetato amónico y al cabo de 75 minutos se añade

5. 0 ,1  parte de ácido acético a l 80%. Después de la .a d i­

ción del ácido acético, el pH del baño tintóreo es de 

5 , 6 . Como material te x t il  se emplean 10  partes de 

tejido de trico t de nilón 6 ("Perlón"). Se obtie­

ne una tintura tan b rillan te como la  del Ejemplo 13-

10 . EJEMPLO 16

Se procede cono en el Ejemplo 1 2 , pero se 

emplean cono material te x t il  1 0  partes de tejido de 

trico t de lana blanqueada. Se obtiene una tintura tan 

b rillan te como la  del Ejemplo 1 3 :

15 . Si a continuación se hierve el tejido con

una solución alcalina de jabón o una solución de sosa, 

se obtienen tinturas sumamente sólidas.

EJEMPLO 17

En un baño tintóreo que contiene, en 

2 0 . 400 partes de agua, 0 ,8  partes de un aducto de 9 moles

de óxido de etüeno a 1  mol de nonilfenol y 2 partes



5.

10*

de una dispersión al 5% del colorante que se ha descrito 

en el Ejemplo 1 ,  se empieza a 303, en un aparato para, 

teñir a temperatura a lta , la  tinción de 1 0  partes,de. 

tejido de trico t de poliéster (tejido de p o liéster. 

texturizado "Crinplene"). El pH del baño es de 7.,0J Se 

eleva la  temperatura en 15  minutos hasta 120 3, lo'qhe 

hace que se origine una presión de unas 2 atmósferas ab­

solutas, se tiñe a 1203 durante 45 minutos y a continua­

ción se enfría hasta 653 en el curso de 10  minut*^ Luego 

se enjuaga en fr ío  el material te x t il  y se le  seca; Se 

obtiene una tintura anaranjada b rillan te , só lid a ,& 

la  ebullición y al lavado, pero extraíble.

EJEMPLO 18

Se tiñe como en el Ejemplo 19 , pero emplean- 

1 5 . do un tejido de trico t muy engrosado de p o liacrilo n itrilo  

(high bulk "O rlon"-Tricot). Se obtiene una tintura anaran­

jada b rillan te, solida a la  ebullición y al lavado, 

pero extraíble.

Las dispersiones de colorante empleadas antes 

2 0 . se obtienen s i se muelen 20  partes de colorante con

140 partes de agua y 40 partes de sodio dinaftilmetam- 

disulfónico.
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Se introducen 1 0  partes de tejido de tric o t de 

nilón 6 ,6  ("Helanca"), a 309, en un baño tintóreo que 

presenta un pH de 4-5 y que contiene, en 400 volúmenes de 

5. agua, 0,2 partes de ácido acético a l 80 % y 2 partes.de una 

dispersión acuosa al 5 % del colorante obtenido según el 

Ejemplo 1 .  En el curso de 45 minutos se calienta hasta 

la  temperatura de ebullición y luego se tiñe hirviendo 

por 30 minutos. A continuación se ajusta a pH 12  por adi- 

1 0 . ción de sosa y se sigue hirviendo por 30  minutos más,

Luego se enjuaga bien con agua el material te x til  y se 

le  seca. Se obtiene una tintura rojoamarillenta, b ri­

lla n te  y con a lta  proporción de colorante no extraíble,

EJEMPLO 20

15* Se introducen 1 0  partes de tejido de trico t de

nilón 6 ,6  ("Helanca"), a 309, en un baño tintóreo que 

presenta un pH de 4-5 y que contiene, en 400 v.olúmenes de 

agua, 0 ,0 2  partes de ácido acético al 80% y 2 partes de 

una dispersión acuosa al 5 % del colorante obtenido según 

20. el Ejemplo 1 .  Se calienta a 70SC en el curso de 60 minu­

tos, se mantiene dicha temperatura por 1 5  minutos más, se 

lle v a  hasta ebullición en el curso de 30 minutos y se tiñe 

hirviendo por 60 minutos. Luego se enguaja con agua el mate­

r ia l  te x til  y se le  seca. Se obtiene un tintura rojoanarillen- 

25. ta , b rillan te y con alta  proporción de colorante no extraible.
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REIVINDICACIONES 531666
Descrito el objeto del presente invento, se 

declaran nuevas y de propia invención las siguientes"rei­

vindicaciones, con prioridad de la  solicitud de patentes 

suizas nucís. 10.662/69 del 1 1 .7 .6 9  y del- 4 .6 .70 .

1 . Procedimiento para la  preparación de coloran­

tes desprovistos de grupos ácidos hidrosolubilizantes, 

caracterizado por introducirse, mediante copulación o 

condensación, a lo  menos un radical Z fibrorreactivo, l i ­

gado por medio de un grupo amínico, de un heterocíelo ni­

trogenado substituido a lo  menos con un átomo de flú or.

2 . Procedimiento según la  reivindicación 1 , 

cáracterizado por introducirse el radical de una s -  

triacina substituida con dos átomos de flúor a lo  menos.

3. Procedimiento según la  reivindicación 2, 

1 5 .  caracterizado en que el radical fibrorreactivo Z es un 

radical de la  fórmula
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en la que ^
una X es un átomo de flúor y 

la otra X es un radical orgánico o un átomo de halógeno.

4. Procedimiento según la reivindicación 3,
5. caracterizado en que en el radical fibrorreactivo Z una 

X es un átomo de flúor y otra X es un átomo de flúor, 
un átomo de cloro, un grupo amínico substituido, un ra­
dical alcoxilico, un radical hidrocarbúrico o un radical 
alquilmer cápt ico.

10. 5. Procedimiento según las reivindicaciones
2 a 4, caracterizado por adiarse con una di- o tri- 
fluoro-s-triacina un grupo amínico acilable contenido en 
el colorante de partida.

6. Procedimiento según la reivindicación 5, 
15. caracterizado por emplearse, en calidad de agente asi­

lante, la trifluoro-s-triacina.

7 . Procedimiento según la reivindicación 5, 
caracterizado por emplearse, en calidad de agente adían- 
te, la monoclorodifluoru-s-triacina.

8. Procedimiento según la reivindicación 7, 
caracterizado por prepararse el colorante por copulación 

. y emplearse un componente de copulación que contiene el 
radical fluoro-triacinílico fibrorreactivo Z.
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9. Procedimiento según la  reivindicación 8 , 

caracterizado por formilarse en posición para, según 

Vilsmeyer, un componente de copulación de la  fórmula

5.

lo .

H-A- .NR̂ --R -NR.Z

en la  que

R̂  es un grupo a lq u ilico ! *

Rj es un grupo alquilénico o un grupo de;^,

la  fórmula -alquileno-O-CO-CgH^-;

y -
R̂  es un átomo de hidrógeno o un grupo 

alqu ilico,

y condensarse el aldehido benzoico resultante con un 

compuesto metilenactivo de la  fórmula

Y -  CHg-CN

1 5 . donde

Y es un grupo cianógeno, carbonamídico, 

carboalcoxílico o a rilsu lfo n ílico ,

para formar el colorante e s tir ílic o , o bien copularse 

el componente de copulación con un compuesto de diazo- 

hio para formar el colorante azoico.



10 . Procedimiento para la  preparación de colo­

rantes desprovistos de grupos ácidos hidrosolubllizantes.

Según se describe y reivindica en l a  presente 

memoria descriptiva que consta de 82 hojas foliadas  

5. y escritas a máquina por una sola cara.

y*

-L
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