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Procedimiento para producir colorantes azoicos.

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LDíITED, entidad britá­

nica, residente en Imperial Chemical House, Millbank, 

Loníhres, S.W.I., Inglaterra.

La presente invenc3.on se relaciona con un nuevo 

procedimiento de producción, y más particularmente con 

un procedimiento para producir materiales colorantes 

azoicos de la  serie de la  3,4-disustituido-6-hidroxi- 

5. -pirid-2-ona.
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Recientemente ha sido descrita en descripciones 

de patentes una gran cantidad de materiales colorantes 

de la  clase mencionada más arriba, ya sea e l material ce 

lorante mismo o un compuesto azoico que forma un interme 

diario para e l material colorante que se desea formar, 

copulando con un compuesto 6-h idroxipirid-2-.na que l l e ­

va sustituyentes en las posiciones 3 y 4, pero que no es 

ta sustituido en la  posición 5, del an illo  de piridona. 

Sin embargo, se comprueba con frecuencia que compuestos 

esta última clase son d if íc ile s  de obtener en un esta 

do razonablemente puro y se descomponen con facilidad  du 

rante e l almacenamiento. A su vez, esto conduce a d i f j  

cuitadas para obtener los compuestos azoicos deseados en 

una calidad satisfactoriamente reproducible.

Sin embargo, se ha comprobado que se puede ev i- 

tar sst. problema atildando, en lugar d. la  5-n. sustl-

tu ld .-6-h idroxi-p irld -2-.ua, . 1  correspondiente compuesto 

en e l cual la  posición 5 está sustituida con un átomo de

bromo o un grupo aminocarbonilo.

Por lo  tanto, de acuerdo con la  presente invención 

se provee un procedimiento para producir materiales colo­

rantes azoicos, que comprende copular un'compuesto de dia 

zonio aromático con un compuesto de 3 ,4-disustitu ido-6-hi 

droxipirid-2-ona que contiene un átomo de bromo o un gru­

po aminocarbonilo en la  posición 5 del an illo  de pirido­

na. Este procedimiento resulta especialmente valioso pa­

ra e l uso con piridonas de esta clase, que están sustituí 

das en la  posición 4 con un radical alquilo o a r ilo , y en 

la  posición 3 con un grupo alquilo, a rilo , amino, acilsmi 

no, aminocarbonilo, o que tiene una cadena de átomos que



conectan las posiciones 3 y 4 de modo de formar un ani­

l lo  de 5, 6 ó 7 miembros.

Se representa estas piridonas mediante la  formula:

T
i
 ̂ 9

x c . *r

II I
c c

HO " N ^  - 0

(1)

Z

donde Z representa H o un sustituyante, X representa Br 

5- o -CONHg, representa Un radical alquilo o a rilo , y 

representa un grupo alquilo, a rilo , amino, acilamino o 

aminocarbónilo, o y representan conjuntamente uno 

cadena de 3 a. 5 átomos.

Como ejemplos de sustituyentes representados,por 

°* se.puede mencionar grupos.alquilo, especialmente los

de 1 a 4 atomos de carbono, que pueden estar sustituidos 

con amino; grupos a rilo , por.ejemplo fen llo , que puede 

estar sustituido con CĤ , Cl, o amino, aralquilo, por 

ejemplo bencilo, o cicloalou ílo ta l como cic.lohexilo .

?* Como ejemplos de radicales representados por

se puede mencionar grupos alquilo de 1 a 4 átomos de car 

bono y radicales a rilo  de la  serié del benceno, por ejem 

pío e t ilo , butilo, fen ilo , to l i lo  y clorofen ilo; re­

presenta de preferencia metilo.

Como ejemplos de radicales representados por 

se puede mencionar alquilo y a rilo  como en e l caso de 

NHg, a ce til- , propionil-, benzoíl- y R-toluen-sulfonilamí 

no, y e l grupo NHgCO.

T y T pueden formar también una cadena de 3, 4 ó

i



5 atomos que pueda astar saturada, por ejemplo como en 

el oaso de trimetileno, tetrametilenoypentametileno, 

o no saturada, por ejemplo de manera de constituir un 

anillo benz fusionado a través de las posiciones 3 y 4.

Se puede obtener los compuestos 5-bromo y 5-amino- 

carbonilo de la  fórmula ( 1 ) mediante una variedad de mé­

todos de acuerdo con el significado de T^. Por ejemplo, 

cuando representa alquilo, arilo , alquileno o aeilami 

no, se puede obtener los compuestos 5-bromo por broma- 

ción del correspondiente compuesto de la  fórmula ( 1 ) en 

que X representa H; se obtiene compuestos 5-bromo en que 

T2 representa amino, mediante hidrólisis de los compues­

tos 5-bromo-j-acilamino y compuestos 5-bromo-3-aminocar- 

bonilo por bromación de los compuestos 5-no sustituido-3-  

oiano en ácido sulfúrico. Se puede obtener los compues­

tos 5-aminocarbonilo, en que.T^ es alquilo, arilo  o a l­

quileno, mediante h idrólisis de los compuestos 3, 5-d icia  

no. Se puede obtener los compuestos 3-amino-5-aminocar- 

bonilo por nitrosaoión de los compuestos 3-no sustituído- 

5-aminocarbonilo, seguido por reducción de los grupos ni­

troso, y los compuestos 3-acilamino-5-aminooarbonilo por 
acilación de los compuestos 3-amino.

Se puede llevar convenientemente a cabo e l nuevo 

procedimiento preparando una suspensión, o de preferen­

cia una solución, de la piridona de la  fórmula ( 1 ) en un 

medio acuoso ¡y agregando el compuesto diazonio aromático. 

De preferencia se efectúa el acoplamiento a un pH de 2 

a 14 en presencia de piridina, urea, una sal alcalina o 

de metal alcalino de un ácido débil, por ejemplo carbona 

to de sodio o potasio, u ortofosfato disódico o monosé-
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sódico, o dipotásico o monopotásico.

Se puede emplear los productos, así obtenidos, pa 

ra colorear una amplia variedad de materiales, de a.uerl 

do con la  estructura química del compuesto de diasonio.

Por ejemplo:

a) Utilizando un compuesto de diasonio que contie 

ne uno o más grupos ¿.ido su lfón lc , y posiblemente un"

grupo asoioo, ee obtiene un colorante soluble en agua que 

se puede emplear para teülr .  imprimir una amplia varie­

dad de materiales, por ejemplo ..da, lana,'superp.liami- 

das, materiales polih idroxilicos de estructura fibrosa, 

por ejemplo celulosa regenerada, ta l como rayones de v is ­

cos, y celulosa natural, por ejemplo algodón y Uno. Mu-

caos de estés materiales colorantes son apropiados para 

teñir materiales que contienen nitrógeno, especial,tonto

lana, mediante un baño ácido. A este respecto, se puede 

hacer referencia por ejemplo .  ácidos anilina y ntnrtilami
na mono- o di-sulfónicos 

cen sulfónico.
diazoados, y ácido smínoazoben-

J. Utilizando un compuesto de diazonio que contie- 

ne tute o más grupos ácido sulfónio. y un grupo que es 

reactivo para la  celulosa, se obtiene un colorante solu­

ble en agua que se puede u tiliza r  para teñ ir e imprimir 

celulosa, p.liam id. y materiales tác tiles  de lana con los 

cuales reaccionan en presencia d. á lca li, y, s i fuera ne­

c e a r le , la  acción de caler, En esta categoría entra, 

principalmente les productos de disecación de lo .  produc­

tos de.monocondensación de alaminas sulf.nadas aromáticas, 

per ejemplo ácidos m- y R-fenilendiamin. mono- y di-snl- 

fón icc, con compuestos hst.rccíc liccs p.lihalogenad.e,
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por ejemplo t r i -  y tetra-cloropirimidinas o cloruro cianú 

rico o monoaminas sulfonadas de las series del benceno o 

naftaleno. Se puede obtener materiales colorantes de 

propiedades relacionadas, formando primeramente un mate­

r ia l  colorante azoico de acuerdo con lo  descrito bajo (a ), 

hidrolizando para convertir e l grupo NHXR3 a NEg y oonden

sando con los compuestos polihalogenadoa mencionados más 
arriba.

c) Utilizando un compuesto de diazonio de una ami­

na aromática líb re de grupos solubilizantes en agua, se 

puede obtener materiales colorantes insolubles en agua que 

son ú tiles como materiales colorantes dispersos en presen 

cia de agentes dispersantes, por ejemplo celulosa sulfata 

da o agentes tensioactivos sintéticos o una combinación - 

de agentes humectantes y dispersantes. Para esta f in a l i­

dad se u tiliza  una preparación de material colorante que 

contiene un agente dispersante y e l material colorante en

estado finamente dividido. Se puede obtener e

raciones de material colorante en la  manera usual, por 

ejemplo por molienda del material colorante en presencia 

del agente dispersante, y u tiliza rlas  para e l teñido de 

acetato de celulosa y terefta lato  de po lietileno median­

te procedimientos convencionales, por ejemplo mediante 

teñido a 100°C o más, o en presencia de un vehículo, por 

ejemplo acido s a lic ílic o , fenol, o ó R-hidroxidifenllo, 

o mediante un procedimiento de termofijación en e l cual 

ae imprima la  tela a través de una dispersión del mate­

r ia l  colorante y se le  da un breve tratamiento a una tem­

peratura de 180-210°C o posiblemente más. Las aminas are 

maticas apropiadas para esta finalidad incluyen por ejem-



pío anilinas que contienen hasta 3 sustituyentes e leg í 

dos entre NOg, Cl, Br, CĤ , CĤ O, CN y grupos alcoxicar 

bonilo o alquilaulfonilo en las posiciones o y ja del gru 

po amino, o aminas que contienen un an illo 'heterocíc lico 

de cinco miembros que tiene 2 ó 3 heteroátomos, de prefe 

rancia un atomo de nitrógeno y 1 ó 2 átomos de azufre u 

oxígeno en e l núcleo, por ejemplo aminotiazoles, indazo- 

les, triazoles, benztiazoles y tiadiazoles.

d) Utilizando un compuesto de diazonio de una ami 

na aromática que contiene ún grupo hidroxilo o car'boxilo 

que se encuentra en posición orto con respecto a l grupo 

amino, se obtiene materiales colorantes a los cuales se 

puede convertir, mediante los procedimientos usuales de 

metalización, a complejos de cromo o cobalto que, cuando 

están libres de grupos acido sulfonico y ácido carboxíli 

co, son dispersadles en agua y baños de teñido débilmente 

ácidos, y se los puede u tiliza r  para e l teñido de impre­

sión de fibras de origen animal, por ejemplo seda, cuero 

y especialmente lana, y algunos materiales sintéticos, 

por ejemplo superpoliamidas y superpoliuretanos, y p o li­

propileno. Para esta finalidad se los puede aplicar me­

diante baños levemente ácidos, neutros c levemente alca­

linos, y especialmente un baño de ácido acético. Se pue 

de u tiliza r  también oomplejos de cromo, cobalto o cobre, 

que contienen grupos acido sulfonico y obtenidos en una 

manera similar, para teñir lana de acuerdo con lo  descri­

to bajo (a) o se puede hidrolizar y convertir a un colo­

rante que es reactivo para le. celulosa de acuerdo con lo 

descrito bajo (b ). Las aminas aromáticas apropiadas para 

esta finalidad incluyen o-sminofenoles, o-aminonaftoles y
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acido antranílico, y su3 derivados que contienen SÔ H y, 

opcionalniente, sustituyentes 01 y/o N02-

e) Utilizando un compuesto ¿e diazonio de una ami 

na aromática que contiene un grupo amonio cuaternizado, 

se obtiene materiales colorantes que se pueden u tiliza r  

para e l teñido o impresión de muchas fibras sintéticas, 

por ejemplo cloruro de po liv in ilo , pollamidas, poliureta- 

nos, tereftalatos de polietileno, y especialmente fibras 

de p o lia c r ilon itr ilo  y de cianuro de polivin ilídeno. Den­

tro de la  expresión fibras de "p o lia cr ilon itr ilo " debe 

considerarse incluida una gama de polímeros que contienen 

más de 80 %, por ejemplo 80 a 95 %, de a cr ilon itr ilo  y e l 

5 a 20 % restante puede ser por ejemplo acetato de v in ilo , 

v in ilp irid lna , cloruro de v in ilo , cloruro de vin iliReno, 

acido acrílico , esteres de acido acrílico , ácido metacrí- 

lic o  o esteres de acido metacrílico. Comúnmente estos ma 

teria les colorantes son levemente sensibles a los electro 

l ito s  y manifiestan en parte una solubilidad decididamen­

te buena en agua o solventes polarizados. Se puede l l e ­

var a cabo e l teñido en medios acuosos neutros o levemen­

te ácidos, de preferencia, al punto de ebullición bajo pre 

sion atmosférica o a una temperatura y presión más altas. 

Las amidas apropiadas para esta finalidad incluyen por 

ejemplo aminoacetofenonas o propiofenonas en que e l gru­

po fen ilo  o e t ilo  lleva  un grupo amonio cuaternizado. Se 

puede obtener materiales colorantes de propiedades re la ­

cionadas, por ejemplo a partir de los obtenidos de acuer­

do con lo  ¿escrito en e l precedente párrafo (c ),  introdu­

ciendo un grupo amonio cuaternizado después de la  copula­

ción, por ejemplo formando primeramente un material colo-
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4 0 ?5 " 2  ,
rante que contiene un radical alquilo haloganado, y ha­

ciendo reaccionar con una amina, o formando primeramente 

un material colorante que contiene un grupo amino y ha­

ciendo reaccionar con un agente alquilante de modo de 

formar un grupo amonio cuaternario mediante métodos ya 

conocidos por s í mismos.

Se ilustra la  presente invención mediante los s i­

guientes ejemplos, en los cuales las partes y porcenta­
jes son en peso.

Se disuelve 1,38  partes de p-nitroanilina en una 

mezcla caliente de 25 partes de agua y 10 partes de áci­

do clorhídrico concentrado (36°Tw). Se enfría la  solu­

ción y se la  vierte sobre 20 partes de h ielo. Se agrega 

5 partes de solución de nitrato de sodio 2N y se agita 

la  mezcla entre 0 y 5°C durante 1 h, después de lo  cual 

se destruye e l ácido nitroso en exceso mediante la  adició 

de acido sulfamico acuoso.

Se disuelve 2,75 partes de 5-bromo..3-amíuocarbonil. 

1-etil-6-hidroxi-4-metilpirid-2-ona en agua que se hace 

levemente alcalina mediante hidróxido de sodio. Se agre­

ga 10 partes de acetato de sodio seguido por la  solución 

ael párrafo 1 . Se agita la  mezcla durante 30 minutos en­

tre O.y 5°C y se recoge por filtra c ión  e l precipitado ama 

ra llo  de 3-aminocarbonil- 1 -e t il-$ -h idroxi-4-met i l - 5-  (4.' -  

n itro fen ilazo )-p irid -2-ona. Por recris'talizaclón en ácido 

acético g lac ia l se obtiene agujas que poseen un p .f. de 

264"C (Hallado C = 51,9, H = 4 ,8 , N = 19,8  % '

req. C - 52,2, H -  4 ,4, N = 20,3 %). Este producto ea 

idóntico al producto que se obtiene copulando p-n itroanili
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na diazcada con 3-aminocarbonil-1- a t i l - 6-hidroxi-4-.metíl- 

p ir id -2-ona.

En la  siguiente manera se puede obtener 5-bromo-

3— aminocarbonil-1-etil-6-h idroxi-4-m etilp iriá-2—ora.

Se disuelve 9 partes de 3-ciano-1-etil-6-hic¡roxi-

4- metilpirid-2-ona en 100 partes de ácido sulfúrico a l 

96 % mediante agitación entre 30 y 40 °C. En e l curso de 

1 h se agrega 4 partes de bromo y se agita la  solución a 

50°C durante 2 h. Se agrega otras 4 partes de bromo en 

e l curso de 1 h y se agita la  solución entre 50 y 55°C 

durante 16 h, después de lo cual se la  v ierte en 400 par­

tes de agua enfriada con h ielo. Se agita la  mezcla duran 

te 3 h, se recoge e l precipitado por filtra c ión , se le  la  

va con agua fr ía  y se le  seca bajo presión reducida a 40°C. 

Se cris ta liza  e l solido, que tiene un p .f. de 148-152^0,

en acetato de etilo/alcohol de modo de obtener agujas pe­

queñas que tienen un punto de fusión de 166°C (Hallado C- 

39}^! H = 4,0, N = 9,9, Br ¡= 28,4 % C^H^^NgO^Br req. 0 = 

39,3, H = 4,0, N = 10,2, Br = 29,1 %).

Se obtiene e l mismo producto s i se reemplaza las 

8 partes de bromo por 6,6 partes de bromuro de potasio.

EJEMPLO 2

Si se reemplaza la  5-bromo-3-aminocarbonil-1-atil- 

6-hidroxi-4-metilpirid-2-ona utilizada en e l Ejemplo 1 por 

2,24 partes de 5-aminocarbonil-1 , 3- d ie t i l - 6-h idroxi-4-me- 

t i lp ir id - 2-ona, se obtiene un precipitado amarillo de 1 , 3-  

d ietil-6 -h ldroxi-4-m etil-5 -(4 ' -R itro fen ila zo )-p iriá -2-"ona. 

Por recrista lízación  en ácido acético g lac ia l se obtiene 

racimos de agujas, que tienen un p .f. de 188-190°C (Halla 

¿o C — ^7,9, H = 5,4, N = ¡7,4 % (C-¡gH ĝO^N  ̂ requiere
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C -  58,2, H -  5,5, N = 17,0%), siendo en todo sentido 

idéntico a l producto que se obtiene copulando j3**H.itroaní 

lina diazoada con 1,3-dietil-6-hidroxi-4-metilpiríd-2-ona.

Se puede obtener en la  siguiente manera 5-amino- 

carbonil-1 , 3-dietil-6-hidroxi-4-metilpirld-2-ona.

Entre 5 y 10°C se agita vigorosamente 74 partes 

de o(—etilacetoacetató de e t ilo  y 56,5 partes de eianace— 

tato de e t ilo  y se agrega 200 partes de etilamina acuosa 

a l 70 %. Se agita esta solución entre 50 y 55°C durante 

16 h y se la  evapora entonces hasta sequedad bajo presión 

reducida. Se disuelve e l jarabe residual en 600 partes 

de agua y'se extrae dos veces en 150 partes de éter. Se 

trata la  fracción acuosa con carbón, se f i l t r a  y se acidi 

fica  a l rojo Congo con ácido clorhídrico (36°Tw). Se agí 

ta la  mezcla durante 1 h, se recoge e l precipitado de 5-  

ciano-1,3-dietil-6-hldroxi-4-metilpirid-2-ona, y se re- 

cris ta liza  en agua de modo de obtener pequeños prismas 

que tienen un p .f. de 157°C (Hallado C = 63,6, H 6,7,

N = 13,6 req. C = 64,0, H = 6, 8 , N = 13 ,6  %).

Se agrega 6,83 partes de este producto a 36 partes de áci 

do sulfúrico a l 96 % y se agita la  solución entre 50 y 

55 0 durante 16 h, y luego en agua enfriada con hielo (200 

partes). Se recoge por filtra c ión  e l precipitado de 5-ami

nocarbonil-1 , 3- d ie t i l - 6-hidroxi-4-m etilp irid-2-ona, se la

va tres veces con 50 partes de agua fr ía  y se seca bajo 

presión reducida a 40°C. El sólido tiene un p .f. de 123- 

125°C (Hallado C = 56,3, H = 6,7, N = 13,3 % C^H.,gO^Ng 

req. C = 56,8, H = 7,3, N = 13,1 %).

En la  siguiente tabla se podrá encontrar otros ejem 

píos de la  presenta invención en los cuales se diazoa e l
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12

componente áis.zoico de la  columna 1 1  y se le  copula con

la  p i r  i  dona de la  columna 1 1 1 .

1
Ejemplo

1 1  - * 
Componente diazoico - - Con

3 o_-Nitro anilina ' '^4 amino{ 
ttim etii

4 4-metoxi-2-nitroanilina í^aminoc
-ólhidrox

5 4-metil-2-nitroanilina . gemino c
élhidrox

ó 2  ̂4-dinitroanilina . 5t-;aminoc
hidroxi-

7 2  ̂4-di cloro anilina r :t Irhminoc
6-hidrox

S Cloruro de 6-/4-amlnofenilsulfonilamino/'" ' 
e t ilp ir id in ilo  ' $4'áminoc

6-hidrox
9 Clorhidrato de bromuro de nt-aminofenil- 

trimetilamonio ** *- 5 -̂aminoc.
6-hidrox:

10 Acido ortanílico 3-acetil,
hidroxi-.

1 1 Acido 2-amino-4-benzoilaatinobencensulfá- . y-aininocí
- j)-hidroxi

12 Acido 2-aminonaftalen-l,5-disulfdnico -p-aminc
-hidroxi

13 Acido 4-aminoazobencen-4"-sultánico - -i.. -aminoc: 
.-hidroxi

14
---  .

2—ciano-4-nitroaniliná . -áminocí
<-hi*droxi

15 2-cloro-4-nitroanilina .-bromo- 1
16 Cloruro de ,6-¿_3-cloro-4-aminofenilsulfonila- 

mino/etilpiridinio
-aminocí
.-fenilpi

17 Cloruro de ^-^2,^-dicloro-4-aminofenil- 
sulfonilamiroT* e tilp ir id in io

j-añiinocc
-fen ilp i

18 Acido anilina-2.S-disulfánico -aminoca
m-nitrof

19 Acido 2-aminonaftalen-l-sulfánico -aminoca
-hidroxi

20 Acido 4-nitroanilina-2-sulfánico ^
íj
-¿̂ ,3 '-ami 
imetil-ó



12 b is

I I I
Componente de copulación

-am inocarbon il-6-h id r o x i - l ,  3 . 4  ̂
r i :n e t i lp ir id -2-ona

-am inocarbon il-1 ,3 -d i -n -p ro p il -^ -m e t i l -  
-^h id rox ip ir id -2-ona

^am inocarbonil-5-b ro m o -l,4-d im e t i l-  
-h id ro x ip ir id -2-ona

^ a m in o c a rb o n il-3 -n -b u t i l- l -e t i l-6 -
Ldroxi-4-m e t i lp i r id -2-ona

ráminocarbonil-3^ 4 - t r im e t i le n - l - e t i l -  
-liid r-o x ip irid -2-ona

;am in oca rbon il-3 ,4 -te tram et!len -l-m etil--hidroxipi r i  d-2-on a

-ám in o ca rb on il-3 ,4 -te tram e tilen -i-n -b u til-
-h3.droxipirid-2-ona *"

'a ce t ilam in o -3 -a í!!Ín o ca rb o n il-l-e t il-6 -
,droxi-4-m etilp i.rid -.2-ona

am inocarbon il-3 -benzo ilam ino -l.4 -d im ctil-  
h id ro x ip ir id -2-ona

9 -am inoetil-g -am in ocarbon il-3 ,4 -d im etil- 
h id rox ip irid -2 -on a

ám inocarbonil-3, 4 -p e n ta n ie t i le n -l-e t i l-  
h id rox ip irid -on a

aminocarbonil—1  ̂3 -d ib e n c il-4 -m e t il-  
h id ro x ip ir id -2-ona

bromo-3^ 4—d im e t il-2, 6-d ih id ro x ip ir id in a  

a m in o c a rb o n il- l -e t i l-6-h id r o x i" 3-m e t i l-
f e n i lp i r i d - 2-ona

am inocarbonil-5 -brom o-6 -h idroxi-4 -rnetil-
P e ñ ilp ir id -2-ona

3minocarbon.il—3**bromo—6—h id ro x i—4—n ie til-  
-n it ro fe n i lp i r id - 2-ona

ím in ocarbon il-3 -b rom o -l-(2 ' - c lo r o fe n ! 1 ) -  
!Íd ro x i-4 -m e tilp ir id -2 -cn a

_3' *aminobencily - 5-am inocarboni! - 1 , 4-  
t e t H -ó -h id ro x ip ir id -2-cna
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4 0 2 5 6 2
-  13

I
Ej emplo 

21 

22

I I

24

27

28

29

Componente diazoico

Acido S -n it ro a n iiin a -2-su lfán ic o

4 -S -su lfa to e t i ls u .lfo n ila n ilin a

Acido 3 -8 -s u l fa t o e t i ls u l fo n i l -2 -  '
aminonaftalen-1 -sulMnico , ..

Acido 2 -a n ,in o -6 -n it ro fe n . l -4 -s n lf^ ic .  -

Acido 2-am inofen.l-4 ,ó .gis.U lfón iCO  -

Acido --^ m in o -ó -c lo ro fen o l-á -sn lfán ico

Acido l - ^ i n . ^ - M d r . x i n . f t ^ . n - 4 - s u l M . i e .

3-3-su lfatoetilsn ifo^iian iljma

;5-amin<
Aidrox;

5-amir¡(
hidroxj

3_-aminc 
3j 4̂ -dim

?-amino
íidroxi

¡r-aminoc¿
id ro x i -4



Componente de copulación  

5/*RMÍnocarbonii i . -
h i d r o x i - 4 - m e t i i ; i ; ^ ° ^ I - 3 - e t i l - . 6 -  

?-aminocarbonii^i  ̂ .
^ d ro x ip ir id -2 ^ n a

;-am inocarbonil-,i - 1 - 
! , 4 - d im e t i lp ^ ^ ld -L o í i '" ' '^ ^ ^ ^ ^ -

J?4 oj.metílp3.rid-2-ona

i. den

íder

*" 1 3 bit 402562

ídem

ídem

Winocarbonil-i,
íroxi-4-metiipirid-2-

' i i -ó- 
ona



5.

10.

15.

20.

25.

30.

EJEMPLO 10

Sa disuelve 2,68 partas de ácido 1,3-fenilendÍ8mi- 

na-416-disulíonico en 100 partes de agua agregando solu­

ción de carbonato de sodio 2N hasta que e l pH alcanza a 

4"-5. Se enfria la  solución hasta 0-5^C y se la  agrega a 

una suspensión agitada de 1,9 5  partes de cloruro cianúri­

co en una mezcla de 10 partes de acetona, 40 partes de 

h ielo, 40 partes de agua y 1 parte de un. agente dispersan 

te. Se agita la  mezcla entre 0 y 5°C durante 1 1/2 h, y 

se mantiene e l pH entre 4 y 5 mediante la. adición ocasio­

nal de solución de carbonato de sodic 2N. Se agrega 5 

partes de ácido clorhídrico (36°Tw) seguido por un peque­

ño exceso de solución de n itr ito  de sodio. Se separa e l 

acido nitroso en exceso mediente e l agregado de ácido sul 

fámíco acuoso a l 10 %.

Se disuelva 2 ,1  partes de 5-amlnocarbonil-3,4-dime 

t i l - 1- e t i l - 6-h iároxip irld-2-ona en 50 partes de agua me­

diante la  adición de solución de carbonato de sodio 2N has 

ta que e l pH es 8-9. Se enfría la  solución a 0-5^C y se 

agrega la  solución del párrafo 1 . Se eleva lentamente e l 

pH has ba 6—7 me diento la  adición de solución de carbonato 

de sodio y se agita la  mezcla entre 0 y 5°C, pE 6-7, du­

rante 1 h. Se agrega 2,5 partes de ácido 2-aminonaftalen 

-5-sulfónico y se agita la  mezcla entre 30 y 40°C, pH 6-7, 

durante 1 h. Se la  calienta entonces hasta 50-60*^0, se la

sa lific a  hasta 20 p/v ¿e cloruro de sodio, se enfría a 
0

10 C y se recoge e l producto por filtra c ión , se le  lava 

con 50 partes de solución de salmuera a l 30 % y se seca 

bajo presión reducida a 40°C. El producto contiene 1,06 

moles de cloro reactivo por cada grupo aso y colorea las



5.

10.

15.

fib ra . celulósicas, cuando a. i .  aplica ^  presencie ^

-  ^ e n t. fijador de ácido, e n  tenes ^

b r illa rte , que tienen ^ena 1 ^ . , .  ^ ^  ^

tamientos de lavado y al cloro.

s . puede pr.du.ir . 1  5-an,ineo.rbonil-3 , 4-d it,etil-1 -  

e t i l - 6-hicroxipirid-S-ona, necesaria en e l precedente 

ejen.pl., en una ..ñera análoga a la  5-^ in .carbon il-l 3-
dietil-6-hidroxí-4-metiln¡r-ir! ?  ̂ " ̂ lp-n id-2-.ona descrita en e l Ejemnlo
- .  r e c p la ^ d e  la . 74 partes de °í-etilacet.a=etnto d/

e*ile  P.r 67 parte, de c (-a .tila .et.ac.tato  d. e t u . .
Pr.cu .t. tiene un p .f. g. is o -,52°c

^ -  6^4 , N = -¡i.g  ^ r w w n
requiere C = 57^  g -

6.7, N = 12 ,3  %).

El 1. siguiente tabla a. podrán encontrar .t r .s  

e je .p l. . de la  presente invención en le .  cual., .a Menea­

d l a  el ..^ponente d íase le  de la  clustna ^  ^

te aoilant. de la  elurena H I , y se d ía ... , 1  producto y

se le  ocpula cen . 1  capónente de copulación de la  d o . .
na IV.
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Ejemplo Componente d iazo ico

Acido 1, 3—íenilendiam ina- 
4, ó -d isu lfú h ico

Acido 1 ,3—fenilendiam ina- 
4 -su lfón ico

I I I
Agente ac ilan te

2, 4 -d ic loro-6 -m -su lcc .an ii ino-.. 
s -t r ia c in a  "  ^

2 , 4**d icloro-6-^—suifoan i l in o —' 
s -t r ia c in a

*- Com;

5-ami.n': 
é t i l -4 -

j-aminc 
i i,.4-din

Jo

34

3 ó

36

37 

3S

39

40

41

42

43

44

45

46

ídem

Acido 1 ,3—fenilendiam ina- 
4 ,6-d isu lfú n ico

ídem

.ídem

ídem

ídem

Aciuo l , 4- fe n 3.1 endiantina— 
2-su lfú n ico

Acido 1 ,4 -fen ilen d iam ina -
2 . 5 - d isu lfdn ico

Acido 2 ,6-nafta lendiam ina- 
4 ,8-d isu lfú n ico

Acido l,3**fenilendiam .iiia—
4 .6 - d isu lfún ico

ídem

ídem

ídem

ídem

2. 4 - d ic lo ro -6 -¿ 2 ^ , j ' - d i s u l f o -  
an ilino/ -s^ -triac ina

2. 4 - d ic lo ro -6 -¿ ? '-s u ifo n a ft -
2-ilam incy -,a -triac in a

Cloruro de cianúrico

2 , 4, 6- t r ic lo ro -J -c ia n o -  
pirim id ina

4̂  5 ,6-te trac lo ro p irim id in a

2 ,4 ,6 - t r i f lu o ro -5 -c lo ro  
pirim idina

5 - bromc 
. 6-hidrc

i( .g-amrnc 
' h idroxi 

2-pna

5.-aminc
1 - e t i l -

: 5 -̂amino
6- hidro

i*Í5-amino 
* 6 -hidro

¡L'3-r amino 
* 4 -m etil
2-  ona

2, 4 -d ic lo ro -ó -N - -s u lfo m e t il -  7 5*?6romo 
a n ilin o -^ —tr ia c in a  p ir id -2

4 ,5 -d ic lo ro -6 -m e t il-2 - ! 5r¿tino
m etilsu lfo n ilp ir im id in a  .- : /6-hidro

Cloruro de 2 ,j -d ic lo r o q u i -  - J 5-^amino 
n o x a lin a -6-ca rbon ilo  1 , 4-dim

Cloruro de ¡3 -(4 ,5 **d íc lo rop iri- * *5-ant no 
daz-6- o n i l ) - 1 -p rop io n ilo  n e t í l - 3-

p irid in ,

Cloruro de ¡3—fe n i ls u l fo n i l  5**amino'
propion ilo  ' /¿3-m etil.

Cloruro de 3 ,6 -d i.c lo rop ir id a - 3-amino<
cin a -4 -carbon ilo  .xi-4-m ei

p i r i d - 2-

2, 4, 6-t r ic lo ro p ir im id in a  *3**aceti3

4-metil^

.'-¡--bromo—2, 4, 6—tr ic lo ro  
pirim idina

5-aminoc
¡.-metil-

-y*.
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IV
Componente; de copulación

5- am in ocarbon il-2 ;6 -d ih id rox i-3 - 
? e t i l-4 -m e t i lp ir id in a

c;5--an!Ínocarbonil--3-clorom e!il- 
,í ? 4 -d im e lil—6-b id r o x ip i r id -2—ona

.g-bromo-l, 3 -d ie t i l -4 -m e t i l -
6 - h id ro x ip ir id -2 -o n a

g -am in ocarbon il-3 -n -bu b il-ó -  
,h id ro x i - l -n -p ro p il -4 -m e t i lp ir id -

2^0 na

 ̂5rám inocarbon il-3,4 -te tram etíÍen -
1 - e t i l -6 -h id r o x ip i r i d - 2-ona

^5-amino carbón i.l- 3 , 4 -lr im e t ile n -  
6 -h id ro x i- l -m e t i lp ir id -2 -o n a

;5-aminocarbonil-.1^ 4-pentam etilen - 
r .6 -h id ro x i-l-n -p ro p il p i r i d - 2-ona

í3-í amino carbonil -5 -b ro n o -6 -h id ro x i-
4- m etil—1—(2 ' -m etil e n i l ) p ir i  d—
2- ona

5- ;I?rom o-6-hidroxi-l, 3̂  4 -t r im e t i l - ;  
p irid -2 -on a

' 5 rá m in o c a rb o n il-l-b e n c il-3 -e t i l-  
; '6 -h id ro x i-4 -m e t ilp ir id -2-ona

5—amino ca rbon il—3—acetilam ino—
3-  ̂4**dimetil-6—h id ro x ip ir id -2—ona

nocarbonil-2^ 6 -d ih id ro x i-4 -  
á e d il-  3-jo-toluensul I'on il amino 
p ir id in a

!5 -a m in o c a rb o n il- l -e t i l-6 -h id ro x i-
} 3 -m e t il-4 -fe n ilp ir id -2 -o n a

: 3**sntinocarbonil—3—bromo—ó—hidro — 
x i —4 -m e t i l - l—̂4 *-n it ro  fe n i l/ -  
p ir id -2 -o n a

,3 -acetilam ino-3 -am lnocarbon .i.l-l- 
¿.2', 5 '-d im e t i l fe n i iy -6 -h id ro x i-
4- m etilp ir id -2 -o n  a

5 - am inocarbonil-3-e t i l - 6 -h id r o x i -  
m etil-3 —f  t a l  im i do p ir i  d-2-on a
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I
Ejemplo

I I
Componente d iazo leo

I I I
Agente ac ilan te

;Compone

-í'

47 Acido 1 ,3 -fen ilen d iam ica -  
4^6 -d is u lfó n i co

Cloruro de 2 j 4-d i  c lo rop i rirnidiñ'a- 
5-carbon ilo  Y -

4S ídem Cloruro de 2 j4 -d ic lorop irim id i-^  
n a -5 -su lfo n ilo  .;

49 Acido 3-feniIendiam ina— 
4j 6 -di& ulfónico

'* 1- ^
Cloruro de 2 -c io roben ztiazo l— . 
6-carbon ilo  . Yf-

50 ídem Cloruro de 1 ,4 -d ic lo r o f t s la -  
c in a -ó -carbon ilo  * ^

51 ídem Cloruro de te tra i 'lu o ro c ic lo - ; - 
butancarbonilo „

52 ídem Cloruro de t r i f lu o r o c ic lo -  
butancarbonilo r -

53 ídem Cloruro de p - (t e t ra f lu o ro c ic ld -  
b u t i l )a c r i lo í lo  ** 7":.,-

54 ídem Cloruro de p - (t r i f lu o r o c ic io - ' ' 
b u t e n i l )a c r i lo i lo  *

)—aminoc
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IV
Componente de copulación

- .i

[-

J -am in ocarbon il-3 ,4 -d im etil-l.
" ^ t i i -ó -h id r o x ip i r id -2-.ona

ídem

,j-^ .iin o ca rb o n il-3 ,4 -d im e t il-l.  
.^t3 .1 -6-h idroxipirid -2 -ona$
- : i*
-- : *

ídem

ídem

ídem

ídem

ídem

í

J"
-

402562
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Descrita suficientemente la  na.tura.lena del inven­

to, asi como la  manera, de rea lizarlo  en la  práctica, de 

be hacerse constar que las disposiciones anteriormente 

5. indicadas, son susceptibles de modificaciones de detalle

en cuanto no alteren su principio fundamental. También 

se hace constar que e l invento corresponde a una S o lic i­

tud de Patente, presentada en Inglaterra, con fecha ¡8 

de mayo de 19 f1, bajo e l numero 15475/71, acogiéndose por 

10. lo  tanto a los beneficios que conceden los Convenios In­

ternacionales en vigor, siendo lo  que constituye la esen­

cia del referido invento y por lo  que se so lic ita  Patente 

de Invención por 20 anos en España, sobre: PROCEDIMIENTO 

PARA PRODUCIR COLORANTES AZOICOS; caracterizándose por lo 

15. siguiente:

1B.- Procedimiento para producir colorantes azoicos, 

caracterizado porque comprende copular un compuesto de día. 

zonio aromático con un compuesto 3,4-disugtituido-6-híáro- 

xipirid-2-ona que contiene un átomo de bromo o un grupo 

aminocarbonilo en la  posición 5 del an illo  de piridona.

2&.- Procedimiento según la  reivindicación 1, ca­

racterizado porque se u tiliza  una 2-hidroxipirid-6-ona que 

está sustituida en la  posición 4 con un radical alquilo o 

a rilo  y en la  posición 3 con un grupo alquilo, a rilo , ami-

25. no, acilamino, aminocarbonilo, o que tiene una cadena de
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5.

36. -  Procedimiento para producir colorantes asol­

eos, ta l y como queda sustancialmente descrito en la  pro 

sente Memoria.

Esta Memoria consta de 19 hojas, escritas a máquina 

por una sola cara.

Madrid - 9 " m M 3

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED

,1 60MÉ2 ACEBO Y 
f p . p .  r.'rn isJo ¡ L i G a o fí

t

i
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