
PATENTE DE INVENCION

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES 

MONOAZOICOS SOLUBLES EN AGUA.

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad in g le sa , 

re sid en te  en Im perial Chemical House, M illbank, Londres, 

S.W.1. ,  In g la te r ra .

E sta  invención se re lac io n a  con un procedimiento 

para p rep arar co lo ran tes monoazóicos, ú t i l e s  para a p lio a rse  

a  m ate r ia le s  t e x t i l e s .

De acuerdo con l a  invención, se proporcionan colo 

5 . ren te s monoazóicos so lu b le s  en agua que tienen  l a  fóim ula

M - 2
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1
en l a  que R rep resen ta  h id ro x ilo , amino, alquilam l.no, d i-

2alqu ilam in o, arilam ino o su lfa to a lq u ilam in o , R rep resen ta  

hidrógeno, su lfam o ilo , a lq u ilsu lfa m o ilo , a r ilsu lfa m o ilo  o 

s u l fo ,  R  ̂ rep resen ta  hidrógeno, halógeno, a lq u ilo ,  a lc o x i ,

R  ̂ rep resen ta  hidrógeno o a lq u ilo  y R** rep resen ta  h idrógeno, 

a lq u ilo ,  a o ilo  o a r l l s u l f o n i lo ,  estando e l  grupo -OR' en l a  

p o sic ió n  2 ó 4 con resp ecto  a l  grupo azo y siendo e le g id o s  

lo s  su st itu y e n te s  R̂  y R  ̂ de forma t a l  que lo s  c o lo ran te s 

contengan un so lo  grupo su lfam oilo  opoionalmente su s t itu id o  

y un so lo  grupo su lfo  o s u l fa to .

Ejemplos de e s tru c tu ra s  de co lo ran tes de fórm ula I  

que contienen un so lo  grupo su lfam o il opcionalmente s u s t i ­

tuido y un so lo  grupo su lfo  o s u l fa to ,  incluyen a q u e lla s  en 
1 2l a s  que R e s  h id ro x ilo  y R e s  su lfam o ilo , a lq u ilsu lfa m o ilo

o a r i ls u lfa m o ilo , a q u e lla s  en donde R̂  e s  amino, alq u ilam in o ,
2

dialquilam ino o arilam ino y R es su lfo  y a q u e lla s  en donde 

R̂  e s  su lfa to a lq u ilam in o  y R̂  es hidrógeno.

Los átomos de halógeno que pueden e s t a r  represen ­

tados por R  ̂ incluyen  átomos de c lo ro  y de bromo. Los grupos 

a lq u ilo  que pueden e s t a r  representados por R^, R  ̂ y R** y lo s  

grupos a lc o x i que pueden e s t a r  represen tados por R^, in c lu ­

yen grupos a lq u ilo  in f e r io r  y a lc o x i in fe r io r ,  e s  d e c ir , 

grupos que contienen de 1 a 4 átomos de carbono. Los grupos 

a c i lo  que pueden e s t a r  represen tados por R incluyen  a c e t i lo

y b en zo ilo . Los grupos a r i l s u l fo n i lo  que pueden e s t a r  re p re -
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sentados por incluyen  bencenosulfonilo y p -to lu en o su lfo -

n i lo .

E l procedimiento de l a  invención para p rep arar lo s  

co lo ran tes monoazóicos comprende l a  d iazo tac ión  de una amina 

de fórm ula:

en l a  que R̂  y R  ̂ se definen como anteriorm ente, l a  copula­

ción del compuesto diazo re su ltan te  con un fen o l de f  ó m u ía :
p3

OH ( I I I )

y , s i  e s  n ec e sa r io , l a  conversión del grupo h id ro x ilo  a  a l -  

co x i, a c i lo x i  o a r i l s u l f o n i lo x i .

Las aminas de fórm ula I I  pueden prepararse  mediante 

reacc ión , empleando métodos ya e s ta b le c id o s , de 2-rn itrocloro- 

benceno-4-sulfonam ida, o l a  correspondiente su lfo n a n ilid a  y 

su lfo n a lq u ilam id as, con ácido p-fen ilendiam ina su lfó n ic o , 

o mediante reacción  de ácido 2-n itroclorobenceno-4 -su lfó n io o  

con p-fen ilendiam ina sulfonam ida o l a  correspondiente su lfo n ­

a n i l id a  y su lfo n a lq u ilam id as.

Un te r c e r  método para p rep arar l a s  aminas de fórmu­

l a  I I  co n siste  en h acer reaooionar 2 -n itroclo roben cen o-4-su l- 

fonetanolam ida con p-fen ilendiam ina seguido por l a  s u l f a t a ­

ción de l a s  4 -am ln o -2 '-n itro d ifen ilam in a-4 '-su lfo n e tan o l-  

amidas re su lta n te s .

Los fe n o le s  adeouados de fórmula I I I ,  para u t i l i z a r ­

se  en l a  fab r ic ac ió n  de lo s  co lo ran tes de l a  invención, in o lu -
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yen fe n o l, m -oreso l, o -c r e so l , p - c r e so l , o -c lo ro fe n o l, 2 , 5-  

d im e tilfe n o l, 6-c ío ro - 3-m etilfeno 1 , 3* 5-d im e tilfe n o l, 2 , 6-  

d im e tilfe n o l, 2-m etoxifen ol, 3-m etoxifenol y 4 -m etox ifen ol.

Los c o lo ran te s de l a  presente invención son p a r t i ­

cularmente adecuados para su ap licao ió n  a m a te r ia le s  t e x t i l e s  

de poliam idas s in t é t i c a s ,  por ejem plo, nylon 66, nylon 6 y 

nylon-11, empleando cu a lq u iera  de lo s  métodos g e n e ra le s  cono­

c id os para l a  a p lic ao ió n  de co lo ran te s ác id o s a  d ichos mate­

r i a l e s .  Los co lo ran tes tienen  ex ce len te s propiedades de igu a  

la c ló n  y proporcionan unas co lo rac io n es a m a r il lo - r o jiz a s  que 

tienen  un elevado grado de so lid e z  a  lo s  tratam ien tos en hú­

medo y a  l a  lu z .

La invención se i l u s t r a ,  pero no se l im it a ,  por lo s  

s ig u ie n te s  ejem plos, en lo s  cu a le s  t o d a s . la s  p a r te s  y porcen­

t a je s  se in d ican  en peso .

EJEMPLO 1

Se a g i t a  a  20BC, una so lu ción  de 16 p a r te s  de ácido  

4-amino- 2 ' - n it r o - 4 '-su lfon am id o-d ifen ilam ina-3-su lfó n ic o  en 

200 p a r te s  de agua y 10 p a rte s  de una so lu ción  a l  36 % da 

h idróxido sód ico , y se añaden 25 p a r te s  de una so lu c ió n  2 N 

de n i t r i t o  só d ico . La m ezcla se añade con a g ita c ió n  v ig o ro sa , 

durante 20 minutos a  10-15SC a  24 p a r te s  de ác ido  c lo rh íd r ic o
<

a l  36 % en 100 p a r te s  de agua. Después de a g i t a r  durante 1 

hora a  10-15BC, l a  suspensión  diazo se añade, durante 30 mi­

n u to s, a  10-15SC, a  una so lu ción  a g ita d a  de 4 p a r te s  de e tan ol 

en 100 p a r te s  de agua, 8 p a r te s  de so lu c ió n  de h idróx id o  só ­

dico a l  36 % y 8 p a r te s  de carbonato só d ioo . La a g ita c ió n  se 

continúa durante o tra  hora a  10-15SC, se a ju s t a  e l  pH a 7 con 

ácido  c lo rh íd rico  y e l  producto se f i l t r a ,  se la v a  con una 

so lu ción  de salm uera a l  5 % y se seo a .30 .
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Cuando se a p l ic a  a  nylon 66, a  p a r t i r  de un baño 

débilmente ác id o , se obtiene una fu e rte  ton alidad  am arillo  

r o j iz a  que exhibe una so lid e z  a l a  humedad y a  l a  lu z  muy 

buena en combinación con una excelente ig u a lac ió n .

En lu g ar  de l a s  4 p arte s  de fen o l empleadas en e l  

ejem plo, se u t i l iz a n  4*3 p arte s  de o -, m- ó p -c re so l, obte­

niéndose co loran tes que poseen propiedades s im ila r e s .

EJEMPLO 2

Se a g i t a  a  20BC, una so lu ción  de 4 ,3  p a rte s  del 

á s t e r  su lfú r ic o  de 4-amino-2 ' -n itro d ife n ilam ln a-4 ' - su lfo n -  

etanolam ida en 100 p a r te s  de agua y 3 p a r te s  de so lu ción  de 

h idróxido sódico a l  36 %, y se añaden 5 p a r te s  de so lu ción  2 N 

de n i t r i t o  sódioo . La mezcla se añade, con fu e rte  ag itao ió n , 

durante 15 m inutos, a 0- 5SC, a  6 p a r te s  de ácido c lo rh íd rico  

a l  36 % en 50 p arte s  de agua. Después de a g i t a r  a  0-5SC du­

rante 2 horas más, l a  suspensión diazo se añade durante 30 

m inutos, a  0- 5^0 , a  una so lu ción  a g ita d a  de 1 parte  de fen o l 

en 50 p a r te s  de agua, 2 p a rte s  de so lu ción  de h idróxido só ­

dico a l  36 % y 2 p a rte s  de oarbonato só d ico . La a g itao ió n  se 

continúa durante 3 h oras más a  0-5SC, se añade cloruro  sódioo 

(10 % p /v ) y e l  co loran te p rec ip itad o  se  f i l t r a ,  se la v a  con 

so lu ción  de salm uera a l  5 % y se se ca .

Cuando se a p l ic a  a  géneros de nylon 6 , 6 , a  p a r t i r  

de un baño débilmente ác id o , se obtiene una fu e rte  ton alidad  

am arillo  r o j iz a  que exhibe buena so lid e z  a  lo s  tratam ientos 

en húmedo en combinación con exce len tes propiedades de ig u a­

la c ió n  y a l t a  so l id e z .

E l é s t e r  su lfú r ic o  de 4-amino-2' -n itro d ife n ilam in a-  

4 '-su lfon etan o lam id a, empleado en e ste  ejem plo, puede obtener 

se como s ig u e : se hace reacc ion ar cloruro  de 2-n itro clo ro ben -
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cen osu lfon ilo  con etanolam ina y l a  2-n itrocloroben oen osu lfon - 

etanolam ida re su lta n te  se condensa con p-fen ilen diam in a en 

e tan o l acuoso a l  50 % h irv iend o, seguido por l a  su lfa ta c ió n  

de l a  2- n itr o - 4 ' -amino d ifen ilam in a-4-su lfonetan olam i da r e s u l­

tan te  en ácido  su lfú r ic o  a l  98 %, a  0-5SC.

En lu g a r  de 1 parte  de fe n o l, empleada en e s te  ejem­

p lo , pueden emplearse 1 ,2 p arte s  de o - , m- 6 p - c r e so l ,  obte­

niéndose co lo ran tes con propiedades s im ila r e s .

La s ig u ie n te  Tabla proporciona o tro s  ejem plos de co­

lo ra n te s  de l a  invención que pueden s e r  obtenidos diazotando 

l a s  aminas in d icad as  en l a  segunda columna y copulando, bajo  

condiciones a lc a l in a s ,  con lo s  compuestos fe n ó lic o s  in d icad os 

en l a  te rc e ra  columna.

3 Acido 4-amino- 2 '- n i t r o - 4 '-su lfonam idodi- 
f  en ilam in a-3 -su lf óni co

3 ,5 -dime t i l f e n o l

4 M 2 -c lo ro fe n o l

5 M 3-m etoxifenol

6 4-amino- 2 '- n itr o - 3 ' -su lfo d ife n ila m in a -4 ' -  
sulfonme tilam i da

fe n o l

7 4-amino- 2 '- n i t r o - 3 - s u l fod ifen ilam in a-4 ' -  
su lfo n d ie tilam id a

M

8 4-amino-2 ' -n i t r o - 3 - s u l f  o d if  en ilam ina-4 ' -  
su lfo n a n ilid a

M

9 M m -creso l

10 H 2 ,6-dime t i l f e n o l

11 á s t e r  su lfú r ic o  de 4 -am in o -2 '-n itro d ife -  
n ilam in a-4 ' -su lfo n

3 ,5 -dime t i l f e n o l

12 H 2 ,6 -d im e tilfe n o l

13 M 3-m etoxifenol

14 Acido 4-amino-2 '-n itro -3 -su lfo n am id o d i-  
fe n ila m in a -4 '- su lfó n ic o

fen o l

15 M o -c re so l

16 )! 2-m etoxifenol
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EJEMPLO 17

Se añaden 20 p a rte s  de su lfa to  de d ie t i lo  a una so ­

lu c ió n  de 5 p a r te s  d e l co loran te  h id rox i preparado en e l  ejem 

pío 1 en 200 p a r te s  de agua y 10 p a r te s  de so lu c ió n  de h id ró- 

xido sódico a l  36 % y l a  mezcla se a g i t a  y se c a lle n ta  a  re ­

f lu jo  durante 2 h o ras. La mezcla de reacción  se e n fr ía  a  20SC 

y e l  producto se f i l t r a ,  se  lav a  con una so lu ción  de salmuera ¡ 

a l  5 % y se se c a . {

Cuando se a p l ic a  a  un género de nylon 66, a  p a r t i r  

de un baño débilmente ác id o , se obtiene una fu e rte  ton alidad  

am arillo  r o j iz a  que exhibe buena so lid e z  a  lo s  tratam ien tos 

en húmedo y a  l a  lu z .

EJEMPLO 18

S i l a s  5 p a r te s  d e l colorante h id rox i del ejemplo 

a n te r io r  se reemplazan por 5 p a r te s  d e l co loran te  preparado 

como en e l  ejemplo 2 , se obtiene un coloran te oon propiedades 

s im ila r e s .

EJEMPLO 19

Se a g i t a  a  80BC, una so lu ción  de 5 p a r te s  d e l co lo ­

rante h id rox i preparado como en e l  ejemplo 1 en 100 p a r te s  de 

agua y 3 p a r te s  de so lu ción  de h idróxido sódico a l  36 %. Se 

añaden 4 p arte s  de cloruro  de p -to lu en o su lfon ilo  y l a  m ezcla 

se a g i t a  a  80SC durante 2 horas más an tes de e n fr ia r  a  20SC.

E l producto se f i l t r a ,  se lav a  con so lu ción  de salm uera a l  

5 % y se seca .

Cuando se a p l ic a  a un género de nylon 66, a  p a r t i r  

de un baño débilmente ác id o , se obtiene una fu e rte  ton alidad  

a m a r il lo - r o jiz a  que exhibe buena so lid e z  a  lo s  tratam ien tos 

en húmedo y a  l a  lu z .

La s igu ien te  Tabla proporciona o tro s  ejem plos de



co lo ran tes de l a  invención que pueden se r  obtenidos diazotando 

l a s  aminas in d icad as en l a  segunda columna, copulando bajo con 

d ic io n es a lc a l in a s  con lo s  compuestos fe n ó lic o s  in d icad o s en 

l a  te rc e ra  columna y seguido por l a  reacción  con e l  agente a l -  

5 . q u ilan te  o a c ila n te  indicado en l a  cu arta  columna.

20 4-amino -2 ' -n i tro  - 3 - s u l f  0 d i f  eni lam ina-4 ' -  
su lfo n e tilam id a

fe n o l su lfa to  de 
d im etilo

21 n m -creso l cloru ro  de e t i lo

22 4-amino-2 ' -n i t r o - 3 - s u l f  o d if  en ilam ina-4 ' -  
s u l f  ondime tilam id a

0-e r e so l su lfa to  de 
d ie t i lo

23 t t fe n o l anhídrido ac é t ic o

24 M !! clo ru ro  de 
benzoilo

25 M M cloruro  de p - to ­
lueno su lfo n ilo

26 e s t e r  su lfú r ic o  de 4-amino- 2 '- n it r o d i-  
f  en ilam in a-4 ' -su lfo n e  taño lamí da

H su lfa to  de 
d im etilo

27 tt p -c re so l cloruro  de e t i lo

28 M 3 ,5 - d i-
m e tll-
fe n o l

su lfa to  de 
d ie t i lo

29 n fen o l cloru ro  de 
a c e t i lo

30 n M cloruro  de 
benzoilo

N O T A

D e scr ita  su ficientem ente l a  n a tu ra le z a  d e l invento , 

a s i  como l a  manera de r e a l iz a r s e  en l a  p r á c t ic a , debe h acerse 

10. c o n sta r  que l a s  d isp o s ic io n e s  anteriorm ente in d ic a d as  son sus

c e p t ib le s  de m od ificacion es de d e ta l le  en cuanto no a lte re n  

su p r in c ip io  fundam ental. También se hace co n sta r  que e l  in ­

vento corresponde a  una s o l ic i tu d  de patente presen tada en



In g la te rra  con e l  nS 47 . 452/71 de 12 de octubre de 1.971, acó 

giéndose por lo  tanto a lo s  b e n e fic io s  que conceden lo s  Con­

venios In tern ac io n ale s en v ig o r , siendo lo  que constituye 

l a  e sen cia  del re fe r id o  invento por lo  que se so lic ita - P a te n  

te de Invención por 20 años en España, sobre : PROCEDIMIENTO 

PARA LA OBTENCION DE COLORANTES M0N0AZ0IC0S SOLUBLES EN AGUA; 

caracterizán d ose  por lo  s ig u ie n te :

1 .-  Procedimiento para l a  obtención de co lo ran tes 

monoazóicos so lu b le s  en agua, de fórm ula g en era l:

1
en l a  que R rep resen ta  h id ro x ilo , amino, alqu ilam ino, d i-

2
alqu ilam ino, arilam ino o su lfa to a lq u ilam in o , R represen ta  

hidrógeno, su lfam o ilo , a lq u ilsu lfa m o ilo , a r ilsu lfa m o ilo  o 

su lfo , R  ̂ rep resen ta  hidrógeno, halógeno, a lq u ilo  o a lc o x i , 

R  ̂ rep resen ta  hidrógeno o a lq u ilo  y R̂  rep resen ta  hidrógeno, 

a lq u ilo , a c ilo  o a r i l s u l fa m ilo ,  estando e l  grupo -OR  ̂ en po­

s ic ió n  2 ó 4 con respecto  a l  grupo azo y e lig ién d o se  de t a l  

modo lo s  su stitu y e n te s  R̂  y R  ̂ que e l  co lorante contiene un 

so lo  grupo su lfam oilo  opcionalmente su s t itu id o  y un so lo  g ru  

po su lfo  o s u l fa to ;  caracterizad o  porque comprende d iaz o ta r  

una amina de fórm ula:

R^

NHgNH
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copu lar e l  compuesto d iazó ico  re su ltan te  con un fe n o l de 

f á m u la :  R^

OH

5.

10.

en donde R^, R^, R  ̂ y R̂  se definen  como anteriorm ente y , 

s i  se desea, co n v e rtir  e l  grupo h id ro x ilo  a  a lc o x i ,  a c i lo x i  

o a r i l s u l f a ñ i lo x i .

2 . -  Procedimiento para l a  obtención de c o lo ran te s 

monoazóicos so lu b le s  en agua, t a l  y como queda sustancialm en­

te  d e sc r ito  en l a  presente Memoria.

E sta  Memoria consta de 10 h o ja s  e s c r i t a s  a  máquina 

por una so la  c a ra .

Madrid,
- 2 1372

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

A GOMEZ ACEBO Y 
¡ f* 6.ah
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