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I n t e r n e  O l á

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES AZOICOS

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad británica, 

residente en Imperial Chemical House, Mlllbaak, Londres, 

S.W.1., Inglaterra.

Esta invención se relaciona con un procedimiento 

para la  obtención de colorantes azóicos ú tiles  para t€3i.r 

materiales textiles sintéticos, en particular mate rielen  

textiles de poliésteres aromáticos.

5. Según la  invención, se proporcionan colorante;;



en la  que A representa un radical' a rilo  o hatero oí d i  co, op­

cionalmente sustituido, B representa e l residuo de un compo- 

5 . nente de copulación aminico y Z, que está unido directamente

a un átomo de carbono de loa nádeos en A ó B, representa un 

grupo de fórmula:

-  COXLQ

en donde X representa un edace directo, - 0-  ó -NR- en don- 

-¡0, de R representa hidrógeno o a lqu ilo , L representa un radies!

alquileno, arileno o a r ila lifá t ic o , opoionalmente sustitui­

do, y Q representa -C00H, -0C0YC00IÍ ó -NR̂ COYCOOH en la  que 

R̂  representa hidrógeno o alquilo, e Y representa un enlace 

direoto o un radical alquileno o arileno opoionalmente sus- 

1$. tituido, estando lib res  dichos colorantes de grupos ácido

sulfónico.

Como ejemplos de radicales a rilo  opoionalmente 

sustituidos representados por A, pueden mencionarse lof, 

dicales fenilo y na ftilo  opcionalmente sustituidos. Como 

20. ejemplos de radicales haterocíclicos opcionalmente sustitui­

dos, pueden mencionarse los radicales tlazol, tiadiazol, 

banzotlazol, iso tiazo l, indazol, benoimidazol, benzoxazol, 

pirazol, imidazol y benzoisotiazol, opoionalmente su s fr^ ii-  

dos.

25. Como ejemplos de sustituyantes que pueden estar

presentes en dichos radicales a rilo  y heteroeiclioos, se mei. -
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clonan: cloro, bromo, ciano, triflu o  m etilo , n itro, alquilo  

ta l oomo ootilo y más especialmente alquilo in fe rio r  ta l  

como metilo, alcoxi en particular alcoxi in fe rio r  ta l como 

metoxi y butoxi, alquilsulfonilo en particular a lqu ilsu lfo - 

nilo in fe rio r ta l como m etilsulfonilo, alquilcarbonilo en 

particular alquilcarbonilo in fe rio r ta l como ace t i lo , a o i l -  

amino ta l oomo acetilamino y caproilamino, dialquilamino ta l 

oomo dietilamino y diootilamino,ftailo (para formar un n&oleo 

antraquinona), alcoxlcarbonllo en particular alcoxicarbonilo 

in fe rio r ta l como carbometoxt y carboetoxi, y derivados h idro- 

x i -  y alcoxi inferior-sustituidos de los mismos, tales oomo 

carbo-^-metoxietoxi, oarbo-^-Rldroxietoxi y ca rbo -(!)-(^  ' -  

etoxietoxi)etoxi, sulfonamido y derivados N -alquilo, N :N -di- 

alquilo, en particular N-alquilo in fe rio r  y N:N-di a l quilo in ­

fe rio r, y N-fenilo de los miamos, tales como su lfon -N -butil- 

amida, sulfon-N:N-di(etil)am ida, sulfoanilida y sulfon-N- 

etilan ilida , carbonamido y derivados N-alquilo y N:N-di a l qui­

lo , en particular N-alquilo in fe rio r  y N:N-di a l quilo in fe ­

rio r, de los mismos, tales como oarbon-N-metllamido y car- 

bon-N:N-di(etil)amido, sulfamato (-OSOgNHg) y derivados N - 

alquilo y N:N-dialquilo, en particular N-alquilo in fe rio r  y 

N:N-dialquilo in ferio r, de los mismos, y radicales arilazo, 

por ejemplo radicales fenilazo y naftilazo que pueden llev a r  

asimismo los sustituyentes anteriormente indicados.

En toda esta memoria, io s  términos "alquilo in fe­

r io r", "alcoxi in ferio r" y "alquiíeno in fe rio r", se utilizan  

para representar., respectivamente, radicales alquilo , alcoxi. 

y alquiíeno que contienen de 1 a 4 átomos de carbono.

Los radicales alquilo representados por R y R* son 

con preferencia radicales alquilo in ferio r, tales como metilo,
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e tilo , propilo y butilo .

Los radicales alquileno opcionalmente sustituidos, 

representados por L e Y, son con preferencia radicales alqui­

leno in ferio r, tales como metileno, etileno, propileno, t r i -  

metileno y tetrametileno. Los radicales arileno opcionalmente 

sustituidos, representados por L é Y, son con preferencia 

radicales 1:3- y 1:4-fenileno. Los radicales a rila lif& tioos  

representados por L son con preferencia de fórmula:

y— alquiléno in fe rio r  —

El residuo del componente de copulación amínico re­

presentado por B, es con preferencia e l residuo de una amina 

primeria, secundaria o terciaria, opcionalmente sustituida, 

de la  serie bencénica o naftalénica, que copula en posición 

para con respecto a l grupo amino o^ciónalntente sustituido.

Con preferencia B es un residuo de fórmula:

en la  que y representan, independientemente, un átomo 

de hidrógeno o un radical alquilo o fen ilo , opoionalmente 

sustituido, y e l an illo  bencénico puede lleva r adicionalmen­

te sustituyentes tales como cloro, bromo, alquilo in ferior, 

alcoxi in fe rio r  o acilamino, en particular de fórmula:

-NHCOR^
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en l a  que eá hidrógeno o alquilo inferior^.

Como ejemplos de los radicales fenilo  sustituidos 

representados por 1  ̂ y T^, pueden Mencionarse clorofenilo, 

nitrofenilo, to liio  y an isilo . Los radicales alquilo opcio- 

nalmente sustituidos, representados por T' y T^, son con pre­

ferencia radicales alquilo in ferio r, opclonalmente sustitui­

dos, tales como metilo, e tilo , ptvpllo y butilo, hidroxialqui 

lo in fe rio r ta l como /^-hldroxietilo y /S- ó ^-íiidroxipro- 

p ilo , oloroalquilo in fe rio r ta l como /S-cloroetilo, feniJL- 

alquilo in fe rio r ta l como bencilo y ^ -fe n ilo t i lo ,  alquilo  

inferior(carbonilo o sulfon ilo )alquilo  in ferio r, ta l como 

^ -a c e t ile t ilo  y ^S-m etilsulfoniletilo, alcoxi in fe r io r -a l­

quilo in ferio r ta l como ^  -(metoxi o etoxi)etilo  y ^  -e tox i- 

propilo, (hidroxL- ó alcoxt in fe rio r) alcoxi in ferior-a lqu ilo  

in ferior, ta l como / ^ -/ ^ '- (h id ro x i-  ó metoxi) etoxi/e t ilo ,  

aminoalquilo in ferio r, ta l como ^-am inoetilo y derivados 

N-alquilo in fe rio r  y N:N-dialquilo in fe rio r  de los mismos, 

alcoxi inferior-carbonilo-alqjuilo in ferio r, ta l como /S-meto- 

xioarboniletilo y ^-etoxicarboniletilo  y -propoxicarbo-  

n ile t ilo  y derivados hidroxi, alcoxi in ferio r, hidroxialcoxi 

in fe rio r  y alcoxi in ferior-a lcoxi in fe rio r  de los mismos, 

tales como -(h id roxi-, metoxi-, etoxi- ó propoxi-)-

etoxi/carboniletilo y /5-^/3'-(/^"-hidroxietoxi)etoxicarbO" 

nH /etilo  y a lqu il-in ferior-carbon ilo -oxi-a lqu ilo  in ferio r, 

ta l oomo ^ -acetox ietilo .

EL procedimiento de la  Invención para preparar los  

citados colorantes azóicos, comprende diazotar una amina de 

fórmula!

A-NHg
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y copular con un componente de copulaoión de fórmula H-B, 

estando lib re s  la  amina y componente áe copulación de grupos 

ácido sulfónico y conteniendo conjuntamente un grupo -COXLQ, 

en cuyas fórmulas A, B, X, L y Q se definen como anterior^men-

te.

Con preferencia, e l componente de copulación tiene 

la  fórmula:

H
T

T

1

2

en l a  que y se definen como anteriormente y el anillo  

bencénico puede contener sustituyentes adicionales.

EL proceso de la  invención puede efectuarse con­

venientemente, por ejemplo, añadiendo n itrito  sódioo a una 

solución de la  amina en una solución acuosa de un ácido inor 

gánico fuerte o añadiendo la  amina a ácido n itrosilsu lfárico , 

y añadiendo entonces la  solución o suspensión resultante del 

compuesto diazóico a una solución del componente de copula­

ción en agua conteniendo un liquido orgánico ácido y/o solu­

ble en agua. Si es necesario, e l pH de la  mezcla resultante 

se ajusta para fa c i l i t a r  la  copulación y e l colorante obte­

nido se a ís la  por medios convencionales.

Las aminas y componentes de copulación que contie­

nen uno de dichos grupos -C02LQ enlazados a un átomo de car­

bono de un nácleo presente en la  amina o componente de copu­

lación, pueden obtenerse por métodos convencionales para la  

introducción de dichos grupos en compuestos aromáticos, por 

ejemplo, empleando los métodos descritos a l fin a l de los
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ejemplos para la  preparación de compuestos específicos que 

contienen dichos grupos.

Como ejemplos de aminas de fóimulá A-BHt, se men­

cionan 1-naf t i lamina o 2-clo ro -1 -naf tilamina, pero más espe­

cialmente las aminas de la  serie bencénica, tales como: /, 

anilina, o -, m- ó p-toluidina, o -, m- ó p-anisidina, o-/ m- 

ó p-cloroanilina, o -, m- ó p-bromoanilina, o -, m- ó p -n it io -  

anilina, 2:5-dlcloroanilina, 2:4-dinitroanilina, 2 :4 -d in i- 

tro-6-(cloro ó bromo)anilina, 4-metanosulfonilanilina, 4 - 

aminobenzotrifluoruro, 4 - ó 5-aitro -2 -to lu id ina, 4 - ó 5-n i­

tro-2-ani si dina, 4 - ó 5-cloro-2-anisidina, 4 - ó 5-c loro -2 - 

toluidina, 4 - ó 5-bromo-2-anisidina, 2 :6 -d i(c lo ro - ó breiaa-)- 

4-ni tro anilina, 2:4:6-trinitro anilina, 2:4-dinitro-6-carbo- 

metoxianilina, 2-amino-5-nitrobenzotrifluoruro, 2-octilamino- 

carbonil-4-nitro anilina, 4-dodecilanilina, 2:4-bi s -  (me taño -  

su lfon il)an ilina, 2 -(o loro - 6 bromo-)-4-nitroanilina, m etil- 

antranilato, 4 - ó 5-mitrometilantranilato, 4-aminobenzamida, 

2:6 -d i(o loro - ó bromo-)-anilina-4-sulfonamida, 2 :6 -d i(c lo ro - 

ó bromo-)-4-metilsulfonilanilina, 2 :$ -d i(o loro - ó bromo-)-  

4:6-dinitroanilina, 2-amino-3:5-dinitrobenzotrifluoruro, 

3-amino-2-(cloro- 6 bromo-)4:6-dinitro-(tolueno o amisol),

3-  amino-4- (c lo ro - ó bromo-)-2: 6-dinitro-(tolueno o an isc l),

2-  ó 4-cianoaniiina, 4-n itro -2-oianoanillna, 2:4-d in itro -6-  

cianoanilina, 2-nitro-4-cianoaniiina, 2-oloro-4-cianoanilina,

4-  aminodifenilo, 1-  ó 2-aminoantraquinona, 3-amino-2:4: 6-  

trín itro tolueno, 2- (  cloro- ó bromo-) -4-m etilsulf onilanilina,

3-  (o loro - ó bromo-)-4-tiocianatoanilina, 2- (c lo ro -  ó bromo-)-

4 - sulfamilanilina, 2-amino-5-nitrofenilmetanosulfona, 2-ami- 

no-3:5-d in itro f enilme t i ls u lf  ona, 2-amino-3- (o lo ro - ó bromo-) -

5-  nitrofenilmetilsulfona, 2-su lfam il-4-nitroanilína, 2-m etíl-



stü.famil-4-nitro anilina, 2-e t i ls n lf  amil-4-^ciitroanilina, 

2-bu tilsu lfam il-4-nitroanilina, 2-dimetilsulfam il-4-nitro- 

anilina, 2^metilsulfamil-4: 6-dinitroanilina, 2-m etilsu lfa- 

m il-4-n itro -6- (  cloro— ó bromo-)-anilina, 2-fénilsulfamil*-4- 

ni troanilina, 2-amino-3- (c lo ro - ó bremo-)-5-nitrobenzoato 

de metilo, 2-aminotereftalato de dimetilo, 2-amino-5-ñ itro - 

tereftalato de dimetilo, 4-amino benzoato de -metoxietilo,

4-ami no benzoato de ^  -h idroxietilo , anilina 2-, 3-  6 4 - 

sulfamato, 2-amino-4-clorofen ilsu lf amato, anilina 2-, 3 - 6 

4-íf:N-dimetilsulfamato, 2-aminotiazol, 5-n itro -2-aminotia- 

zol, 6-(metoxi o etoxi) - 2-aminobenzotiazol, 4-aminoazoben- 

oeno, 2-amino-6-nitro (o sulfamdil) banzo t i  azol, 2-amí no-5 -  

nitrobenziaotiazol, 2-amino-5-n itro -1: 3:4-tiad iazo l, 2-ami- 

no-6-metoxibenzotiazol, 1-m eü l-2-aminoimidazol, 4-amino-4 ' -  

nitroazobencano, 4 ' -amino- 2: 5-dimíetoxi-4' -olóroázobenceno,

4-aminobenzoato de ^-carboxLetilo, 4-amino-bencenocarbon- 

N -(^  -oarboxietil)amida, 4-amino-4' -oarboxibenzanilida, 4 - 

amino-benceno carbon-N-(3-carbox±bencil)amida, /^-carboxi- 

etilantranilato, 2-^nino-5-nitrobencenooarbon-N-carboximetil 

amida, 4 ' -aminobenzoato de 3-carboxibencilo, 2-amino-5*-do - 

robencenooarbon-N-octil-^f-(^) -carboxietil)ami3a, 2-amino-5-- 

clorobencenocarbon-N-etil-N-(-oarboxietil)am ida, 4-amino-  

bencenocarbon-N-ciclohexil-N-( ̂  -carboxietil)amida, -

carboxibutilcarboniloxi) e t i l -4 -aminobenzoato, /5-(2-oarb03d -  

ben zo ilox i)e til-3-c loro -4-aminobenzoato, 4-(/^ -carbox ietil- 

carbonil) anilina, y 4-amino benceno carbon-N-/^ - ( -carboxi­

e t i l  carbonilamino) e tilamida.

Como ejemplos de componentes de copulación, pueden 

mencionarse la s  aminas p-oopulantes, tales como: N iN -d ie til- 

anilina, N - (^ - i i id ro x ie t l l ) -  y N: N -d i( /3-hidroxie t i l - )a n i l i ­
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na ó m-toluidina, N -e t il—N— (/^-cianoetil)an ilina, N:N-di—

(/^-ace to3d.etil)-anilina, m-tolnidina 6 m-cloro anilina, 

3-aoetilamino-N^N-dietil-anilina, /^'-hidroxietoxi­

car bonil ) e til/anilína, N-(/5 -hi ¿íiu :d e t i l ) te traMdroqoinoli- 

na, N -/^-(/b ' -metoxietoxicayTx)nil)etil/anilina, 2-metoxi- 

5-ace t i l a m i n o - ( / 4 ' wneto3deto3doarboníl)etil/anilina,

3-di etilaminobenzoato de -caraoxietilo, 3*(N -etil-N -potil-

amino)benzoato de -carboxietilo, 3-(N-/S-cianoetil-N-e t i l ­

amino) benzoato de ^-carboxíetilo , 3-(N:^-di-/4-metoxi- 

etilamino) -benzoato de ^  -carboxietilo, 3-(N: N-di bu. tilamino) -  

benzoato de carboxímetilo, 3-(N-etil-N-/)-cianaetilam ino)- 

bensoato de 3-oarboxibencilo, 2-etilamin 3-4 -metil-benzoato 

de /^-oarboxietilo, 3-dietilamino-bencen3carbon-N-oarboxi- 

metilamida, 3-di$ tilaanno-benceíTOcarbón-T-n-o c til-N-(/3 - 

carbo3detil)aaíiáa, 3 -d i-(-m eto :á .e til) eninobencenooarbon-

4177*3

N-etil-N-(/3 -carbo3d.etil)smd.da, 2-gtetoxl -5-m etilanilina, 

m-aminopropionsnilida, 2j$-dim etil-N -(^ -cianoetil)an ilina , 

2-cloro-5-neto?d.-N-//Si' -(m.eto:d.carbonil) etil/an ilina , ^ -ca r- 

boxie to3dcarbonil-2-naf tllamina, 1 -dio t i  iaciinof taleno-5 -

carbon-N-bu.til-N-p -(oarbo3d.etil)amida, 1 -(N - /3 -ciaaoe t i l -  

N-e rilsmino) n&f enj —o-carbo n-l'—e til-N - ( /b -cnrboxie t i l ) a¡ní -

da, N -etil-7-(N -bu.tíl-2s--carboxie tila¡t-ínocarbcnil)-1 ,2 ,3 ,4 - 

tetrahidroqninolina, 3-S-^-oianoetilben3oato d e - c a r ­

boxi bn t i l  carboniloxi ) e t ilo  ̂  3-N s N -d íetii aminobenzoato de 

^-2-oarboxibensoil033.etilo y 3-NiN-dieí ilamino benzoato de 

-oarbo3d.e tilcarbanilamino) e t ilo .

Una clase preferida de colorartea de la  invención 

comprende los colorantes de ióraula:
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en la  que e l grupo -00XLQ está enlazado directamente a ün 

átomo da carbono presente en los anillos bencénicos I  y I I ,  

los cuales pueden contener otros sustitu ¡rentes, y teniendo 

T^, 1^, X, L y Q los significados anteriormente indicados.

Los colorantes son partículaim2nte valiosos para 

teñ ir materiales tex tiles  de poliésteres aromáticos mediante 

un proceso que comprende disolver los cc Lorantes en una- so­

lución acuosa de un á lca li, aña'iir un ácido y teñ ir luego 

dichos materiales en e l baño de teñido rosultánte, empleando 

condiciones de tenido convencionales, por ejemplo a 1303C 

bajo presión superatmosfériea.

Los colorantes tienen excelentes propiedades de 

formación sobre materiales tex tiles  de p ilié s te r  aromático 

lo  que permite la  obtención fá c i l  de profundas tonalidades, 

y los teñidos resultantes poseen excelente solidez a la  luz, 

a los tratamientos térmicos en seco, a los tratamientos en 

húmedo y a l frotado.

La invención se ilustra, pero no se lim ita, per 

los siguientes ejemplos, en los cuales las partes y poroen- 

tales se expresan en peso.

EJEMPLO 1

Se añade, durante 15 minutos, una solución de ? 

partes de n itr ito  sódico, en 50 partes de agua, a una solu­

ción de 23 partes de hidrocloruro de 4-' ^-oarboxíeti!ca'. oo-
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n il)an ilina  en 500 par*jes de agua conteniendo 50 partea de 

una solución acuosa concentrada de ácido clorhídrico, man­

teniéndose la  temperatura entre 5 y 10BC por enfriamiento 

externo. La mezcla se agita durante jo minutos a 5BC y e l 

exceso de ácido nitroso se destruye por la  adición de ácido 

sulfámico. La solución resultante de compuesto diazóico se 

añade entonces a una solución de 16,5 parrtés de N-etiís-N- 

(^ -iL idrox ietil)an iiina  en 1.000 partes de agua, contenien­

do 25 partas de una solución acuosa concentrada de ácido 

clorhídrico, a 2BC, y la  acidez a l rc/jo longo se elimina en­

tonces por la  adición de acetato sódico. La mezcla sé agita 

durante 6 horas y e l colorante precipítalo se f i l t r a ,  se la ­

va con agua y se seca.

Cuando se dispersa en un medio acuoso, e l colorante 

tiñe los materiales textiles de poliéste r aromático en tona­

lidades amarillas que poseen excelente solides a la  luz, a l 

frotado, a los tratamientos en kdmedo y a los tratamientos 

en seco.

La siguiente tabla proporciona otros ejemplos de

los colorantes de la invención que se oltienen por diazota- 

ción de las aminas mostradas en la  segunda columna de la  ta­

bla y copulación con los componentes copulantes mostrados en 

la  tercera columna de la  tabla, empleanco un método similar 

a l descrito en e l ejemplo 1. La cuarta columna de la  tabla 

indica las tonalidades obtenidas cuando los colorantes son 

aplicados a un material te x t il de poliéster aromático.
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Ejem
pío

Amina
—' -......... .........— ..- .........—.-..*

Componente da copulación Tonalidad

2 4-aminpbenceno carbon-N- 
/P - ( p  ' -carboxipropionil 
oxi)etil/amida

N:N-di(/3-Mdroxietil)-m-
cloroanilina

Amarillo

3 M N:N-di(/3 -aceto x ie t i l  )-m- 
toluidina

Amarillo-
rojizo

4 3-(^-carboxipropionil) -  
anilina

" Amarillo

5 2-amino -5 -ni tro benceno car 
bon-N-( carboxime t i l ) amida***

N -stil-N -( V-cloro-/^-M.- 
Rro xip rop il) -m-tolui dina

Naranja

6 4-nitro anilina 3- -carboxipropionil) -N:N 
-d ietilen ilina

Escarlata

7 2-cloro-4-ni tro anilina !! Rojo

8 2-ci ano -4 -ni tro anilina h Rojo sangra

9 2-amino-6-tio cianato bencil- 
tiazo l

M Rojo

10 2-amino-5-nitrotiazol M Azul

11 3-( -carboxipropionil) ani 
lina

2-raotil-^ -ía.etoxi-N-( / ̂ -etoxi 
carbonile t i l ) anilina ***

Amarillo-
rojizo

12 2-clo ro -4--ni tro anilina 3 -  (N s N-di o tilamino) be iceno -  
carbon-N-/4-(<^ -carbo xipro- 
pionilaminof enil/amida

Rojo

13 2-anino-5-nitro benzoato de 
e t ilo

3-(Nx N-3ietilamino) benzoato 
de /o - ( p-carboxibanzo L loxi)-  
e tilo

Rojo

14 3-cloro-4-amino benzoato de 
/3-f  ̂-carbo xipropionil- 
o x i)e tilo

N-( --hidro x ie t i l ) -2-cloro-
anilina

Naranja

15 2-amino-6-( -carbo xipro­
pionil ) banzo tiaso l

N-( /^Qiidpoxietil) -  
cieno e t i l ; -m-tolui din ̂

Rojo

16 2-( -carboxipropionil)-4- 
nitroanilina

N:N-di( -ace to x ie t i l  )-m-to
lu í dina ' *"

Rojo

17
i
í 2-cloro-4-ni tro anilina

i

2 - (^  -carboxietilcarbonil)- 
5-mctil-N-( /3-cianoetil) ani­
lina

Escarlata

18 ! 4-/^-(p-carbo^d.fenil) -N- 
j metilamino carbonil/eñilina
i

N :N-dí ( -aceto x ie t i l ) anilina Amarillo
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Blem Amina Componente de copulación Tonalidad
pío

19 4-(p-carboxibencilcarbo- 
n il)an ilin a

20 4 -(í^-oxaliloxietilam ino- 
carbonil) anilina

21 3 -^ -(.^ -carboxiprop io - 
n i l ) -N-metil-aminome tileno 
carbonil/anilina "*

________________________________________ i

N:N-di( -aoetoxietil)an ilina  

w

H

AmaRlío

w

K

La 2-(^-carboxipropionil)-4-nitroanilina emplea­

da en los ejemplos anteriores, fué obtenida haciendo reac­

cionar clorare de o-nitrobensoilo con dietilmalonato de 

5- magnesio, reacción del producto resultante con magnesio y

á continuación con cloioacatato de e t ilo , seguido por h i-
, J

drólis is con ácido sulfártoo para dar 2-(p-oarboxipropio- 

nil)nitrobenceno. Este compuesto fué reducido a continua­

ción, acetilado, nitrado en ácido sulfúrico y por último 

10. desacetilado.

La 2-(/o -careo :ü.eüilcarbonil)-5-metil-N- ( 

cianoetil)anilina fuá preparada haciendo reaccionar sucesi­

vamente cloruro de 2-nitro-4-metilbenzoilo y cloroaoetato 

de e t ilo  con los derivados maguesianos de malonato de d i- 

15. e t ilo  e h idró lisis del producto resultante con ácido sulfú­

rico. La 2- ( /̂  -carboxietilcarboni 1) -5 -metilanilina resul­

tante se hizo reaccionar entonces con un equivalente mole­

cular de acrilcni t r i lo .

La 4-^-(p -carboxlfen il) -N-^netilaminocarbonil/- 

20. anilina se obtuvo por condensación de cloruro de 4-nitro-

benzoilo con ácido 4-metilaminobenzóico y u lterio r reduc—



5.

10.

15.

20.

25.

30.

ción del grupo nitro a un grupo amino.

La 4-(p-carboxibenzoiloxicarbonil)anilina se obtu­

vo por condensación de cloruro de 4-nitrobenzoilo con ácido 

4-(hidroximetil)benz6ico, y u lterior reducción del grupo 

nitro a un grupo amino.

La 4-( -oxalilo xi e t i l  amino carbonil) anilina se ob­

tuvo por reacción de cloruro de 4-nitrobenzoilo con un exce­

so de j^-hidroxietilamina, acilación con ácido oxálico y por 

di timo reducción del grupo nitro a un grupo amino.

La 3-/Ñ-.( ^  -carboxipropionil) -N-me.tilaminometilen- 

carbonil/anilina se obtuvo por reacción da cloruro de 3-nitro- 

fenacilo con metilamina, acilación con anhídrido succinico y 

por di timo reducción del grupo n itro.

La 4-(^-oarboxiatilcarbonj.l)anilina se obtuvo me­

diante una condensación Friedel-Crafts de anhídrido succinico 

con acetanilída, seguido por h id ró lis is  del grupo acetilo.

La 4-aminobeneeno-oarbon-N-^' -carboxipropionil- 

oxietil7smida se obtuvo por reacción de cloruro de 4-nitro- 

benzoílo con ^-hidroxietílamina, acilación con anhídrido 

succinico y u lterio r reducción del grupo Titro.

La 3 -(^  -carboxipropionil) anilina se obtuvo por n í- 

tración de ácido ^-benzoilpropiónico y u lterior reducoión.

La 3-(/5-carboxipropionil)-N:N-3ietilanilina se 

obtuvo por reacción de 3-(^-carboxipropionil)aailina con 

sulfato de di etilo,, en presencia de un agente acepto r  de áci­

do, seguido por h id ró lis is de la  3-(/3 -etcxicarbonilpropio- 

n l l ) -IVsN-dietilanilína resultante.

La 2-amino--5 -ni tro benceno—carbo n-N-( carboximetil) -  

amida se obtuvo por reacción de anhídrido 5-nitroisazóico con 

g lic ina  en presencia de carbonato sódico.

417748 4
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La 3-(N:N-dietilamino) benceno oarbon-N-/4-carboxi- 

propionilaminofenil/amida se obtuvo por condensación de 4- 

nitroanilina con anhídrido suocinioo, reducción del grupo 

nitro para dar N-(^* -carboxiproplonil)-p-fenilendiamina, la  

cual se hizo reaccionar con cloruro de 3-dietilamlnobenzollo,

EL 3-(N:N-dietilami:¿o)benzoato ,ie /5-(p-oarboxi-

benzoiloxi)etilo, se obtuvo habiendo reaccionar cloruro ce 

3-dietllamlnobenzoilo con e l monoéster ^  -h idroxietllico  de 

ácido tere ftá lico .

EL 3-oloro-4-aminobenzoato de ' -carboxipro-

p ion ilox l)e tilo , se obtuvo por reacción de cloruro de 3- 

cloro-4-nitrobenzoilo con un equivalente de e tilen g lico l, 

acilación con anhídrido suc cínico y por último reducción.del 

grupo nitro.

N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza del inven­

to, asi como la  manera de realizarse en la  práctica, debe 

hacerse constar que las disposiciones ante rio miente indica­

das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto 

no alteren su principio fundamental. También se hace constar 

que el invento corresponde a una solicitud de patente presen 

tada en Inglaterra con e l ns 37.355/72 de 10 de agosto de 

1.972, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conce­

den los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo  que 

constituye la esencia del referido invento por lo  que se so­

l ic i t a  Patente de Invención por 20 años en España, sobre: 

PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES AZOICOS; ca­

racterizándose por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la-obtención de colorantes 

azóicos, de fórmula general:
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A -  N = N -  B

en la  que A representa un radical a riló  o heteró c íc lico , 

opcionalmente sustituido, B representa e l residuo de un com­

ponente de copulación aminico y Z ', que está unido directa­

mente a un átomo de carbono de los nádeos en A ó B, repre­

senta un grupo de fórmula:

-  C0X6Q

en donde X representa un enlace directo, -0- ó -NR- en don­

de R representa hidrógeno o alquilo, L representa un radi­

cal alquileno, arileno o a r ila lifá tic o , opcionalmente susti­

tuido, y Q representa -C00H, -OCÓYCOOH ó -NR**COYCOOH en la  

que R̂  representa hidrógeno o alquilo, e Y representa un 

enlace directo o un radical alquileno o arileno opcionalmen­

te sustituido, estando libres dichos colorantes de grupos 

ácido sulfónico? caracterizado porque comprende diazotar 

una amina de fórmula ANEp y copular con un componente de co­

pulación de fórmula E-B, estando lib res la  amina y e l com­

ponente de copulación de grupos ácido sulfónico y contenien­

do conjuntamente un grupo -COXLQ, y en cuyas fóimulas A, B, 

X, L y Q se definen como anteriormente.

2 .- Procedimiento segdn la  reivindicación 1, ca­

racterizado porque e l componente de copulación es de fórmu-

Z



5

10.
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en la  que T̂  y T  ̂ representan, independientemente, un átomo 

de hidrógeno o un radical alquilo o feh ilo , opoionalmente 

sustituido, y, además de un grupo -C0XLQ, e l an illo  bencé- 

nioo puede estar adicionalmente sustituido por cloro, bro­

mo, alquilo in ferior, alcoxi in fe rio r o acilamiho.

3 .-  Procedimiento para la  obtención de colorantes 

azóicos, ta l y como queda sustanciaimente descrito en la  

presente Memoria.

Esta Memoria consta de 17 hojas escritas á máqui­

na por una sola oara.

Madrid,
15 SE?. 1973

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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