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La presente invención se refiere a un procedimiento 
para preparar compuestos mono-azoicos.

La presente invención proporciona, en particular, 
compuestos de fórmula I,

I

en la que cada una de R^, R2 y Rgt pueden ser iguales o di­

ferentes, significa un radical metilo o etilo. 

En los compuestos de fórmula I, significa preferible

mente un radical metilo; R^ significa preferiblemente un radical 

5 etilo; Rg significa preferiblemente un radical metilo.

Así, un colorante preferido de fórmula I es el compuesto 

que corresponde a la fórmula

La presente invención proporciona asimismo un procedimien­

to para la producción de compuestos de fórmula I, tal como definida

10 más arriba, caracterizado por el hecho de que 

se condensa un compuesto de fórmula II,



2

en la que R^ y Rg son tales como definidas anteriormente, y 

. Hal significa cloro o bromo, 

con un compuesto de fórmula III,

X-SOg-Ri III

en la que R^ es tal como definida anteriormente, y 

5 X significa un átomo de hidrógeno o un metal

equivalente,

preferiblemente en una relación molar de 1:1,

El procedimiento se efectúa preferi­

blemente en un disolvente aprótico, tal como dimetilformamida, di- 

metilacetamida, dimetilsulfóxido, dimetilsulfona, tris^dimetilaniida 

10 del ácido fosfórico, piridina o quinolina, o bien en una mezcla de

' cualquiera de dichos disolventes con agua. La temperatura de la 

reacción es convenientemente entre 0° y 200°C, preferiblemente entre 

20" y 100°C. Además, conviene efectuar la reacción en presencia de 

una sal de cobre (I) o de un polvo de cobre metálico. El final de



reacción puede determinarse por métodos standard, tal como croma* 

tografía sobre capa delgada# En los compuestos de formula III, X 

significa preferiblemente un átomo de sodio o de potasio o un equi­

valente de cinc.

Los compuestos de fórmula I, tal como definida más arriba, 

hallan aplicación como colorantes.

La presente invención proporciona, además, un procedimion* 

to para la tintura por agotamiento, la tintura por fulardado o la 

estampación sobre sustratos que contienen o que se componen de 6 U S *  

tancias orgánicas sintéticas o semi-sintéticas, hidrófobas. Como 

ejemplos de sustratos apropiados pueden darse los sustratos que cons­

tan de o que coaprenden poliésteres aromáticos, lineales; 2 1/2 ace­

tato de celulosa; triaeetato de celulosa; y poliamidas sintéticas.

Los sustratos pueden hallarse presentes en forma de fibra suelta, 

de hilado o de género.

Los conpuestos de fórmula I pueden convertirse en prepa­

raciones de tintura de acuerdo con métodos conocidos, por ejemplo, 

por molturación en presencia de agentes de dispersión y/o agentes 

de relleno, con subsiguiente secado bajo vacio o por pulverización. 

Las preparaciones pueden emplearse de manera convencional para la 

tintura por fulardado, la tintura por agotamiento o para la estam­

pación en baño largo o corto. Dichas preparaciones pueden emplearse, 

por ejemplo, de manera análoga a la descrita en la Patente francesa



-  4 -

Las tinturas obtenidas poseen notables propiedades de so­

lidez, en particular solideces a la luz, a la termofijación, a la 

sublimación y al planchado. Las tinturas se caracterizan, ademís, 

por notables solideces al agua, al agua de mar, al lavado, al sudor, 

^ a los disolventes, a los lubricantes, a la abrasión, al sobreteñido,

al ozono, a los gases de humo y al cloro. Las tinturas obtenidas son 

estables asimismo a los tratamientos permanent press, a los acaba­

dos soil release, a la reducción y reservan la lana y el algodón.

Los Ejemplos siguientes tienen el objeto de ilustrar mas 

10 detalladamente la presente invención. En dichos Ejemplos, todas las

partes y los porcentajes se entienden en peso y todas las tempera­

turas se dan en grados centígrados.
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E J E M P L O  1

Se anaden, a 20° - 25°, 18 partes de una solución acuosa 

(al 302) de la sal sódica del acido metano-sulfinico y 0,2 parte 

polvo de cobre metálico a una solución de 26,2 partes de 2-bromo- 

-4,6-dinitro-2'-acetilamino-4'-N,N-dietilamino-5'-etoxy-1,1'-azo- 

benceno en 300 partes de dimetilformamida.

Se lleva la mezcla a 60° - 65° y se la agita durante 6 horas; a con­

tinuación se enfría a 25° y se diluye la mezcla con 500 partes de 

metanol. El colorante precipitado se separa por filtración, se lava 

con metanol y se seca. El colorante obtenido tiSe fibras sintéticas 

en matices azules verdoses con buenas propricdades de solidez.

E J E M P L O  2

Se añaden, a 20° - 25°, 18 partes de una solución acuosa 

(al 302) de la sal sódica del ácido metano-sulfínico y 5,2 partes 

de cloruro de cobre (I) a una solución de 26 partes de 2-bromo-4,6- 

dinitro-2'-acetilamino-4'-N,N-dietilamino-5'-metoxi-1,1'-azobenccno 

en 300 partes de dimetilformamida. Se lleva la mezcla a 65° y se la 

agita durante 1 hora, después de lo cual se la enfría a 25° y se la 

diluye con 500 partes de metanol. El colorante precipitado se sepa­

ra por filtración, se lava con metanol y se seca. El colorante obte­

nido tiñe fibras sintéticas en matices azules verdosos con buenas 

propiedades de solidez.
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La siguiente Tabla muestra ulteriores colorantes de fámu­

la I que pueden producirse en analogía con los procedimientos des­

critos en los Ejemplos precedentes. Con todos estos colorantes se 

consiguen sobre una materia de fibra de poliéster tinturas en mati- 

5 cea azules verdosos.

T A B L A

Ejemplos "i *2 *3

3 -'*3 -°2"5 -°2"5
4 do. -CH, do.

3 -'2"5 do. do.

6 do.
"C2"5

do.

7 do. do. -CU.,

8 ÓO a -CH3 do.
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EJEMPLO DE APLICACION A

En va molino de bolas se molturan durante 48 horas 7 par* 

tes del colorante producido según el Ejemplo 1 junto con 4 partes 

de dinaftil-metano-disulfonato de sodio, 4 partes de cetilsulfato 

5 de sodio y 5 partes de sulfato de sodio anhidro, hasta obtenerse

un polvo fino.

Se empasta 1 parte de la preparación de colorante así ob­

tenida con una pequeña cantidad de agua y la suspensiSn resultante 

se añade, pasándola por un tamiz, a un baño de tintura que contiene 

10 2 partes de lauril-sulfato sódico en 4.000 partes de agua. La re-

laciSn de baño es de 1:40. A continuación se introducen en el baño, 

a 40" - 50", 100 partes de un género de poliéster purificado, luego 

se añaden 20 partes de benceno dorado, emulsionado en agua, se ca* 

lienta lentamente el baño a 100" y se tiñe a 95" * 100" durante 1 a 

15 2 horas. El género, teñido en un matiz azul verdoso, se lava, se en­

jabona, 6e lava nuevamente y 6e seca. La tintura obtenida es unifor­

me, de buena intensidad de color y posee notables propiedades de so­

lidez .

EJEMPLO DE APLICACION B

20 Se molturan en un molino de bolas 30 partes del colorante

producido según el Ejemplo 1, 40 partes de dinaftil-metano-disulfo­

nato sódico, .;0 partes de eetil-sulfato sódico y 50 partes de sulfa­

to sódico anhidro, hasta obtenerse un polvo fino. En el baño de tin­

tura que contiene 4 partes de la preparación de colorante arriba ob-
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teñid* en 1.000 partee de agua se introducen, a 40** - SO*, 100 par­

tea de una materia de fibra de poliSster purificado, luego se calien­

ta lentamente el baño y se tiñe a 130* durante 60 minutos aproxima­

damente y bajo presión.

5 A continuación ae aclara, se enjabona, se aclara nuevamen­

te y se seca. Se obtiene una tintura en un matiz azul verdoso que 

posee las mismas propiedades de solidez que la tintura obtenida en 

el Ejeaplo A.

EJEMPLO DE APLICACION C

10 20 partes del colorante producido segCn el Ejemplo 1, 55

partes de polvo obtenido a partir de una solución de celulosa sul- 

fitica y 800 partes de agua ae molturan en un molino de bolas hasta 

que las partículas del colorante tengan un tamaño inferior a 1 ̂ u.

La solución coloidal obtenida se mezcla con 25 partea de 

15 íter mono-butilico de dietileno-glicol y con 400 partes de carboxi-

metil-celulosa al 62. La pasta de estampación obtenida es particu­

larmente apropiada para la estampación de cinta de estambre de poli- 

íster por el procedimiento Vigoureux. La estampación se lleva a 

cabo con dos rodillos (extensión 782), y luego se somete la materia 

20 al vaporizado a 120* sin secado intermedio. Se obtienen estampados

en un matiz azul verdoso con buenas propiedades de solidez.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento 
asi como la manera de realizarse en la práctica debe hacerse 
constar que las disposiciones anteriormente descritas son 
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte— 

2$ ren su principio fundamental.



REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para preparar compuestos de monoa- 
zoicos, de formula I,

3 en la que cada una de R^, Rg y Rg, que pueden ser iguales o
diferentes, significa un radical metilo 6 etilo, caracteriza 
dos porque se condensa un compuesto de fórmula II,

10

15

en la que Rg y R^ son tales como definidas más arriba, y 
Hal significa cloro o bromo, con un compuesto de fórmula 
III

X-SOg-R^

en la que R^ es tal como definida más arriba, y X significa 
un átomo de hidrógeno o equivalente de un metal.

2.- Procedimiento para preparar compuestos monoazoi- 
cos, tal y como queda sustancialmente descrito en la presen­
te Memoria.
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Bata Memoria consta de 10 hojas escritas a máquina 
por una sola cara.

Madrid^ ^

SANDOZ, A.G.
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