
PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORANTES DISAZOICOS

gleaa, reaidente an Imperial Chemical Houae, 
Millbank, Londrea, S.V.l., Inglaterra.

5

Eata invención aa relaciona 
con un procedimiento para preparar colorantea 
diaazoicoa.

Segtm IV invenci&n, ae propor­
cionan colorantea diaazoicoa aolublea en agua

POOR
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que, en forma de loa ácidos librea, tienen la fArmula general!

T

A-N*N-M-N*N
HO

t ^
. X .

en la que A representa el residuo de un componente diazoico

o aralquilo opcionalmente sustituido , a condición de que por 
lo menos uno de loa radicales T y Z contenga mas d¿ 4 Atomo) 
de carbono.

representado por A, puede llevar los sustituyentes usuales 
adecuados para los componentes diazoicos. El radical repre­
sentado por M és preferiblemente un radical 1,4-fenileno o j
1,4-naftileno que puede estar sustituido opcionalmente. Ejem­
plos de súatittyentea que pueden estar presentes en A y M 
incluyen grupos Acido sulf&nico y Acido earboxilico, cloro, 
bromo, ciano, alquilo inferior, alcoxi inferior, trifluor 
metilo y grupos de formulas -NHCOR*, -SO^,NR^ y - S O ^  en 
donde R^ es alquilo, arilo, alcoxi, ariloxi, amino, alquil- 
amino o arilamino, R es alquilo o arilo y R*̂ es hidr&geno 
o alquilo. I

Los términos "alquilo inferior" y "alcoxi 
inferior", empleados en esta Memoria, se refieren a radicales 
que contienen de 1 a 4 Atomos de carbono.

Ejemplos de radicales alquilo que pueden es 
tar representados por T y Z, incluyen metilo, etilo, H-propilo,

de la serie bencenica o naftalenica, M representa un radical
1,4-arileno opcionalmente sustituido y Cada uno de los radi­
cales T y Z, independientemente, representan un grupo alquilo

El nAcleó benceno o naftaleno del radica;.
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n-butilo, n-hexilo, 2yetilhexilo y n-dodecilo, pero *1 menos uno 
do loa radicoloa T y Z dobe aer un grupo alquilo quo tiene a 
menos 3 átomos do carbono o un radical aralquilo opcionalmen 

to sustituido.
Ejemplos de radicales aralqulo quo puedeh 

catar representados por T y Z incluyan boncilo y ^-feniletils 
euyoa anillos aromáticos puedan datar auatituidoa por grupo}) 

alquilo inferior, alcoxi inferior, cloro, bromo o grupoo 
¿oído aulfónico o ácido carboxllico.

Loa doa grupoa ácido aulfónico de loa 
colorantoa do la invención, puoddn oatar distribuidos do 
cualquier formar poaiblo antro A, M, T y Z.

Preferiblemente, T oa motilo.
El procedimiento de la invención para 

preparar loa citadoa colorantoa, comprando diazotar una aminá
t -

aromática ANHg, copular un compueato diazoico asi obtenido
con una amina aromática MWH^ y diazotar ontoncea el compuoa
to amino monoazoico reaultante y copular el compueato diazojLco
con un componente de copulación de fórmula!

' T

en la que A, M,T y Z ee definen como anteriormente, conte-
i -niendo laa doa aminas y loa domponentea do copulación, con­

juntamente, un total de 2 grupos ácido sulfónico.
laa condiclonoa para la diazotación y 

copulación pueden aer laa condicionea normales que ya han 
sido descritas totalmente en la técnica anterior.
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Como ejemplos de aminas aromáticas de 
fórmula ANHg, que pueden emplearse en la preparación de los 
colorantes de la invención, pueden mencionarse: analina, o, 
m, ó g-toluidina, o-, m- ó g-anisidina, o-, m ó g-cloroanili- 
na, o, m- ó g-bromoanilina, 2,5-dieloroanilina, 4- ó 5-cloro- 
2.anisidina, 4- ó ^-cloro-2-toluidina, 4- ó 5-bromo-2-anisi- 
dina, ácido anílina-2-, 3-, ó 4-sulfónico, ácido an3.1ina-2,5- *
2,4- ó 3*5-disulfonico ácido 5-ucetilaminoanilina-2-sulfóni- 
co, ácido 4-scetilaminoanilina-2-sulfónico, ácido 5-benzoil- 
:minoanilina-2-sulfónico, ácido 4-benzoilaminoanilina-2-sul- 
fónico, ácido 2,5-dicloroanilina-4-sulfónico, ácido 2-anisi- 
dina-4-sulfóniCo, ácido 4-anisidina-2-sulfónico, ácido anili 
na-5-sulfonanilida-2-sulfónico, ácido anilina-S-sttlfónico-'N- 
etilanilida-2-sulfónico, ácido 1-naftilamina, í-naftilamina-^
3-# 4-, 5-, 7- ó 8-sulfonÜLco, ácido 2-naftalamida-l-,5-, 6-,
7- ó 8-sulfónlco, ácido l-naftilamina-2,7-* 3.6-, 3*8-, 4,6- 
y 2-naftilamina-l,5-* 3*7-* 4,8-, 5*7- y 6,8-disulfónico y 
ácido antranilico.

Como ejemplos de aminas aromáticas de 
fórmula MNHg que pueden emplearse en la preparación de los 
colorantes de la invención, se pueden mencionar: anilina, o- 
ó m-toluidina, o ó m-anisidina, 2,5-dimetilanilina, 2-metoxi- 
5 .metilaniiina, o ó m-eloroanilina, o- ó m-bromeanilina, 2,5 - 
dicloroanilina, 5-eloro-2-toluidina, 5vbloro-2-anisidina, 
ácido añilina-2- ó 3-sulfónico, ácido anilina-2,5- ó 3,3- 
disulfónico, ácido 5-acetilaminoanilina-2-sulfónico, ácido
5- benzoilaminoanilina-2-sulfónico, ácido anilina-5-sulfonani+ 
lida-2-sulfónieo, ácido anilina-3-sulfo-N-etilanilida-2-sulf *- 
nico, ácido antranilico, ácido 1-naftilamina, l-naftilamina-j}-,
6- , 7- o 8-sulfónico y ácido n-naftilamina-2,7-, 3*6- o 3*8-30
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diaulfónico.
Como ejemploa da componentea de copula­

ción de hidroxipiridonaa, útilea en lá preparación dé loe 
eolorantea de la invención, ae pueden mencionart l-n-hexil-4-
métil-6-hidroxipirid -2-ona, l-(2^-etilhexll)-4-imetil-6-hidrp 
xipirid -2-ona, l-n-dodecil-4-metil-Ó-hidroxlpirid -2-ona, 
l-bencil-4-metil-6-hidroxipirid -2-ona, l-(4'-aulfo-/S-fenilt 
t'l)-4-metil-6-hidroxipirid -2-éna, l-etil-4-(2^-etilhexil)- 
6-hidroxipirid -2-ona y l,4-di(n-hexil)-6-hidroxipirid -2-

J .ÍÜ  <

Loa componentea de copulación de hidroxi- 
piridina ae pueden obtener por mótodoa que ya han aido dea- 
oritoa totalmente en la técnica anterior.

Loa eolorantea ae pueden alelar por móto­
doa conocidoa y, como en el cnao de otroa eolorantea que 
contienen grupoa ácido aulfónieo, ea conveniente frecuente­
mente alelar y utilizar loa eolorantea en forma de aua aalea 
aolublea en agua, particularmente aua aalea de metalea alca- 
iinoa o de amonio y en eapecial laa aalea aódicaa. Debe en- 
tenderae que la invención ae relaciona tanto con loa ácidoa 
librea como con aua aalea.

Loa eolorantea de la invención aon parti­
cularmente adecuadoa para au aplicación a materialea textilen 
de poliamida aintótica, por ejemplo lana^ aeda y nylon uti- j 
1 izando laa tócnicaa convencionalea de teñido, impregnación 
o eatampado.

Laa poliamldaa pueden tener cualquier 
forma textil, por ejemplo filamentoa, fibraa cortea, hiloa 
o géneroa tejidoa o de tinte. Loa eolorantea proporcionan 
teñidoa que oacilan deade amarilloa a rojo-azuladoa^HOpoaeot
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un elevado grado de solidez a los tratamientos en hómedo y 
a la luz.

La invención se ilustra, pero no se li­
mita, por lo siguientes ejemplos, en los cuales todas las pac­
tes y porcentajes son en peso.
EJEMPLO 1

Se disuelven 2,53 p&3?tos de s.cido aniliim—2,5* 
disulfónico en una solución de 0,67 partea de hidroxidc sódi* 
ce en 150 partea de agua. La solución se enfria a 0-5 CO y 
:e añaden 7,5 partes de ácido clorhídrico al 36%. Se añade 
entonces, gota a gota, una solución de 0,70 partes de nitritc 
sódico en 5 partes de agua y la mezcla se agita a 0-5 CC du­
rante 1 hora. El exceso de ácido nitroso se destruye entonce: 
por adición de una solución al 10% de ácido sulfámico. A la 
suspensión diazoica, se añade entonces una solución dé 0,21 

partee de 2,5-dimetil anilina, 10 partes de ácido clorhídrica 
al 36% y 30 partea de agua y el pH de la mezcla se eleva a 
4 por adición de acetato sódico. Una vez completa la copula­
ción, el producto se precipita por adición de cloruro potási­
co a una concentración del 25% y se filtra. La torta del fil­
tro se redisuelve en 100 partea de agua a 0-5*0. Se anaden 
luego 3 partes de ácido clorhídrico al 36% y una solución 
de 0,70 partea de nitrito sódico en 5 partes de agua y la 
mezcla se agita a 0-5 *C durante 1 hora. R1 exceso de ácido ¡ 
nitroso se destruye por adición de una solución al 10% de 
ácido sulfámico. Se añade a continuación una solución de 2,37 
partes de 1-(2'-et ilhexil)-4-metii-6-hidroxipirid -2-ona en 
100 partes de agua y 2 partes de una solución de hidróxido 
sódico al 33% y el pH se eleva a 4,5-5 con acetato sódico.
Una vez terminada la copulación, el producto se precipita poi
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adición da cloruro aódico a una concentración de 25%, áe fil­
tra y ae aeca. El producto tiñe laa fibraa de poliamida en
tonalidadea naranja aólidaa a la luz y a la humedad.
EJEMPLO 2

Se diauelven 1,73 partea de ácido anilinr- 
2-aulfónico en una aolueión de 0,67 partea de hidróxidó aó- 
dieo en 150 partea de agua.. La aolueión ae enfria a 0-*5sC 
y ae añade 7 ,5 partea de ácido clorhídrico al 36%* Se añade 
luego, gota a gota, una aolueión de 0,70 partea de nitrito 
ódico *n 5 partea de agua y la mezcla ae agita a 0-5?C 

durante 45 minutoa. El exceao de áciáo nitroao ae deatruya 
luego por adición de ácido aulf&mico al 10%. Se añade a con­
tinuación una aolueión de 1 ,3 7 pártea de 2-metoxi-5-metil- 
anilina , 10 partea de ácido clorhídrico al 36% y 30 partea 
de agua, a la auapenaión diazoica, y el pH de la mezcla ae 
eleva a 4 por adición de acetato aódico. Una vez completa la

t

copulación el producto ae precipita por adición de cloruro j 
potáaieo a una concentración del 23% y ae filtra. La torta j 

del filtro ae radiauelve en 100 partea de agua y 2 partea de 
una aolueión de hidroxido aÓdico ai 33% a 0—3*C. Se añaden 
luego 7,3 partea de ácido clorhídrico al 3Ó% y una aolueión 
de 0,70 partea de nitrito aódico en 5 partea de agua y la 
mezcla ae agita a 0-5 durante 2 horaa. El exceao de ácido 
nitroao ae deatruye por adición de una aolueión al 10% de 
ácido aulfámico. Se añade entoncea una aolueión de 3,09 par­
tea l-(4'-sulfo-/^-feniletil)-4-metil-6-hidroxipirid -2- ona 
en 100 partea de agua y 2 partea de aolueión de hidróxidó 
aódico al 33% y el pH ae eleva a 4,5-5 con acetato aódico.
Una vez terminada la copulación, el producto ae precipita por 
adición del cloruro aódico á una concentración de 25%, ae filtra
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y ae seca. El producto tiñe las fibras de poliamida en tonali,.- 
dades escarlatas sólidas a la luz y a la humedad.
EJEMPLO 1 .

Se disuelven 2,23 partes de ácidos 1- 
naftilamina-6— y 7-sulfónico mezclados en una solución de 0,$7 

partes de hidróxido sódico en 150 partes de agua. La solución 
se enfria a 0—3CC y se añaden 15 partes de ácido cíorhldricó 
al 36%* Se añade entonces, gota a gota, una solución de 1,3% 

partes de nitrito sódico en 10 partes de agua y la mezcla se 
agita a ^-5 CC durante 1 hora. El exceso de acidó nitroso se 
destruye entonces por adición de una solución al 10% do ácidó
sulfámico. A la suspensión diazoica, se añade entonces una!
solución de 2,23 partes de ácidos l-naftilamina-6- y 7-*sulfó-t' 
nico mezclados y 0,67 partes de hidróXido sódico en 150 par­
tes de agua y el pH de la mezcla se eleva a 4 por adición 
de acetato sódico. Una vez terminada la copulación, el pro­
ducto se precipita por adición de cloruro potásico a una 
concentración del 25% y se filtra. La torta del filtro se 
redisuelve en Í00 partes de agua a 0-3SC. Se añaden luego 6 

partea de áoido clorhídrico al 36% y una solución de 1,38 

partes de nitrito sódico en 10 partes dé agua y la mezcla se 
agita a 0-5 !C durante 1 hora. El exceso de ácido nitroso se 
destruye por adióión de una solución al 10% de ácido sulfámic 
Se añade entonces una suspensión de 2,37 partea de l-(2*- 
etilhexil)-4-metil-6-hidroxipirid -2-ona en 100 partea de 
agua y el pH se eleva a 4,5-5 con acetato sódico. Una vez 
terminada la copulación, el producto se precipita por adición 
de cloruro sódico a una concentración de 25%, se filtra y

El producto tiñe las fibras de poliamida
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en tonalidades rojo azuladas.
EJEMPLO 4

Si en lugar de las 2,23 partes de Acidos ! 
n-naftilamina-6- y 7^sulfónico mezclados, usados en la pri­
mara diazotación del ejemplo 3t se emplean 1,73 partes de 
Acido metaniliCO se obtiene un producto que tiñe las fibras 
de poliamina en tonalidades rojo brillantes.

La siguiente tabla proporcioná otros ejen. 
p¡os de los colorantes de la invención que se preparan diazo. 
tando la amina indicada en la colomna 1 y copulando con al 
componente de copulación indicado en la columna 2, rediazo- 
tando el colorante amino monoazoico resultante y copulando 
con la hidroxipiridona indicada en la columna 3* La cuarta 
columna proporciona las tonalidades obtenidas cuando los co­
lorantes se aplican a fibras de ¿oliamida.
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3 ' ácido anilina-2,5- 
disulfónico

m-toluidina l-(2*-etilhexil)-4-metil
6-hidfoxipirido-2-ona

Amarillo
rojizo

6 " 2-metoxi-3-metil
anilina

1- (2^-etilhexilj-4-ma- 
til-6-hidroxipirido-
2- ona

aacaríate

? ácido anilina-2- 
sulfónieo

m-toluidina l-(4'-aulfo-jP -fenile- 
til)f-4-metil-6-hidroxi 
pirido-2<-ona

Amarillo
rojizo

8 ácido 4-cloroani- 
lina-2-aulfónico

Wt l-(4^-aulfó-^ -fenile- 
til)-4-metil-6-hidro- 
xipirido-2-ona

Naranja

9 ácido anilina-2-aul 
fónico

2,3-dimetil-
anilina

l-(4^-aulfo-/^-fenile- 
til)-44metil-6-hidroxi 
pirido-2-ona

Naranja

10 ácido 4-cloroanili- 
na-2-aulfónico

H l-(4' ̂ )ulfo-^-fenila- 
til)-4-metil-6-hidro- 
xipirido-2-ona

Naranja
rojiza

11 tt 2-metoxi-5-ma- 
til anilina

l-( 4̂  -aulf o-/Lfenila- 
til)-4-metil-6-hidro- 
xipirido-2-ona

Eacharlata

12 ácido anilina-2,5- 
disulfónieo

m-toluidina l-n-dodecil-4-metil-6- 
hidroxipirido-2-ona

Naranja

13 tt 2,3-dimetilan¿
lina

l-n-dodeeil?4-metil-6-
hidroxipirido-2-ona

Naranja
rojizo

Í4 ácido anilina-4-suJL 
fónico

ácido anilina- 
2.aulfónico

l-n-haxil-4-metil-6- 
hidroxipirid o-2-ona

Amarillo

15 ácido 5-metil— 
anilina-2-aul- 
fónico

l-n-haxil-4-matil-ó- 
hidroxipirido-2-ona

tí
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<cloroanilina

¡

ácido 1-naftilami- 
na-2,7-diaulfánico

l-n-hajcil-4-metil- 
6-hidroxipirido-2- 
ona

Rojo

--a :íaidina ácido l-naftilami- 
na-3)6-diaulfánico

l-n-hexil-4-metil-
6-hidroxipirido-2-
ona

Rojo

3 3 o—toluidina ácido j-naftilami- 
na-3,8-diaulfánico

l-(^-fonilotil)-4-
motil-6-hidroxipi-
rido-2-ona

Rojo

1? ácido analina-2-aulfóni-
co

ácido n-naftilami- 
na-6-aulf&nico

1-n-hoxil-4-metil-
6-hidroxipirido-2-
ona ^

Rojo

20 ácido anilina-3-aulf&-
nico

ácido 1-naftilami- 
na-7-aulf&nico

l-(/̂ -:fañila til )-4- 
motil-6-hidroxipi- 
rido-2-ona

Rojo

21 ácido anilina-4-aulfá- 
nico

ácido 5*acetilami-
noanilina-2-a ulf &- 
nico

l-n-hexil-4-atatil-
6-hidroxipirido-2-
ona

Naranja

22 ácido anilina-2-aulfá- 
nico

2,5-dimetilanilina Í.(4'-aulfo-^-fa- 
nil)-4-metil-6- 
hidroxipirido-2- 
ona

Naranja

33 ácido 5-acetilaminoani- 
lina-2-aulfánico

m-toluidina l-( 4̂  -a ulfo-/^-fe- 
nil)—4-mat il-6-hi 
droxipirido-2-onat

Naranja

24 ácido 4-banzoilaAinoa- 
nilina-2-aulfónico

2,3-dimat ilanilina 4̂  .a ul f o- /Lfa-
nil)-4-metil-6-hi
droxipirido-2-ona

Naranja
Rojizo

33 ácido 4-acotilaminoani— 
lina-2-aulf&nico

ácido 1-naftilami 
na-6-aulfánico ***

1-n-hoxil-4-metil- 
6-hidroxipirido-2- 
ona

Rojo

26 ácido 2,5-dicloroanili 
na-4-aulf&nico

ácido anilina-3* 
aulfon-N-atiiani- 
lina-2-sulf&nico__

l-n-haxil-4-notil-
6-hidroxipirido-2-

.....:_____ ;____

Naranja
rojizo
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27 ácido anilina-5-anlfon- 
N—etilanilida-2-8ulfónico

1m-toluidina l-n-hexil-4-metil-
ó-hidroxipirido-2^
ona

Náranja

28 ácido 4-aniaidina-2-sulfo
::Íco

m-eloroanilina 1- (4' -sulf o-P-fenü 
etil)-4-metil-6-hj, 
droxipirid o-2-ona

LNaranja

29 ácido 5-^onzoilaminoaniM 
na-2-sulf^nÍco

m-cloroanilina i- (4' -a ulf o-̂ -fa-̂  
niletilj-4-metil- 
6-hidroxipirido- 
2^ona.

Naranja

3 0 o-aniaidina ácido 2-naftil-
amina-l,5-diaul-
fánico

l-n-hexil-4-matil-
6-hidroxipirido-2-
ona

Rojo

31 o-toluidina ' ácido 2-naftila-
mina-3#7-diaul-
fánico

l-n-hexil-4-metil- 
6-hid y ox ip ir id o* 2-. 
ona.

Rojo

32 o-cloroanilina ácido 2-naftila-
mina-4,8-diaul-
fánico

l-n-hexil-4-metil—
6^hidroxipirido-2-
ona

Rojo

33 o-bromoanilina ácido 2-naftila-
mina-3,7-dlsul-
fónico

l-n-hexil-4-metil- 
6^hidroxipirido-2- 
ona

Rojo-

34 2,5-dicloroanilina ácido 2-naftila- 
mina-6,8-diaul- 
íónico _____ ,

1-n-hexil-4-metil— 
6^.hidroxipirid o-2-

Rojo

--------- .
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N 0 T A-
Deacrita auficientemente la naturaleza 

del invento, aal como la manera de realizarlo en la práctica 
debe hacerae conatar que laa diapoaibionea anteriormente in- 
dicadaa, aon auaeeptiblea de modificacionea de detalle en - 
cuanto no alteren au principio fundamento!; también ae hace 
conatqr que el invento correaponda a una aolicitud de paten­
te, preaéntada en Inglaterra, bajo el número 44406/74, de 
fecha de 14 de octubre de 1.974, acógiándoae por lo tanto a 
loa beneficioa que conceden loa Convenioa Internacionalea en 
vigor, aiendo lo que conatituye la eaencia del referido in­
vento y por lo que ae.aolicita Patente de Invención por 20 

! * ' 
a&oa en Bapaña, aobre; PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORARTE)
DISAZOICOS SOLUBLES EN AGUA; capacteriz&ndoae por lo ai-
guiente;

 ̂ 1*.- Procedimiento para preparar coloran
tea diaazoicoa aolublea en agua que, en forma del ácido librí 
tienen la fórmula general;

(SO^H)g

en la que A repreaenta el reaiduo de un componente diazoico 
de la aerie bencánica o naftaiónica, N repreaenta un radical
1,4-arileno opcionalmente auatituido y cada radical T y Z, 
independientemente, repreaenta un radical alquilo o aralquiio 
opcionalmente auatituido, a condición de que por lo menoá uno 
de loa radicalea T y Z contenga maá de 4 átomoa de carbono; 
caracterizado porque comprende diazotar una amina aromática
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ANHg, copular el compuesto diazoico sai obtenido con uná ami­
na aromática MNH^ y diazotar entonces el compuesto amipo tnon< - 
azoico resultante y copular el compuesto diazoieo con Un com­
ponente de copulación de fórmula:
- T . '

HO A - A

en la que A, M, T y Z se definen como anteriormente, conte­
niendo conjuntamente las dos aminas y los componentes de cope­
lación un total de dos grupos jácido sulfónico.

 ̂ 2 -  Procedimiento paya preparar coloran-
tea diaazbicoa solubles, én agua; tál y cbmó queda sustañcial- 

mente descrito en la presente Memoria.
Esta Memoria consta 14 hojas escritas

a máquina por uná sola cara^
Madrid,
IMPERIAL CHE^I; 5S LIMITEO.. 
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