
PATENTE DE INVENCION 

ICI CASE DH.27335-SPAIN.

PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORANTES DISAZOICOS,SOLUBLES 

EN AGUA.

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad 

inglesa, residente en Imperial Chemical House, 

Millbank, Londres, S .W .I., Inglaterra.

Esta invención se relaciona con un procedi­

miento para preparar colorantes disazóicos solubles 

en agua que, en forma de los ácidos lib res , tienen 

lá  fórmula general:

M.:
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en la  que el anillo B puede estar opáionalmente sustituido por 

grupos ácido sulfÓnico y/o hidroxilo y E representa un resi­

duo de fórmula:

( i )

1 2 NR R

10

<]
en la  que R representa hidrógeno, alquilo opcionalmente sus-

. . . 2 tituido o arilo  opcioqalmente sustituido, R representa hi­

drógeno o alquilo opcionalmente sustituido y R̂  y R  ̂ repre­

sentan, independientemente, hidrógeno, alquilo in ferior, a l -  

coxi in ferior, halógeno o acilamino; ó 

( i i )

15

en la  que R̂  representa hidrógeno, alquilo, acilo o arilo  op­

cionalmente sustituido por alquilo, alcoxi, halógeno, hidroxi 

o acilamino, p tiene un valor de 0, 1 ó 2, a condición de que 

el número total de grupos ácido sulfónico en el colorante no 

exceda de 3, y m tiene un valor de o ó 1.



5

10

13

20

-  3 t-

Los términos "alquilo in ferior" y "alcoxi in­

ferio r" usados en esta memoria, significan grupos alquilo o 

alcoxi que tienen de 1 a  4 átomos de carbono.

El grupo hidroxilo del anillo A puede estar 

en cualquier posición con respecto a los grupos ácido su lfá - 

nico y azo.

Sustituyentes que puedeii estar presentes en
. 1 2 los grupos alquilo que pueden estar representados por R y R ,

incluyen halógeno, ciano, carboxi, hidroxi, aciloxi y alcoxi-

carbonilo. Sustituyentes que pueden estar presentes en los
1grupos a rilo , que pueden estar representados por R , incluyen 

alquilo, alcoxi, halógeno, hidroxi y acilamino.

Los colorantes preferidos contienen dos gru­

pos ácido sulfónico.

El procedimiento de la  invención para prepa­

rar los citados colorantes, comprende diazotar una amina p r i -

maria de fórmula:

S°3"

—

OH

copular con un aminonaftaleno;de fórmula:

-N H g

en donde el anillo B puede estar opcionalmente sustituido 

por grupos ácido sinfónico y/o hidroxilo y diazotar entonces



5

10

15

20

-  4 -

el compuesto amina azoico y copular con un componente de co­

pulación que contiene grupos amino de fórmula:

( i )

1
en donde R ,

(ii )

5en donde R , m y p se definen como anteriormente.

Acidos aminofenolsulfónicos adecuados para 

usarse en la  preparación de los colorantes de la  invención, 

incluyen ácido 3-aminofenol-4-sulfónico y ácido 4-aminofenol- 

3-sulfónico.

Aminonaftalenos adecuados para usarse en la  

preparación de los colorantes de la  invención, incluyen al- 

fa-naftilam ina, ácido 1-aminonaftaleño-5-, 6 - ó 7-sulfónico 

y ácido 1-amino-5-hidroxinaftaleno-7-sulfónicO.

Componentes de copulación adecuados de fórmula

( i ) ,  incluyen:

anilina, N,N-dimetilanilina, M ,N-dietilanilina, N -e til-N - -  

hidroxietilanilina, N, N-b i  s -/2 -h id rox ie til anilina,. N -e til-N - 

bencilanilina, o-toluidina, o-anisidina, cresidina, 2,5-dime- 

toxianilina, N -etil-N-bencil-m -toluidina, N -e til-N - /S-cloro-
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etil-m -toluidina, N -etil-N -/^ -c i anoetilañilina, N ,N -d ietil-3 - 

metoxianilina, N ,N -dietil-3 -cloroanilina, N -e til-N -/^ -ace to -  

x ietilan ilina , N ,N -bis- /2-acetoxietil-m-tolnidina, N,N-bis-' 

-etoxicarboniletil añil ina y N,N-bis-/%-metoxicarboniletil- 

anilina, 3-acet ilam ino-N,N-dietilanil ina, 3-acetilamino-N- 

etilan ilina , 3-acetilamino-N-^ -ciano et ilañ ilin a , 3-acetilami- 

no-N,N-bis-/^-hidroxietilañilina, 3-benzoilamino-N,N-dietil- 

anilina, 3-benzo i l  amins-N, N-bi s - -ciano et i l  añil ina, 3 -^ben-

zoilamino-N-/^ -h idroxietilan ilina, 3-benzoilamino-N-benci3 -N--

e tilan ilina , 5-acetilamino-2-metoxi-N-etilanilina, 5 -ace til-  
amino-2-meti l -N ,N -b is --c ia n o e t ila ñ ilin a , 5-acetilamino-2- 

m etil-N -/^-h idroxietil-N -etilanilina, 5-acet ilam iw -2 -m etil- 

N-/^-cianoet il-N -e t  ilañ ilin a , 5-acetiíamino-2-metil-N -ben c il- 

N-bencil-N -etilanilina, 5-acetilamino-2-metoxi-N- /%.hidroxi- 

et il-N -e t  ilañ ilin a , 5-acetilamino-2-metoxi-N-/^-ciano et ilan i­

lina , 5-acet ilamino-2-metox i-N ,N-diet ilañ ilin a , 5-acetilam i- 

no-2-metoxi-N,N-bis-^ -h idroxietilan ilina , 5-benzoilamino-2- 

m etil-N -etilanilina, 5-benzoilam ino-2-metil-N-^-cianoetil­

anilina, 5-benzoilamino-2-metil-Ñ,N-dietilanilina, 5-benzoil- 

amino-2-metoxi-N,N -b is -^  -cianoetilan ilina, 5-benzoilamino-2- 

metoxi-N-/^ -h id rox ietil-N -etilan ilin a , 5-benzoilamino-2-metoxi 

-N -^  -c i  ano et il-N -e t  ilañ ilin a , 5-benzoilamino-2-metoxi-N-benciJ 

-N -et i l  añil ina, 3-acetilamino-N-etil-N-/? -acetoxietilanilina¡, 

3-acetilamino-N,N-bis- /̂  -acetoxiet i l  añil ina, 5-acetilamino- 

2 -m etil-N ,N -b is-^ -acetoxietilan ilina, 5-benzoilamino-2-meto- 

x i-N , N-b i  s - ^  -acetoxiet i la n il ina, 3-acet ilamino-N, N-b i  s- -  

etoxicarboniletil añil ina, 3-acet i l  amino-N-et i l -N -  /^-etoxicar-i 

boniletilan ilina, 3 -acetilam ino-N-etil-N -/3-carboxietilanili- 

na, 5-acetilamino-2-metoxi-N,N -bis-/^-etoxicarbon iletilan ili­

na, 5-acet ilamino-2-metoxi-N- /^-carboxiet ilañ ilin a , 5 -ace til-  

amino-2-metoxi-N-/%-metoxietoxicarboniletilanilina, 5-benzoil-
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amino- 2 -metoxi-N- />-carboxietilanilina, 3-acetilamino-N, M- 

b is -  ^  -c lo roetilan ilina , 5-acetilam ino-2-cloro-W -etiianili- 

na, 5 -acetilam ino-2 -cloro-N -etil-N -^-h idroxietilan ilina.

Componentes de copulación adecuados de fórnru- ¡ 

la  ( i i ) ,  incluyen N -etil-a lfa-naftilam ina, N -fen il-a lfa -  

naftilamina, N -(4 -m etilfen il)-a lfa-naftilam ina, N-(4-meto- 

xifen il)-a lfa -naftilam ina y ácido N-feniÍ-1-naftilam ina-8- 

sulfónico.

Las reacciones que cohducen a la  formación 

de los colorantes de la  invención, pueden efectuarse usan­

do condiciones que ya han sido descritas en la  técnica ante­

r io r . Similarmente, los colorantes pueden aislarse por mé­

todos conocidos y, como en el caso de otros colorantes que 

contienen grupos ácido sulfónico, con frecuencia es con­

veniente a is la r y usar los colorantes en forma de sus sa­

les de metal alcalino o de amonio, especialmente sus sales 

sódicas. Debe entenderse que la  invención se relaciona tan- j 

to con los ácidos lib res  como son sus sales. ¡

Los colorantes de la  invención son particular­

mente adecuados para su aplicación a materiales textiles de 

poliamidas, por ejemplo nylon 66, nylon 6 y nylon 11, usan­

do cualquiera de los métodos generales conocidos para la  

aplicación de colorantes ácidos a ta les materiales. Los 

colorantes proporcionan teñidos rojos, azul marino y otras 

tonalidades, que tienen un alto grado de solidez a los tra­

tamientos en húmedo y a la  luz.

La invención se ilustra , pero no se limita, 

por los siguientes ejemplos, en donde todas las partes y j 
porcentajes son en peso.

!
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EJEMPLO 1

A una solución de 18 partes de ácido 3-aminofe- 

nol-4-sulfónico en 250 partes de agua, se añaden a 0-59C, 

con agitación, 15 partes de ácido clorhídrico al 36 % y 26 

partes de una solución de n itrito  sódico al 1^,8 %. Después 

de agitar a 0-5ac, durante 15 minutos, la  solución diazoica 

se añade, a 0-5SC, a una solución de 12 partes de ácidos 

1— nafti 1 amina-6-  y 7-sulfónicos mezclados en 500 partes de 

agua y 5 partes de solución de hidróxido sódico al 33 %. La 

solución de copulación se agita durante '1 hora a 0- 5SC y se 

eleva luego el pH a 4,5 por adición de solución de hidróxido 

sódico. Se añade cloruro potásico a una concentración de 15 % 

y el producto precipitado se f i l t r a  y se seca.

Cuando se aplica a nylon, a partir de ún baño 

de teñido débilmente ácido, se obtiene un teñido castaño con 

una solidez muy buena a los tratamientos.en húmedo y a la  

luz.

Se preparan otros ejemplos de colorantes de la  

invención diazotando los ácidos aminofenilsulfónicos indica­

dos en la  segunda columna de la  siguiente tabla y copulando* 

con los aminonaftalenos indicados en la  tercera columna, 

rediazotando los compuestos áminomonoazóicos resultantes y 

copulando con los componentes de copulación indicados en la  

cuarta columna. Cuando se aplican a nylon, bajo condiciones 

neutras o ligeramente ácidas, se obtienen las tonalidades in­

dicadas en la  quinta columna, que tienen buena solidez al 

lavado y a la  luz.
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Ejemplo
t

Acido amino- 
fenolsulfóni 
co

Aminonaftaleño Componente de 
copulación

TO nulidad

2 ácido 3-amino 
fenol-4-sul-*" 
fónico

Mezcla de ácidos 
1 -aminonaftaleno- 
6- y 7-sulfónico

N-et il-N -bencil-m - 
toluidina

Castaño

3 tt tt N ,N -bis- -hidroxi. 
etilan ilin a

tt

4 tt tt N,N-dietil-3-metoxi 
anilina

Azul marino 
roj izo

3 tt tt N,N-dietil-3 -c lo ro -  
anilina

Castaño

6 acido 4-amino 
fenol-3-sul-*** 
fónico

tt N-et i l -N -  -acetoxi 
etilan ilin a  **

tt

7 H tt 3-acetilamino-N,N-di 
etilan ilina

- Azul marino 
roj izo

8 acido 3-amino 
fenol-4-sul-*** 
fónico

ácido 1-aminonaf- 
taleno-ó-sulfóni- 
co

3-acet ilamino-N-/^ -  
cianoetilanilina

tt

9 tt tt 3-benzo ilamino-N,N- 
d ietilan ilin a

tt

10 tt ácido 1-aminonaf- 
t al eno -7 -  sul f  ó n i- 
co

5-acetilamino-2-meti 
-N-/%-hidroxietil-N- 
etilan ilina

L Azul marino

11 tt tt 5-acet ilamino-2-me- 
tox i-N -et ilañ ilin a

Azul marino 
verdo so

12 tt 1-aminonaftaleno N -( 3-sulfobencil) -N - 
etilañ ilina

Castaño

13 tt Mezcla de ácidos 
1-aminonaftaleno- 
6- y 7-sulfónico

5-benzo ilamino-2 -  
metoxi-N-bencil-N- 
etilañ ilina

Azul marino 
verdoso

14 ácido 4-ami­
no fenol -3 -  
sulfónico

tt 5 -b enzo i l  amino-2 -  
metil-N,N-bis-% -  
hidroxiet ilañ ilin a

Azul marino

15 )
. !í

tt tt 3-acet ilamino-N- 
e t i l -N -^  -acetoxi- 
etilañ ilina

Azul marino 
ro j izo
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Ej emplo Acido amino- 
fenolsulfó- 
nico

Amina naf t al eno Componente de 
copulación

Tonalidad

16 ácido 4-amino Mezcla de ácidos 3-acet ilamina- Azul marino
fenol-3-sul
fónico

1-amino naftale- 
no-6- y 7 -su l- 
fónico

N, N-b i  s -  -e tox i- 
carboñil et i l  añil ina

rojizo

17 w 3-acetiiamino-Ñ- 
etil-N-/^ -carboxi- 
etilañ ilina

tt

18 ácido 3-amino- 
fenol-4 -su lfó - 
nico

1-aminonaftá-
lena-6-

5-benzoilamino-2- 
metoxi-N-et ilañ ilin a

Azul marino

19 W 5-acet ilamino-2-me- 
toííi-N,N-bis-/3 -  
etoxjicarboniletilani 
lin¿

Azul marino 
verdo so

20 W acido 1-amino-
naftaleno-5-
sulfónico

5-acet ilamino-2-me- 
toxi-N - /3-carboxi- 
etilan ilina

Azul marino

21 M acL
___

pío 1-amino nafta- 
leño-7 -sinfó­
nico

5-acet ilamino-2-me- 
toxi-N - ̂ -metoxieto- 
x icarbo n il et ila n il i-s 
na

Azul marino

22 t* 5-acet ilamino-2-clo- 
ro-N-et ilan ilin a

Azul marino 
rojizo

23 ácido 4-amino- 
fenol-3 -su lfó - 
nico

Mezcla de áci­
dos 1-amino- 
naftaleno-6- 
y 7-sulfónico

N -e t il-  P (-n á ft i l-  
amma

Azul marino

24 H N-fenil-o/-naftilam i 
na "*

Azul marino 
rojizo

25 n w N- ( 4-met i l f  en il) -  -  
naftilamina

Azul marino

26 acido 3-amino- ácido 1.-amino- Azul marino
feno l-4 -su lfó -
nico

5-hidroxinaf-
taleno-7-sul-
fónico

verdoso

27 !t -naftilamina ácido N -fen il- (/- 
naft ilam ina-8-sulfó- 
nico

Azul marino

28 M Mezcla de áci­
dos 1-aminanaf- 
taleño-6 - y 
7-sulfónico

M-( 4-metoxif en il) -  
-naftilamina

"

29 M W N - e t i l - - n a f t i l -  
amina ^
N -fen il- L^-naftil- 
amina

w

3 0

__________

W Azul marino 
rojizo
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N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza del in­

vento, así como la  manera de realizarse en la  práctica, 

debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente in­

dicadas 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 pa­

tente presentada en Inglaterra con el No. 44.404/74 de 14 

de octubre de 1.974; acogiéndose por lo tanto a los benefi­

cios que conceden los Convenios Internacionales en vigor, 

siendo lo que constituye la  esencia del referido invento 

por lo que se so lic ita  Patente de Invención por 20 años 

en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORANTES 

DISAZOICOS SOLUBLES Ep AGUA; caracterizándose por lo siguien­

te:

1 .- Procedimiento para preparar colorantes d is -  

azóicos solubles en agua que, en forma del ácido lib re , 

tienen la  fórmula general:

en la  que el anillo B puede estar opcionalmente sustituido 

por grupos ácido sulfónico y/o hidroxilo y E representa 

un residuo de fórmula:
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en la  que representa hidrógeno, alquilo opcionalmente 

sustituido o añilo opcidnalmente sustituido, R representa 

hidrógeno o alquilo opcionalmenté sustituido y R*̂  y R ré -  

_ presentan, independientemente, hidrógeno, alquilo in ferior, 

alcoxi in ferior, halógeno o acilámino; o 

( i i )

en la  que R̂  representa hidrógeno, alquilo, ácilo o arilo  

opciónalmente sustituido por alquilo, alcoxi, halógeno, h i-  

droxi o acilamino, p tiene un valor de 0, 1 ó 2, a condi­

ción de que el número total de grupos ácido sulfónico en e l 

colorante no exceda de 3, y m tiene un valor de 0 ó 1; carac­
terizado porque comprende diazotar una amina primaria de 

fórmula:

copular con un aminonaftaleno de fórmula:

en donde e l anillo B puede estar opcionalmente sustituido 

por grupos ácido sulfónico y/o hidroxilo y diazotar entonces 

el compuesto aminomonoazóico y copular con un componente de 

copulación que contiene grupos amino de fórmula:
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( i )

10

1 2 3 ' 4en donde R , R , R y R se definen como anteriormente, o

(ü )

(SO H)
E 3 p

en donde R , m y p se definen como anteriormente.

2 .-  Procedimiento para preparar colorantes d is - 

azóicos solubles en agua, ta l y como queda sustancialmente 

descrito en la  presente Memoria.

Esta Memoria consta de 12 hojas escritas a máqui­

na por una sola cara.

Madrid, 29 OtC. T¡975

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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