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I N V E N C I O N
por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE NUEVOS COLORANTES 

CONTENIENDO GRUPOS DE ACIDO 3UIFCNICO", a favor do l a  fiim a 

su iza CIBA-GEIGY AG., residente enBASILBA (Suiza)

5.

fórmula

MEMORIA DESCRIPTIVA

Esto invento sa re fie re  a, colorantes do l a

101

en l a  que an illo

& e stá  constituido con 1 6 2 de lo s su b st i-  

toyentes sigu ion tes: sulfonamidog su lfo -

BAD OR!G!NAL



- 2

5.

10,

15.

2 0 .

25.

namido, o grupos sulfonamidicos cuyo átomo 

do nitrógeno os parto do un hoterociclo 

pentagonal o hoxagonal, substitu idos on 

o l nitrógeno con a lq u ilo  do poso molecular 

bajo , c ic lo a lq u ilo  o a r i lo ; cloro o bromo, 

mientras ol an illo
a puedo lle v a r  un an illo  bencónico yuxtacon- 

donsado y oventualm^nte presentar 1 a 2 

substituyentos no ionógenos; ^stos subs- 

tituyontos son, por ejemplo: a lqu ilo  

(ovontualmonte su b stitu id o ), fo n ilo , 

a lco x ilo  o alquilnorcapto do peco molecu­

la r  b ajo , fonoxilo , fonilmcrcapto, a lca-  

n o li o do peso molecular bajo , alcoxicar- 

bonilo o alcoxialcoxicarbon ilo , a lq u ilsu l-  

fo n ilo  do poso molecular bajo , sulfonamido 

y sulfonamido substitu ido  on o l nitrógeno 

con a lq u ilo  do poso molecular bajo , c ic lo -  

a lq u ilo  o añ ilo ; amino y mono- o J i- a lq u i l-  

amino do peso molecular bajo , n itro , ciano, 

cloro o bromo.

En calidad do rad ica le s a lq u ílio o s entran 

en eunnta lo s  rad ica le s  in su bstitu idos de 1  a 8 átomos 

de 0 , que pueden ser  l in e a le s  o ram ificados, lo  mismo 

que rad ica le s a lq u ilico s  substitu idos do 1  a 4, p^ro 

en p articu lar  2, átomos do C. Súbstltuyentes apropia­

dos son, por ejemplo, ol grupo ciano, lo s grupos alco- 

x i l ic o s  de peso molecular bajo y lo s  rad ica le s  a c í lic o s , 

especialmente lo s  de la  fórmula
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CO -  OR

on l a  quo

R sign ifica- un grupo a lq u ilico  o a lcox i- 

a lq u ilico  do poso molecular bajo .

La expresión "do poso molecular bajo" de­

signa aquí lo s  rad ica le s  a lq u ílico s  y a lco x ílico s  quo 

contionon do 1 a 4 átomos do carbono,

Proforontomonte lo s  nuevos colorantes co­
rresponden a la  fórmula

20 ,

25

on l a  quo

s ig n if ic a  hidrógeno, a lq u ilo  do peso molecu­

la r  bajo , a lco x ilo  do paso molecular bajo , 

cian ootilo , un rad ica l de la  fórmula -CgH -̂COOR 

o -C00R (donde R os a lq u ilo  o a lcox ia lq u ilo  de 

poso molecular b a jo ), fc n ilo , cloro, bromo o 

n itro ,

Yg s ig n if ic a  hidrógeno o a lq u ilo  de poso molecular 

bajo ,

Ŷ  s ig n if ic a  1-1,Kf-dialquilsulfonamido de peso mo- 

lecu3.ar bajo , cloro o bromo
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5.

10.

y
m os 1 ó 2.

Do óstos tienen in terós tíonico especial 

aquellos qn lo s  quo e l  an illo  b e stá  substitu ido con 

cloro o bromo o respectivamente Ŷ  es bromo o cloro.

Los nuevos colorantes de la  fórmula ( l)  

so proparan condensando un compuesto de la  fórmula

15 ̂

y sulfonando, y l a  sulfonación se  efectúa a voluntad 

en e l producto de partida do l a  fórmula (4) o on el 

2 0. producto obtenido de la  condensación, de la  fórmula

25.

La condensación so l le v a  a cabo convonion-



tomento on un disolvente inorto , a temperaturas ontro 

60 y 130SC y on prosoncia do un agento do condensación.

Disolventes apropiados son, por ejemplo, 

e l tolueno, e l xilono, lo s  halobencenos (mono- o d i- 

-clorobenceno), e l  nitrobcncono, ^1 cloruro do o ti-  

lono, e l totracloruro do carbono o e l cloroformo.

En calidad  do agontcs do condensación 

entran on cuenta, por ejemplo, e l oxicloruro o e l 

oxibromuro do fó sfo ro , e l tr ic lo ru ro  o ol tribromuyo 

do fó sforo , e l pontaoioyuro do fó sfo ro , o l cloruro 

de tio n ilo  o o l fosgeno, bajo  presión. Los productos 

do partida son conocidos y pueden prepararse por 

métodos ya do s í  conocidos!} por ejemplo, lo s  do la  

fórmula (4) , por ol mótodo d escrito  en C,A. 64127 m, 

vol( 67 (1967).

La sulfonación so re a liz a  por lo  métodos 

ordinarios. En calidad  do agente sulfonador entra on 

cuenta sobro todo e l  óloum que contiene do 0 a 50 % 

do SÔ  lib ros pero también son posib les otros agentes 

sulfonadoros, como, por ejemplo, e l  deido c lo ro su lfó - 

nico. Do conveniencia se áctúa a temperaturas do 10 

a 502 0.

Los nuevos colorantes son aptos para teñ ir  

m ateriales te x t i le s  a baso de poliamidas n aturales, y 

on p articu lar s in té t ic a s , como lana, soda, nilón 6 o 

nilón  6 ,6 . Dan tinciones do am arillo dorado hasta e l 

anaranjado, ig u a le s, b r illa n te s  y de colorido intenso, 

con buenas propiedades de re s is te n c ia  a l a  luz, a l  

dccatizado, a l  fro to , a l a  carbonización, a lo s  

á l c a l i s ,  a lo s  deidos y on p articu lar  a la  mojadura



(re s is te n c ia  a l  lavado, a l  agua, a l  agua do %ar, a l  

sudor y a l  batanado). Estos colorantes tienen además 

buen poder do prensión y do migración. Otra ventaja 

más consisto on l a  capacidad do cubrir en l a  poliamida 

o l barrado ocasionado por e l material'.

A diferencia do lo s  compuestos más e stre­

chamente equiparables, hechos de n a fto ^ s t ir ilo s  y 

boncimidazolcs, quo so conocen por la  DOS 2.064.103, 

con lo s nuevos colorantes qo han logrado mejoras on 

l a  re s is te n c ia  a la  luz y a l  sudor, a s i  como on ol 

poder do prensión.

Comparados con ol colorante quo so obtieno 

por condensación do 4-m otilsu lfon iln aftO u stirilo  y 

bonzotiazolilacetam ida y sulfonación consecutiva, cono­

cido ye por l a  DOS 2.309.612, lo s  nuevos colorantes 

m anifiestan sobro todo superioridad en el poder de 

prensión y la  re s is te n c ia  a la  lu z . En oste aspecto 

cabo destacar ospocialuonto entro lo s  compuestos r e i­

vindicados lo s  hechos a base do 4-bromo- o 4-cloro- 

-n a fto o s t ir ilo .

En lo s  ejemplos que siguen, la s  "partes" 

s ig n ifican  partes en peso y lo s  porcentajes son por­

cen tajes on poso5 l a s  temperaturas están expresadas 

on ac. La relación  entro parte en peso y volumen os 

l a  misma que entro e l gramo y e l centímetro cúbico. 

EjEMFLO 1

So tratan  a 953 con 7,2 partas do oxiclo- 

ruro do fó sfo ro  14,0 partos de n a fto e s t ir il-4 -d ib u til-  

sulfonamida y 7,2 partos do cianom ctilbenzotiazol on
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60 partos do oxicloruro de fó sfo ro . Terminada l a  

reacción, so t r a ta  con 80 partos do n^tanol l a  mezcla 

enfriada, so sopara por f i l t r a c ió n  e l precipitado, 

so lo  lava con notanol y- so lo  soca! So obtienen a s i  

5. 14 ,9  partas do un colorante de l a  fórmula

CN

el cual so sulfona a continuación por vertimiento en 

una cantidad cinco vocos mayor do óloum a l  8,5 %, a 

15. l a  temperatura dol ambionte. Dcspuós de n on tralizar y

do a i s la r  mediante sa lif ic a c ió n  y f i lt r a c ió n , so ob­

tienen 25,4 partos do un colorante do la  fórmula
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con oxcolontos propinados do so lid ez .

EJEMPLO 2

A 95S, se tratan  con 3,6 partes de oxi- 

cloruro de fó sfo ro  5 ,0  partos do 4-bromon.aftOustir3.lo 

5  ̂ y 3 ¡.6 paftes de cianomcimlbonzotiazol en 30 part .s de

clorobonceno y so continua agitando por una hora. So 

f i l t r a  l a  mezcla reaceional enfriada, se lava ol re­

siduo con clorobonceno, so lo  soca y, para n eu tra li­

zarlo , se la  remuevo on amoniaco d ilu ido . Dospuds de 

-O* f i l t r a r  y socar, so obtienen 7 ,1  partes de un colorante

do l a  fórmula

ol cual se sulfona a continuación por vertimiento en 

una cantidad diez veces mayor do óloum a l  3,5%, a la  

temperatura del ambiente. Dospuós de n eu tralizar y de 

a i s l a r  mediante sa lif ic a c ió n  y f i lt r a c ió n , so obtienen 

10,3 partes do un colorante do l a  fórmula
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CN

S(LH

ol cual tino la  poliamida do un anaranjado b r illa n te  

con excelentes propiedades do so lid ez .

10, So obtienen colorantes do propiedades

semejantes sulfenando lo s  compuestos roseRados on la  

Tabla 1, lo s  cuales so preparan de manera análoga a 

la  do lo s  Ejemplos 1 y 2 a p a rt ir  do n a fto o s t ir ilo s  

y derivados de cianomotilbenzotiazol correspondientes.

15.

20.

25

S . ^2

Tabla 1 -

R R Color sobre poliamida 
-3 4 del compuesto sulfonc.Ro

H C1 1-1 H anaranjado

01 01 H H "
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S . Rg R. R Color sobro poliamida
^ dol compuesto sulfurado

B r B r H H an.ara

H S'ÓgNHg H H

5 '. * H SOgN(CH^)^ H H n

H SOgNÍCgB^)^ H H n

H S 0 2 N ( C ^ ) g H H !!

H S 0 g N ( C ^ ) g H H n

H S O g iK C g l^ )^ H H a

10 . H S0^NHC,PL H H M

H SOgli H H

15, H
/ * A

SO.tf O H H

2 0 .

H

H

H

H

H

H

25,
H

H

H H

H H
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5.

10.

15.

" l
Rg *3 ^4

Color sobre p o lia -  
mida dol compuesto 
su lf  onado

) 3/7 A
H SO^T-// Y).-C1 H H anaranj ado

S 0 g N (C ^ )g

s p ^ t ( o ^ ) g

H H t!

H Br OĤ H !t

H Br H ^ 3
ft

H Br 01 H H

H Br H 0 1 M

H - Br H OCHj {)

Br Br H OCĤ

Br Br OH.
3 H <t

Br Br H CĤ í!

E 01 OĤ H t!

Cl 01 H CIL
3

M

2Q ̂ N O T A

D escrito e l  objeto del presente invento so decla­

ran nuevas y de propia invención la s  sigu ien tes re iv in d ica­

ciones con prioridad de la, so lic itu d  do patento suiza nS 

15368/74 del 19 do Noviembre de 1974.

25. 1. Procedimiento para l a  preparación de nuevos

colorantes conteniendo grupos de ácido su lfón ico , de l a  fó r ­

mula general
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5

(1)

10

15

en l a  que ol an illo

a puedo l le v a r  un an illo  boncónico yuxta- 

condonsado 

y lo s  an illo s

a y b presentan eventualmente 1 a 2 substitu- 

yantes no ionógenos,

caracterizado por condensarse un compuesto do la  

fórmula

C = 0

(3)

con un compuesto do la  fórmula

20

y sulfonarso e l compuesto obtenido, de la  fórmula
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5'.

10.

o bien, antes do l a  condensación, e l compuesto do la  

fórmula (4 ).

2, Procedimiento sogón l a  reivindicación 1, 

caracterizado, on una forma p articu lar  do su roalizac  

por condonsarso ontro s i  un compuesto do la  fórmula

15.

20.

25.

y un compuesto do la  fórmula

dondo '

Yq s ig n if ic a  hidrógeno, a lq u ilo  do 'poso mo­

lecu la r  bajo , a lcoxilo  do peso molecular 

bajo , c ian ootilo , un rad ica l do la  fórmula 

-OgĤ -OOOR o -C00R (en e l que R os a lq u ilo
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, o alcoxia lqu ilo  de peso moleoular b a jo ), 

fe n ilo , cloro , bromo o n itro ,

Yg s ig n if ic a  hidrógeno o alqu ilo  de poso molecu­

l a r  bajo,

 ̂ Y  ̂ s ig n if ic a  N,N-dialquilsulfonamido de peso

molecular bajo, cloro o bromo

y =
m os 1 ó 2,

y sulfomarse e l  compuesto obtenido de la  fóimula 

^  3. Procedimiento segán la s  reivindicaciones

1 y 2, caracterizado por p a rt ir se  de un compuesto de 

l a  fá m u la  (6) en e l  que Y  ̂ os cloro o bromo.

4. Procedimiento sogdn la s  reivindicaciones 

1 a 3, caracterizado por sulíonarse con oleum lo s

^  compuestos do la s  fá m u la  (5) o (8 ).

5. Procedimiento para la  preparación de nue­

vos colorantes conteniendo grupos de ácido sulfónico.

Segdn se describe y reiv in dica en l a  presente 

memoria d escrip tiv a  quo consta do 14 páginas fo lia d a s  y 

20. e s c r i ta s  a máquina por una so la  do sus caras*

\
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