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Esta invención se relaciona con un procedi­
miento para preparar colorantes monoazóicos insólubles en agua 
^ue son valiosos para teñir materiales textiles sintéticos, 
én particular materiales textiles de poliósteres aromáticos.

En ía Patente española No. 368.836, se des­
cribe un procedimiento para la obtención dé colorantes momo- 
ázóicós insolubles en agua libres de grupos ácido sulfónico 
^ ácido carboxiiico, que en una de las posibles "formas tauto-

én la.que A es Un radical arilo opcionalmente sustituido,
¿ es Ó ó 1, z es un radical alquilo o arilo opcionalmente 
Sustituido, uno de los grupos X y X es un átomo de hidró­
geno ó un radical alquilo o arilo opcionalmente sustituido o 
Jn radical -CN, -C00R, -COR ó -CONR^R^ y el otro grupo de X̂  
y ¿s un radical -CN, -C00R, -COR ó -CONR^R^, R es un ra.di- 
¿al alquilo o arilo opcionalmente sustituido y R y R repre­
sentan cada uno, independientemente, un átomo de hidrógeno o 
Un radical alquilo o arilo opcionalmente sustituido, o R y 
R^ junto con el átomo de nitrógeno N, forman un anilló hetero- 
¿iclico nitrogenado de 5 ó 6 miembros.

Igualmente, en la Patente británica No. 
1.411.740 se describe y reivindica colorantes insólubles en 
agua libres de grupos ácido sulfónico y ácido carboxiiico que, 
en una de las posibles formas tautoméricas, están represen­
tados por la fórmula:
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la que R^ es hidrógeno, alquilo, cicloalquilo, arilo o
; * c  i 9
áo*al quilo, R es hidrógeno o alquilo y z es un radical al­
quilo conteniendo de;7 a 12 átomos de carbono.

Se ha encontrado ahora que los colorantes 
de la fórmula anteriór en donde z es el radical 2-etilhexilo, 
Aon superiores a ios correspondientes colorantes en donde ẑ  
és n-óctiló, en relaóión al agotamiento mejorado a partir de 
Un baño de teñido acuoso, estabilidad mejorada a las varia­
ciones del pH dé los baños de teñido y al tener puntos de fu­
sión más elevados que simplifican la formulación de los colo­
cantes.

De acuerdo con la presente invención, que 
constituye una mejora del procedimiento descrito en la Paten­
te española No. 368.836, se proporciona un procedimiento para 
preparar colorantes monoazóicos insolubles en agua libres de 
grupos ácido suifónico y ácido carboxilico, que, en una de 
las posibles formas tautomáticas, están representados por la

4 ^**5en la que es hidrógeno, alquilo inferior, arilo o aralqui- 
lo, R^ es hidrógeno o alquilo inferior y el anillo bencénico 
puede estar sustituido adic&onalmente por uno o dos grupos
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nitro, cismo, alquilo inferior, alcoxi inferior, fenoxi, hi- 
droxialcoxi inferior o alquil(inferior)carboniloxialcoxi in­
ferior.

En toda esta memoria, los términos "alquilo 
inferior" y "alCoxi inferior" representan radicales alquilo y 
Alcoxi que contienen respectivamente de 1 a 4 ótomos de carbo­
no, tales como metilo, etilo, metoxi, etoxi y butoxi.

Los colorantes monoazóicos obtenidos por la 
presente invención pueden existir en diversas formas tautomá­
ticas. Por conveniencia, los colorantes solamente han sido 
formulados en una de estas formas, pero debe entenderse que 
la invención incluye dentro de su alcance los colorantes-en 
dualquiera de las posibles formas tautoméricas.

Como ejemplos de radicales alquilo inferior 
4 5Representados pór R y R , pueden mencionarse los grupos 

detilo, etilo, n-propilo, n-butilo, isopropilo, isobutilo, 
sec-bútilo y tere-butilo. Los radicales arilo representados 
por R^ son preferiblemente radicales arilo monociclicos tales 
como fenilo, tolilo y xililo. Los radicales aralquilo repre- 
sentados por R son preferiblemente radicales fenilalquilo 
inferior tales como radicales bencilo y -feniletilo.

Como ejemplos específicos de los sustittyen­
tes adicionales que pueden estar presentes en el anillo bencé- 
nico B, pueden mencionarse alquilo inferior, tal como etilo, 
alcoxi inferior tal como metoxi y etoxi, hidroxialcoxi infe­
rior tal como -hidroxietoxi, y alquil(inferior) carboniloxi­
alcoxi inferior tal como ^  -acetoxietoxi.

Una clase preferida de colorantes monoazóicos 
obtenidos por la invención, comprende los colorantes de fór­
mula:
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dn la que es hidrógeno o alquilo inferior y es hidróge­
no o alquilo inferior.

El procedimiento de la invención que consti­
tuye una mejora des descrito y reivindicado en la Patente 
Española No. 368.836, para preparar los citados colorantes, 
se caracteriza diazotar la amina adecuada de fórmula:

bencénico B puede estar sustituido adicionalmente como antes 
se ha indicado, y copular el compuesto resultante con 1-(2'- 
et il hexil) -3-ciano-4-met ii-6-hidroxipirid-2-ona en un medio 
alcalino acuoso.

Como ejemplos específicos de dichas aminas, 
se pueden mencionar 2-, 3- ó 4-aminobencenosulfonamida,
2<-, 3- ó 4-aminobencenosulfon-N-(metil, etil, fenil o bencil) 
ainida y 2-, 3- ó 4-aminobencenosulfon-N:N-di(metil, etil ó 
piropil) amida.

La l-(2'-etilhexil)-3-ciano-4-metil-6-hidro- 
xipirid-2-ona se puede obtener por condensación conjunta de
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h-etil-n-hexilamina, acetoacetato de etilo y cianoacetato de 
étilo.

Los colorantes monoazóicos insolubles en 
água de la presente invención se pueden aplicar a materiales 
textiles sintéticos, en particular materiales textiles de 
poliésteres aromáticos, por los métodos que se describen y 
Reivindican en la Patente británica No. 1.249.641. Dichos co­
lorantes tienen, excelentes propiedadesUe formación sobre los 
¿itados materiales textiles y proporcionan tonalidades que 
Varían desde amarillo verdosas a naranja rojizas de excelente 
áolidez a la luis y a los ensayos térmicos en seco y en húmedo.

La invención se ilustra, pero no se limita, 
%or los siguientes ejemplos, en los cuales las partes y por­
centajes son en peso.

EJBÍPL0
Una solución de 4,4 partes de 4-amihobenceno- 

áulfon-N-n-butiíamida en 20 partes de una solución acuosa al 
43 % de ácido sulfúrico, se vierte en una mezcla de 25 partes 
áe hielo y 25 partes de agua, y se aHade entonces 10 partes 
de una solución al 14 % de nitrito sódico, manteniéndose la 
temperatura de la mezcla entre 0 y 5S por enfriamiento ex­
terno. La mezcla se agita durante 15 minutos y se aHade luego 
a una solución de 5,24 partes de 1-(2'-etilhexil)-3-ciano- 
4-metil-6-hidroxipirid-2-ona y 6 partes de acetato sódico en 
100 partes de una solución acuosa al 1 % de hidróxido sódico, 
níanteniéndose la temperatura de la mezcla entre o y 5c por 
enfriamiento externo. La mezcla se agita durante 30 minutos 
y el colorante precipitado se filtra entonces, se lava con 
agua y se seca.

Cuando se dispersan en medios acuosos, los
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colocantes tiñen los materiales textiles de poliésteres aromá­
ticos en tonalidades amarillo verdosas de excelente solidez 
a la luz y a lós tratamientos térmicos en seco y en húmedo.

, cuando se tiñe a partir de un baño de teñido 
¡acuoso, estos colorantes tienen un agotamiento superior al 
del colorante que se prepara por copulación del mismo compues­
to diaz&ico sobre l-(n-octil)-3-ciano-4-metil-6-hidroxipirid- 
2-ona.

En lugar de las 4,4 partes de 4-aminobenceno- 
áulfon-N-ni-butilamida empleada en el ejemplo anterior, se uti­
lizan cantidades equivalentes de las siguientes aminas, obte­
niéndose asi colorantes amarillo verdosos similares:
I. 4-aminobencenosuif on-N: N-di(n-propil) amida 
á. 4-aminobencenosulf on-N-etilanilida
á. 3-aminobencénosulf on-N: N-dimet ilamida 
4. 4-aminobencenosuífonamida 
$. 4-aminobencénosuifon-N-etilamida 
á. 3-aminobencenosuífon-N-metilamida 
i. 3-aminobencénosuifon-N:N-dietilamida 
á. 4-aminobencenosulfon-N-metil-N-bencilamida
9. 4-aminobenceno sulfon-N-anil ida
10. 4-aminobencenosulfon-N:N-dietilamida
II. 4-aminobencenosulf on-N-n-propilamida
12. 4-aminobenceno sulfon-N-isoprop ilamida
13. 4-aminobencenosulfon-N-metilamida
14. 4-aminobencenosulf on-N: N-dimet ilamida
15. 4-aminobencenosulfon-N-isobutilamida
16. 4-aminobencenosulfon-N-sec-butilamida
17. 4-aminobencenosulfon-N-terc-butilamida
18. 4-aminobenceno sulf on-N: N-di (n-but il) amida '
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19. 3-aminobencenosúlfon-N-n-butilamida !
20. 3-amiiiobencenosülfon-N-etilamida
21. 3-aminobenceno sulf oBr-N-n-propil amida
22. 3-amino-4-metoxibencenosulf on-N-etilamida
23. 3-amino-4-metoxibencenosulfon-N-metilamida
24. 3-amino-4-metoxibencenosulfon-N-n-propilamida
25. 3-amino-4-metoxibencenosulfon-N:N-diet ilamida
26. 3-amino-4-metoxibencenosulf on̂ -N: N-dimetilamida ¡
57. 3-amino-4-metoxibencenosulfoHr-N-Í3opropilamida
2 8. 3-amino-4-metoxibencenosulfon.-N-n-butilamida 
59. 3-amino-4-metoxibencenosulfon-M-isobutilamida 
30. 3-amino-4-metoxibencenosulfon-N-sec-butilamida 
3í. 3-amÍHD-4-met oxibencenosulfon-N:N-di(n-but il)amida
32. 3-amino-4-met oxibenceno sulfon-N-t erc-but ilamida
33. 3-amino-4-metilbéncenosulfon-N-etilamida
34. 3-amino-4-metilbéncenosulfon-N-n-propilamida
35. 3-amino-4-metilbencenosulfon-N-isopropilamida
36. 3-amino-4-metilbéncenosulfon-N-n-butilamida
37. 3-amino-4-matilbéncenosuifon-N:N-dietilamida
38. 3-amino-4-metilbéncenosulf on-N:N-di(n-propil)amida
39. 3-amino-4-metilbence!iC'Sulfon-N:N-di(n-butil)amida
40. 3-amino-4-mátilbéncenosulfon-N:N-di(sec-butil)amida
41. 2-amino-5-uitrobencenosulfon-N-n-propilamida
42. 2-amino-5-nitrobencenosulfon-N-n-bútilamida
43. 2-aminobencenosulfon-N-etilamida
44. 2-aminobencenosulfon-N-metilamida
45. 2-aminobencenosulfon-N-n-propilamida
46. 2-aminobencenosulf on-N: N-dietilamida
47. 2-amimobencenosulfon-N-isopropilamida
48. 2-aminobenceno sulf on-N-Br-but il amida ¡

¡
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49* 2-aminobencenosulfon-N-isobutilamida 
!$0. 2-aminobencenosulfon-N-sec-butilamida.

En ¡Lugar de las 4# 4 partes de 4-aminobence- 
hosulfon-N-n-butilamida usada en el ejemplo anterior, se em­
plean cantidades equivalentes de las siguientes aminas, ob­
teniéndose asi colorantes amarillo-rojizos similares,
i. 2-metil-5-aminobéncenosulfon-N-etilamida 
á. 2-met il-5-aminobéncenosulfonr-N-n-propilamida
3. 2-met il-5-aminobénceno sulfon-N-i sopropil amida
4. 2-met il-5-andnobéncenosulf on-N-n-but ilamida 
$. 2-^AetiÍ-5-aminobéncenosulfon-N-sec-but ilamida 
¿. 2-met il-5-aMinobéncenosulfon-N-isobut ilamida
i. 2-met il-5-ahdnobénceno sulfon-N-t erc-butilamida 
6. 2-metil-5-aminobéncenosulf on-N:N-dieti.lamida 
9. 2-metil-5-¡#Lnobéncenosulfon-N:N-di(nrpropil) amida 

1 ó. 2-met ií-5-andnobencenosulf onr-N: N-di (n̂ -but il) amida 
1 . 2-amino-4-metoxibéncenosulfon-N-isopropilamida 
12. 2-amino-4-mietoxlb enceno sulfon-N-nr-but ilamida
1á, 2-aminó-4-metoxibencenosulfon-N-sec-butilamida 
14. 2-amino-4-metoxibencenosulf on-N-isobut ilamida 
l$. 2-metoxi-5-aminobencenosulfon-N-et ilamida
1Ó. 2^-metO)¿Í-5-4minobencenosulfon-N-metilamida 
li. 2-metoxi-5-aminobencenosulfon-N:N-dietilamida 
1 Ó. 2-metoxi-5-áminobencenosulf on-N: N-dimet ilamida
19. 2-metoxi-5-áminobencenosulfon-N-n-propilamida
20. 2-metoxi-5-aminobencenosulfon-N-nr-but ilamida
21. 2-metoxi-5-aminobencenosulf on-N-isopropilamida
22. 2-metoxi-5 -aminob enceno sulf on-N-i sobut il amida
23. 2-met oxi-5-aminobencenosulfon-N-sec-butilamidá
24. 2-metoxi-5-aminobencenosulf on-N: N-di(n-butil) amida
25. 2-met oxi-5-aminob enceno sulf on-N: N-di (n-propil) amida
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26. 2-metoxi-5-aminobenceno sulf on-N-terc-but ilamida
27. 2-met il-4-amino-5-metoxibenceno sulfon-N-etilamida 
^8. 2-met il-4-ámino-5-metoxibenceno sulf on-N-met ilamida 
&9. 2-met il-4-amino-5 -metoxib enceno sulfon-N-n-propil amida 
áo. 2-met il-4-amino-5-met oxibenceno sulfon-N-n-but il amida 
ál. 2-metil-4-amino-5-metoxibencenosulfon-N-isopropilamida 
§2. 2-metil-4-amino-^-metoxibencenosulfon-N:N-dietilamida 
33 . 2-metiÍ-4-amino-$-metoxibencenosulfon-N:N-dimetilamida
34. 2-met il-4-amino-5 -met oxib enceno sulf on-N: N-di (n-prop il) - 

amida
35. 2waetil-4-amino-5-^etoxibencenosulfon-N-isobutilamida
36. 2-met il-4-amino-5-met oxibenceno sulf on-N-sec-but ilamida
37. 2-metil-4-emino-5-metoxibencenosulfon-N-terc-butilamida
38. 2-metil-4-amino-5-metoxibencenosulfon-N:n-di(n-butil)ami­

da
39. 2-etoxi-5-aminobencenosulfon-N-metilamida
40. 2-etoxi-5-aminob enceno sulf on-N-et ilamida
41. 2-et oxi-5 -aininob enceno sulf on-N-n-prop ilamida
42. 2-etoxi-5-aminobéncenosulfon-N:N-dietilamida
43. 2 -et oxi-5 - aminob énceno sulf on-N: N-dimet il amid a
44. 2-etoxi-5-aminobéncenosulfon-N:N-di(n-propil) amida
45. 2-etoxi-5-aminobéncenosulfon-N-isopropilamida
46. 2-etoxi-5-aminobencenosulfon-N-n-butilamida
47. 2-etoxi-5-aminobencenosulfon-N-isobutilamida
48. 2-etoxi-5-aminobéncenosulfon-N-sec-butilamida
49. 2-etoxi-5-aminobencenosulfon-N-terc-butilamida
5 0. 2-et oxi-5-aminobencenosulf on-N: N-di (n-but il) amida
51. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulfon-N-metilamida
52. 2:5-dimetoxi-4—aminob enceno sulf on-N-et il amida
53. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulfon-N-npropilamida
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$4. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulfon-N-n-butilamida
55. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulfon-N:N-di(isopropil) amida
56. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulfon-N-isoprop ilamida
57. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulf on-N: N-dimet ilamida
58. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulfon-N:N-dietilamida
59. 2:5-dimetoxi-4-áminobencenosulf on-N: N-di(n-butil) amida
60. 2:5-dimetoxi-4-áminobencenosulfon-N:N-di(n-propil)amida
61. 2:5-dimetoxi-4-aminobencenosulfon-N-sec-butilamida
62. 2:5-dimetoxi-4-aminobenzosulfon-M-isobutilamida
63. 2:5-dimetoxi-4-amlnobencenosulfon-N-terc-butilamida 
6 4. 2-amino-5-met oxibenceno sulfon-N-met il amida
65. 2-amino-5-metoxibencenosulfon-N-etilamida
66. 2-amino-5-met oxibencenosulfon-N-n-prop ilamida
67. 2-amino-5-metoxibencenosulfon-N-isoprop ilamida 
6 8. 2-amino-5-metoxibencenosulf on-N-n-butilamida
69. 2-amino-5-metoxibencenosulfonr-N:N-dietilamida
70. 2-amino-5-metoxibencenosulf on-N: N-dimet ilamida
71. 2-amino-5-metoxibencenosulfon-N: N-di(n-propil) amida
72. 2-amino-5-metoxibencenosulfon-N-sec-butil amida
73. 2-amino-5-metoxibenceno sulfon-N-i sobutilamida
74. 2-amino-5-metoxibeneeno sulfon-N:N-di( n-but il)amida
75. 2-amino-4-metoxibencenosulfon-N-et il amida
76. 2-amino-4-^etoxibencenosulf on-N-n-propilamida

Las aminas anteriores se obtienen a su vez 
por conversión del ácido acetilaminobencenosulfónico adecuado 
al sulfoncloruro, reacción con la amina adecuada de fórmula 
HNR^R^ y finalmente hidrólisis del grupo N-acetilo, o por con­
versión del ácido nitrobencenosulfónico adecuado al sulfon-
uloruro,
nterior

reacción con la amina adecuada de fórmula NHR̂ R** y 
reducción del grupo nitro a un grupo amino.
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Descrita suficientemente la naturaleza del 
invento, asi como la manera de realizarse en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente in­
dicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en 
¿manto no alteren su principio fundamental.

REIVINDICACIONES
1.- Mejoras introducidas en el objeto de la 

patente principal na 368.836, concedida-el 7 de septiembre de 
1.970, por: Procedimiento para la producción de colorantes 
níonoaz&icos insolubles en agua, libres de grupos ácido sulfó- 
¿ico y ácido carboxilico, que, en una de las posibles formas 
tautoáéricas, están representados por la fórmula:

CH..CH.CH.CH CH^CH^2 , 2 2 2 3
4 2̂**5dn la que R es hidrogeno, alquilo inferior, árilo o aralqui- 

lo, R^ es hidrógeno ó alquilo inferior y el anillo bencónico 
B puede estar sustituido adicionalmente por uno o dos grupos 
nitro, ciano, alquilo inferior, alcoxi inferior, fenoxi, 
hidroxialcoxi inferior o alquil(inferior)carboniloxialcoxi 
inferior; caracterizadas porque comprenden diazotar una amina 
de fórmula:

4 5 SOgNR^r

4 5en la que R , R y B se definen como anteriormente, y copular 
el compuesto diazóico resultante con 1-(2'-etilhexil-)-3-ciano-
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4-metil-6-hidroxipirid-2-ona.

2.- Mejoras según la reivindicación 1, carac­
terizadas porque se diazota una amina de fórmula:

5

10

,  ̂ <7
en la que R y R' son, cada uno, independientemente, hidrógeno 
d alquilo inferior.

3.- Mejoras introducidas en el objeto de la 
patente principal na 368.836, concedida el 7 de septiembre de 
1-970; por: Procedimiento para la producción de colorantes 
monoazóicos insolubles en agua, tal y como queda sustancial- 
ntente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 13 hojas escritas a 
ni&quina por una sola cara.

15

f ...
Madrid, "

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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