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Esta invención se relaciona con un procedimiento para 

preparar nuevos colorantes reactivos, en espeoial para preparar 

colorantes reactivos que contienen un grupo dihalógeno-5-oianopi 

rimidinilo, útiles para teñir fibras de celulosa.

Es sabido que los colorantes que contienen varios gru­

pos halógenopirimidlnilo, pueden aplicarse a fibras textiles que 

contienen átomos de hidrógeno activos, especialmente fibras de 

oelulosa en combinación con un agente aceptor de ácido, con lo 

oual forman un enlace químico covalente con la fibra, lo que se 

traduce en una fijación convenientemente estable del colorante 

sobre la fibra. Ciertos colorantes de pirimidinilo de este tipo 

se describen ampliamente en la patente británioa No. 917-780.

Sin embargo, se ha enoontrado, particularmente entre las tonali­

dades rojas, que los colorantes de pirimidinilo, tales como los 

descritos particularmente en la patente británioa No. 917.780, 

tienen varias desventajas, por ejemplo son indebidamente sensi­

bles a la concentración de electrolito en el licor de teñido y 

por otra parte resulta difícil obtener a partir de los mismos 

tonalidades profundas. Se ha enoontrado ahora que una clase es, 

pecial de colorantes de pirimidinilo tienen propiedades desea­

bles y están libres de los defectos anteriores.

De acuerdo con esta invención, se proporcionan colo­

rantes de fórmula:

( 1)

en la que A es un grupo 1,5-disulfo-, 1,6-disulfo- ó 1,5,7-tri-
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sulfo-naf-2-ilo, uno de los grupos X e Y es SOjH y el otro es 

H y Q es un grupo dihalógeno-5-cianopirimidinllo en donde el 

halógeno es 01, Br ó ?.

El grupo Q es un radical pirimidinilo que tiene un 

grupo clano en la posición 5 y los Atomos de halógeno antes es­

pecificados sobre dos cualquiera de los tres restantes Atomos 

de carbono del anillo plrimidina. Los Atomos de halógeno pue­

den ser Cl, Br ó ?. Los dos Atomos de halógeno presentes en el 

anillo pirimidina pueden ser Iguales o diferentes, pero normal­

mente se prefiere que sean iguales y en espeoial ambos Cl.

Los odorantes de fórmula (1) en donde Y es SO^H son 

una clase preferida y otra clase preferida son los odorantes 

en donde A es 1,5-dlsulfonaf-2-ilo. Una clase particularmente 

preferida de colorantes, son aquellos que combinan las opciones 

preferidas para Y y A.

SegAn la presente invención, se proporciona un proce­

dimiento para preparar los colorantes de fórmula (1), que com­

prende hacer reaccionar un compuesto de fórmula:

OH NHQ

( 2)

Y

oon el compuesto de diazonio de una amina A-NHg, en donde A, X, 

Y y Q se definen como anteriormente.

Los oompuestos de fórmula (2) Atiles en el proceso an 

terior, pueden obtenerse convenientemente por reacción de Aci­

dos 1-amino-8-hidroxinaftalenodisulfónicos de fórmula:
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3

oon una trihalógeno-5-cianopirimidina, en donde X, Y y halógeno 

ae definen como anteriormente. La reacción puede efectuarse 

convenientemente por adición, de una solución de la trihalógeno- 

5-c ianop irimidina en un líquido orgánico miscible con agua, tal 

como acetona o dioxano, a una aoluoidn o auapenaidn del ácido 

1 -amino-8-hidroxinaftalenodisulfdnico en agua conteniendo opcig, 

nalmente un disolvente miscible con agua, tal como acetona o 

dioxano, mientras se agita la mezola a una temperatura de 10 a 

100°C, con preferencia de 30 a 80°C y a un pH de 1-4.

El compuesto de diazonlo de la amina A-NH^ se puede 

preparar por cualquier mdtodo convencional, tal oomo por reac- 

oi<!. a . 1. amia. a . fínaul. A-ÜHg ... nitrito .Mió. .. una 

luoidn ácida acuosa, a 0-5°C.

El procedimiento de la presente invención puede rea­

lizarse bajo cualquiera de las condiciones convenientemente em­

pleadas para la copulación en la posición adyacente al OH en 

naftoles, por ejemplo mezclando una solución de sal de diazonio 

a 0-5°C con una soluolón acuosa del compuesto de fórmula (2) a 

0-25°C, en presencia de materiales alcalinos, por ejemplo hidrg 

xido sódico o acetato sódico, y opcionalmente en presencia de 

un compuesto de superficie activa y/o disolventes orgánicos.

El producto del procedimiento puede aislarse y purifi

carse por medios convencionales, tales como secado por asper­

sión o precipitación, filtración y lavado con agua. Los produq 

tos pueden aislarse convenientemente oomo sales, por ejemplo, d<
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aodio.

Segón la presento inveno ión ee proporciona otro proc& 

dimiento para preparar los colorantes de fórmula (1), que com­

prende reaccionar un compuesto azo de fórmula:

(4)

con una trihalógeno-5-cianopirimidina, en donde A, X, Y y haló­

geno, se definen como anteriormente.

Este otro procedimiento puede efectuarse bajo condi­

ciones generalmente similares a las dadas anteriormente para la 

reacción de ácidos 1-amino-8-hidroxinaftalenodisulfónicos de 

fórmula (3) oon trihalógeno-5-oianopirimidinas, excepto que el 

pH de la mezcla de reacción se mantiene en 4-8# preferiblemente 

6-7 durante la reacción por la adición de un agente aceptor de 

ácido, tal como carbonato o bicarbonato sódico.

El oompuesto azo de fórmula (4) útil en el procedi­

miento alternativo de esta invención, se puede obtener por:

(a) aoetllación de un ácido 1-amino-8-hidroxinaf tale- 

nodlaulfónico de fórmula (3) e hidrólisis suave para producir 

el correspondiente ácido 1 -acetilamino-8-hidroxinaftalenodisul- 

fónloo.

(b) copulación del producto de (a) con el compuesto 

de diazonio de la amina ANHg usando condiciones, por ejemplo, 

similares a las desoritas anteriormente para la copulaoión en 

la posición adyacente al OH en naftoles.

(c) hidrólisis del producto de (b), por ejemplo con
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una soluoidn diluida de hidrdxido sddico a 80°C.

Loa ácidos 1-amino-8-hidroxinaftalenodisulfdnicos de 

fdrmula (3). que pueden ser usados cono intermediarios, o para 

proporcionarlos, en los procesos anteriores, son H-ácido y K-ácj, 

do.

Las aminas ANHg que pueden ser usadas como intermedia­

rios, o para proporcionarlos, en los procesos anteriores, son:

1.5- Aisulfo-2-naftilamina,

1.6- disulfo-2-naftilamina, y

1,5,7-trisulfo-2-naftilamina.

Como ejemplos de trihaldgeno-5-cianopirimidinas que 

pueden ser usadas como intermediarios, o para proporcionarlos, 

en los procesos anteriores, se mencionan:

2.4.6- trioloro-5-oianopirimidina,

2.4.6- tribromo-5-cianopir imidina, y

2.4.6- trifluor-5-oianopir imidina.

Normalmente se ha enoontrado mas conveniente en la

práotica, usar el proceso mencionado en primer lugar en esta 

invencidn en lugar del segundo.

Los colorantes de dihaldgeno-5-cianopirimidinilo de 

la presente invencidn pueden usarse para teñir una amplia gama 

de materiales textiles que contienen grupos hidroxilo o amino, 

por ejemplo lana, seda, poliamidae sintéticas y celulosa natu­

ral o regenerada, por ejemplo materiales de algoddn y de raydn 

de viscosa, por los métodos convencionales usados para teñir t& 

les materiales con odorantes reaotivos solubles en agua, por 

ejemplo en el caso de celulosa, los odorantes se aplican pre­

feriblemente en combinacidn con un tratamiento con un agente 

aceptor de ácido, por ejemplo sosa cáustica, carbonato, fosfato, 

silicato o bicarbonato de sodio, que puede aplicarse a los matg,
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riales textiles de celuloaa antee, durante o después de la apli­

cación del colorante. El mátodo, tácnioa y oondicionee uaadaa 

para la aplicación del colorante al material textil, ee eligirán 

de acuerdo con varios factores, por ejemplo la naturaleza de la 

fibra o fibras presentes y la fonda física del material textil, 

por ejemplo, loa mátodos variarán en función de si la fibra estó 

suelta o hilada a hilos, los ouales a su vez pueden estar en ma­

dejas o enrollados en bobinas o convertidos en telas o vestimen­

ta por tejedura de punto o tejedura. Se puede usar cualquiera 

de los mátodos usuales de teHido o estampación para aplicar el 

colorante al material textil y tambián se pueden, aplicar simul­

tanea o secuencialmente otros colorantes y/o pigmentos con los 

odorantes de la ipresente invención usando aquellas combinacio­

nes que vienen dictadas por las propiedades de ios colorantes 

y/o pigmentos. Tales teñidos mezclados son particularmente va­

liosos si el textil, que contiene grupos OH o NHg, se mezcla 

con otras fibras textiles libres de tales grupos, por ejemplo 

poliásteres. El teHido puede efectuarse de forma discontinua 

usando, por ejemplo, tácnioas de agotamiento en un dispositivo 

de tina, tina con aspadera, hilera, paleta o jigger de teñir, 

en particular para madejas, gáneros o vestimenta tejidos o de 

punto; o ee puede aplicar mediante una táonica de teñido de 

"paquete" a fibras enrolladas en coronas o sobre conos, bobinas 

o plegadores de urdimbre, especialmente cuando estos soportes 

están perforados, o a fibras sueltas incluidas en recipientes 

permeables tales como cestos, pudiándose emplear presión y/o ya 

cío para facilitar la penetración y circulación a travás de los 

paquetes. Alternativamente, pueden usarse mátodos de teHido 

continuos o semlcontinuos, tales como aquellos que emplean tác­

nioas de impregnación, por ejemplo impregnando mangles, con lo

- 6 -
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cual el material textil ae impregna con licor de teñido y se p& 

aa entonces a travds de rodillos para controlar la cantidad de 

licor retenido, seguido por uno o mas post-tratamientoa, por 

ejemplo aeoado, desarrollo en jigger o tina con aspadera, coc- 

oidn, tratamiento oon vapor de agua, reimpregnacidn en otras 

soluciones, tales como agentes aceptores de ácido como antea ae 

ha mencionado, almacenamiento en estado húmedo a temperatura amj- 

biente o mas elevada, paso r rodillos calientes o paso a 

travds de mdtodos de lavado discontinuos o continuos. Estos 

post-tratamientos pueden incorporar tambidn etapas de acabado 

en las cuales, por ejemplo, pueden incorporarse agentes antieg 

táticos o antiarrugas. Los textiles en forma laminar pueden te 

/ñirse tambidn por mdtodos de estampacidn de textiles, tales co­

mo estampaoidn oon rodillos gravados o en relieve o a travds 

de estarcidos o por tdonicas de transferencia, tal como estam­

pacidn por transferencia en húmedo. Detalles de estos y otros 

mdtodos de estampacidn adeouados se describen en "The Princi­

pies and Practise of Textile Printing" por B. Ehecht, J.B. Fot- 

hergill y G. Hurst 4* Edicidn 1952 publicado por Griffin d en 

"An Introduction to Textile Printing" por V. Clarke 4* Edicidn 

1974 publicado por Newnes Butterworth.

Los colorantes de esta invencidn muestran muchas ca­

racterísticas deseables. Tienen elevados niveles de fijacidn 

sobre materiales textiles de oelulosa y los materiales textiles 

teñidos resultantes tienen buena resistencia a los tratamientos 

en húmedo, tales como lavado y blanqueado; tienen tambidn buena 

solidez a la luz. En particular, los colorantes de esta inven­

cidn muestran un elevado nivel de reactividad hacia fibras de 

celulosa y a este respecto son similares a los oolorantes que 

contienen grupos dihaldgeno triazinilo, pero en comparacidn con
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estos últimos colorantes muestran una notable ventaja ya que leu 

fibras de celulosa teñidas con ellos tienen una resistencia mu­

cho mayor a la pórdida de color cuando se someten a tratamien­

tos acídicos.

En comparación con otros colorantes de dihalogenopiri 

midinilo anteriormente conocidos, en especial aquellos de tona­

lidades rojas similares, por ejemplo el colorante descrito en el. 

ejemplo 38 de la patente británica No. 917.780, los colorantes 

de esta invenoión muestran al menos dos ventajas. En primer lu 

gar su rendimiento de teñido en celulosa responde de una forma 

mas uniformemente progresiva a las variaciones de naturaleza y 

concentración del electrolito en el licor de teñido. Esto sig­

nifica que incluso un teñido reproduoible es mas fácilmente ob­

tenido sin ser indebidamente susoeptible a la variación inevita 

ble de concentración de electrolito encontrada en las operacio­

nes comerciales a gran escala. Igualmente, esta respuesta uni­

formemente progresiva a la concentración de electrolito, signi­

fica que los colorantes de esta invención pueden mezclarse con 

otros colorantes reactivos que tienen aproximadamente la misma 

respuesta y las fibras teñidas con tales mezclas tendrán la mig 

ma tonalidad intermedia independientemente de la composición 

del baño de teñido a partir del cual se aplican o del grado en 

el oual los colorantes han sido previamente agotados del baño ! 

de teñido.

En segundo lugar, con los colorantes de dihalogenopi- 

rimidinilo rojos previamente conocidos, por ejemplo el del ejegq 

pío 38 de la patente británica No. 917.780, no ha sido posible 

producir fuertes tonalidades sobre fibras de celulosa, incluso 

aunque se efectuaran intentos para aplicar elevadas concentra­

ciones de colorante. Los colorantes de esta invención teñirán



5

10

15

20

25

30

-  9 -

la celulosa en tonalidades rojas profundas cuando se aplican en 

una concentración adecuadamente elevada.

La invención se ilustra por los siguientes ejemplos, 

en los cuales todas las partes son en peso.

EJEMPLO 1 - -

A una solución de 9,2 partes de la sal disódica de 

. ácido l-amino-8-naftol-3,6-disulfÓnico en 150 partes de agua, 

a pH 4, se añade una solución de 5,5 partes de 5-ciano-2,4,6- 

tricloropirlmidina disuelta en 30 partes de aoetona y 10 partes 

de dioxano y la mezcla se agita a 40°C durante 2 horas tras lo 

cual termina la condensación.. La mezcla se filtra y el filtra­

do se agita a 0-5°C. Se diazotan 8,7 partee de la sal disódica 

de ácido 2-naftilamina-1,5-disulf ónico en 50 partes de agua/ 

hielo triturado conteniendo 10 partes de ácido clorhídrico al 

36 %, con 12,5 partes de soluoión de nitrito sódico 2N. Se usa 

ácido sulfámico para destruir cualquier exceso de ácido nitroso 

en la solución de sal de diazonio asi obtenida, la cual se aña­

de entonces al filtrado anterior y el pH de la mezcla se ajus­

ta a 7 por adición de carbonato potásico. Despuás de agitar 

durante 2 horas a 0-5**C y a pH 7, la mezcla de copulación se 

trata con cloruro sódico al 20 % p/v y se filtra. El residuo 

. del filtro se seca luego.

La composición colorante asi obtenida contiene 2 át& 

mos de cloro hldrolizable por cada grupo azo presente. Cuando 

se aplica a materiales textiles de celulosa en combinación con 

un tratamiento con un agente aceptor de ácido, el colorante pro 

porciona tonalidades rojas que tienen buena solidez a la luz y 

a los tratamientos en húmedo.

La siguiente tabla ofrece otros ejemplos de nuevos 

colorantes de la invención que sé obtienen como se desoribe en
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el Ejemplo 1, por condensación del compuesto lndioado en la teg 

cera columna con una proporción aquimolar del compuesto hetero- 

cíclico indicado en la cuarta columna y copulación del producto 

de condensación asi obtenido con una proporción equimolar de 

una sal de dlazonio preparada a partir de la amina indicada en 

la segunda columna. Las tonalidades de los colorantes, cuando 

se aplican a celulosa, como antes se ha descrito, se ofrecen en 

la quinta columna de la tabla.

1
Ejes
pío

1 1

Amina

1 1 1
ácido i-amino-8- 
naftol-disulfóni 
co

IV
Compuesto
heterocí-
olico

V

lonali
dad

2 ácido 2-naf
tilamina-l76
-disulfónico

ácido 1-amino-8- 
naftol-3,6-disul- 
fónicoÁ

5- ciano-2,4,
6- tricloropí 
rimidina

rojo

3 ácido 2-naf- 
tilamina-1, 5 
-disulfónico

ácido 1-amino-8-
naftol-4,6-disul-
fÓnioo

W n

4
tilamina-1, 6 
-disulfónico

t< W

5 o ácido 1-amino-8- 
naftol-3,6-disul- 
fónico

5- ciano-2,4,
6- tribromopí 
rimidina

n

6 ácido 2-naf- 
t ilamina-1,5, 
7-trisulfóni 
co

ácido 1-amino-8- 
naftol-3,6-disul- 
fónico

5- ciano-2,4,
6- tricloropi 
rimidina

t

7 t! ácido 1-amlno-8- 
naftol-4, 6-disul-
fónico

M

8 ácido 2-naf- 
tilamina-1, 6 
-disulfónico

w 5- ciano-2,4,
6- tribromopi 
rimidina ***

n

9 ácido 2-naf- 
tilamina-1, 5 
-disulfónico

M w w

10 ácido 1-amino-8— 
naftol-3,6-disul 
fónico

$-ciano-2,4,
6-trifluoro-
pirimidina

w
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EJEMPLO 11

A una solución de 14 partes de la sal tetrasódica de 

ácido 1-amino-7-(1',5'-disulfonaf-2'-ilazo)-8-naftol-3,6-dlsul- 

fónioo en 200 partes de agua, se añade una solución de 8 partes 

de 5-ciano-2,4,6-tricloropirimidina en 30 partes de acetona y 

la mezcla se calienta a 60°C durante 16 horas, manteniéndose el 

pH de la mezcla en 6,5-7 por adición de una solución de carbona­

to sódico acuoso 2N. La solución se trata con 45 partes de clo­

ruro sódico y el compuesto precipitado se filtra y se seca.

La composición colorante así obtenida, cuando se apli­

ca a materiales textiles de celulosa, en combinación con un tra­

tamiento con un agente aceptor de ácido, proporciona tonalidades 

rojas.

La siguiente tabla ofrece otros ejemplos de nuevos co­

lorantes de la invención que se obtienen sustituyendo el compueg 

to aminoazo usado en el Ejemplo 11, por el compuesto aminoazo in 

dicado en la segunda columna de la tabla. La tonalidad del colo 

rante se ofrece en la tercera columna.

T A B L A

Ejemplo Compuesto aminoazo Tonalidad

12 ácido 1-amino-7-(1',5'-disulfonaft-2'-
-ilazo)-8-naftol-4,6-disulfónico rojo

13 ácido 1-amino-7-(1',6'-disulfonaft-2'-
-ilazo)-8-naftol-3,6-disulfónico !t

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 

asi como la manera de realizarlo en la práctica, debe hacerse 

constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son sus­

ceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren su 

principio fundamental.
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REIVINDICACIONES,.

1 *.- Procedimiento para preparar colorantes que contie 

nen un grupo dihalógeno-5-ci.anopirimidinilo* reactivos oon oelu- 

losa, y que tienen la fórmula:

OH NH-Q

A-N-N^
: ]

H O j S ^ ^  Y 

X

en la que A es un grupo 1,5-dlsulfo-, 1,6-dlsulfo- ó 1,5,7-tri- 

aulfo-naft-2-ilo, uno de los grupos X e Y es SO^H y el otro es H 

y Q es un grupo dihalogeno-5-cianopirimidinilo, en donde el ha­

lógeno es Cl, Br ó ?; caracterizado porque oomprende reaccionar 

un compuesto de fórmula:

OH NHg

A-N.N ̂

HO^S ̂ ^  Y

X

con una trihalógeno-5-ciano-plrimidina, en donde A, X, Y y ha­

lógeno se definen como anteriormente.
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23.- Procedimiento para preparar colorantes que con­

tienen un grupo dihaldgeno-5-cianopirimidinilo, reactivos con 

celulosa, tal y como queda sustañeiahnente descrito en la pre­

sente Memoria.

Esta Memoria consta de 13 hojas, escritas a máquina 

Por una sola cara.

!
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