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fsta invencidén se relaciona con un procedimier-
to para preparar colorantes monoazoicos uUtiles para su aplicaciéé
a materiales textiles. f
Segln la invencidén, se proporcionan colorantes'
monoazoicos solubles en agua que, en forma de los &cidos 1ibres,'

tienen la férmula:

2 o> i

HOBS’ 7 N\ NH N=N

3 R
en 1a'que cada R; y R? representan independientemente hidrdgeno,
halogeno, alquile, cicloalquilo o arilo y B> representa hidré-
geno, alquilo inferior, acilo, alcoxicarbonilo, cicloalcoxicar i
bonilo, ariloxicarbonilo o arilsulfonilo, estando el grupo -025!
en la posiciém 2 ¢ 4 con respecto al grupe azo. '
Se hace mencidn particular de aquellos coloran%

tes en donde R} es hidrogeno, alquilo inferior, acilo, alcoxicaﬂ

bonilo, cicloalcoxicarbonilo o ariloxicarbonilo.

— _.._-.-'

Los &tomos de haldgeno gque pueden estar repre~.
sentados por R& Yy R? incluyen dtomos de clero:y de bromo. Gru—.
pos alquilo que pueden estar representados por R; Yy R?, incluyea
grupos alquilo inferior que, para los finearde esta invencidn,
se definen como teniendo de 1 a 10 aAtomos de carbono. Grupos
cicloalquilo que pueden estar representados por Rl y R2 inclu-
yen cicloexilo; y grupos arilo que pueden estar también repre-
sentados por R; ¥y R? incluyen fenilo. Grupos acilo que pueden
estar representados por R? incluyen acetilo ¥ benzeilo. Grupos
alcoxicarbonilo, cilcoalcoxicarbonilo y ariloxicarbonile que
pueden estar representados por R3 incluyen metoxicarbonilo,

etoxicarbonilo, ciclohexiloxicarbonilo, metilciclohexiloxicarbo-.



10

15

25

j en la que R:l 82 se definen cemo ambteriormente y, cuando sea

B

nilo y femiloxicarbonilo. |
Grui)os aril sulfonile que puedem estar repre- i

sentados por B> incluyen bencenosulfonilo y p~tolucnesulfonile. :

El procedimiento de la invencidém para preparar;
diochos ‘colorantes, = comprende copular el &cide 2-nitro-4’-amino

difenilamina-2‘y4-disulfdnico diazotado con un femol de férmula:!

necesario, se conv:.erte el grupo hidroxilo a wa grupo alooxi
inferior, ac:.loxi, alconcarbonilon, o;cloalcoxicarboniloxi o

' ————— oan s

ariloxicarboniloxi por um métddo comocido.
El 4cido 2-mitro~4’-aminodifenilamina-2®,4-di-i

"> tmn s m—

sulfdnico utilizado en la produccidn de los citados colorantes,

se puede preparar sulfonando &cido Z-ﬁtroﬂ‘-uinodirenilalina—g

4~gulfdnico.

Ejemplos de fenoles que pueden emplearse em la
produccién de los citados colorantes, imcluyen: fanol; 0=y B= :
y p-cresoles, 9-,i- ¥y p-clorofenocles, 2,4~, 2,5~, 2,6, 344~ ¥
3, 5-dimet11renolos, 4~%~butilfenol, 6-cloro-3-metilfenol, 4-ciclo

hexilrenol y 4-h1drox1difen:|.lo. ‘

La reaccidn que conduce a la .tomat_:ién‘ de los ;
colorantes de la invencidén puede efectuarse utilizando condicio-
nes que ya han sido descritas totalmente en la técnica anterior.
Similarmente, los colorantes se pueden aislar por métodos conoci~

dos y, como en el caso de otros colorantes que'contienen grupoes ;



10

i5

20

25

3C

-“Fﬁ
b
acido sulfénico, con frecuencis es conveniente aislar y uzilizaq

los colorantes en forma de sus sales solubles en agua, particu- |

larmente sus sales de metales alcalino ¢ de amonio ¥ especialmen%

te las sales sédicas. Debe entenderse que la invenciém se rela-

ciora tanto con los &cidos libres como con sus sales. ‘

Los colorantes de la invencidén son particular-
mente adecuados para aplicarse a materiales textiles de poliami%
das sintéticas, por ejemplo nylen 66, nylon 6 y aylon 11, utili{
zando cualquiera de los métodos generales conocidos para la apliL
cacion de colorantes fcidos a tales materiales, Los colorantes
proporcionan tonalidades amarille rojizas que tienem un alto
grado de solidez a los tratamientos en himedo y & la luz. Son
especialmente adecuados para el teilido de nyloans de tenido di.
ferencial sabfe los cuales exhiben un elevado contrastre. En .
el comercio pueden encontrarse varios tipos de nyloms de teﬁidoi
diferencial., Estogs incluyen nylons hechos variando la propor-%
cidn de grupos amino terminales, nylons que contienen diversos !
aditivos polimdricos que aumentan o reducen la afinidad de la
fibra para los colorantes &cides y nylons tefiibles bésicamente.

La invencidén se ilustra, pero no se limita, por
los siguientes ejemplos, en los cuales todas las partes y porcen—
tajes son en peso.
Ejemplo 1

Se disuelven 3,69 partes de &cido 2-nitro-4’- -
aminodifenilamina-2’, 4-disulfénico en 100 partes de agua combe-
niendo una parte de solucién de hiddxido sddico al 32%, Se afa=
den a la solucidn 0,70 partes de nitrito sbédico y la solucidén

se anade gota a gota & una mezcla de 100 partes de sgua y 3 par-

tes de &cido clorhidrico al 35,5%,a 20-252C. La mezcla se agita

a 20-252C durante 2 horas y el exceso de &cido nitr@ée se des~
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truye por adicién de &cido sulfimico. La suspensidn de sal de
diazonio se adade entonces gota a gota a uma selucidnm de 1,87
partes de 4~hidroxidirenilq en 50 partes de acetoma. El pH de
la mezcla se eleva a 8,5 per adicién de uma solucidén al 8% de
hidréxido sédico y la mezcla de copulacidn se asgita a 20-2500

hasta que se termina dicha copulaciém. El producto precipita-
do se filtra y se seca. El producto tifie a las fibras de polia-.
mida en tonalidades amarillo rojizas brillantes con buenas pro- :
piedades de solidez, mostrand:o una excelente distribuciSn cuam- :

do se aplica a nech..aa de alfombra_s ds poliamida de tefildo die i
ferencial, o '
Cuando se ubiliza ek 4cido 2-nitre-4’-aminodi-
fenilamina-3’ y4=-disulfénicoisomérico en‘lugar del &cido 2~-nitro-|
4'-amino-2‘,4—disulf6nicq en el e':]emplé alterior, se obtiene wn

rendimiento mucho menor de colorante. j
Ejemplo 2 » _ }
' Se afiaden 20 partes de sulfato de dietilo a %
uma solucibén de 5 partes del colorante hidrexi preparado en ol :
ejemplo 1 en 200 partes de agua y 10 partes de solucidén de hi- '
‘droxido sbdico al 36%y la mezcla se agita y calienta & reflujo
durante 2 horas. la mezcla de reaccién se enfria a 2020, ge afia~
de cloruro sédico a una concentracidoa de 10% y el colorante prec%.i-

pitado se filti'a, ge lava com solucidn de salmuera al 5% y se nei

t

ca. El producto tifie a las fibras de poliamida eam tonalidades i
amarillo rojizas brillanfes con buenas propiedades de solidesz, §
exhibiendo un elevado contrastre cuando se aplica a ayloam de te—-—
i ildo diferencial, ' | .

! E;]emglb 3
' Una solucién de .5 partes del colorante hidroxi,

prepérado como en el ejemplo 1, en 100 partes de agua y 3 partes
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de solucién de hidroxido sodico al 36%, se agita a 802C. Se afiae
den 4 partes de cloruro de p=toluenosulfonilo y la mezcla ge ag::-
ta & 802C durante 2 horas mis antes de enfriar a 2020, Se afiade’
cloruro sédico a unma concentracidn de J.Géé ¥ el colarante precipi-;-
tadoy se filtra, se lava con solucidn de salmuera al 5% y se se—é
ca. Cuando se aplica a fibras de poliamida, a partir de un baiio

débiluente Acido, se obtiene una tomalidad amrillo rojiza que

exhibe buena solidez a los tratamientos en himedo y a la luz.
[ S

Ejemplo 4 :

En 100 partes de agua, a #02C, se disuelven 5 ;
partes del colorante hidroxi preparado como en el ejemplo 1. Se;
afiaden gota a gota, en un periodo de 15 minutos, 10 partes de ;
cloroformato de etilo, manteniendo el pH em 7,5-8, por adicidm ’
de solucidn de hidrdxido sddico. La mezcla de reaceidén se agi-

ta durante 2 horas mds a 4020, manteniendo el pH en 7,5-8 por

e — b a—

adicidén de hidrdxido sddico seglin sea necesario. Se aflade clo=-
ruro sddico a una concentracidm de 10% y el preducto precipita- ‘
do se filtra, se lava con solucidén de salmuera al 5% y se seca.

Cuando se aplica a nylon de tefiido diferenmcial,
a partir de un bafio neutro a ligeramente Acido, se obtienemn te- ‘
fiidos de color amarilloe ro.ji.’zo de elevado contrastre que exhiben:

buena solidez a los tratamientos ean himedo y a la lusz.

Se pueden obtener otros ejemplos de co]_.orantesi
de la invencién diazotande &c¢ido a-ni‘bro-l&’-aminedifenilamina-a’;
4-disulfdnico como se ha descrito en el ejemplo 1 y copulando
la sal de diazonio resultante, bajo condiciones alcalinas, con
fenol, o-cresol, m-cresol, p-cresol, 2,5-dimetilfencl, &4-ierc-
~butilfenol, 4-terc-amilfencl, 2-clorofenol, 2-metoxifenol, 4-
-metoxifenol 6 2,6~dimetilfenol. Cuando los colorantes se apli-

can a nylon de tedido difermncial, se obtienen teididos de alito
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La siguiente tabla ofrece otros ejemplos de
colorante de la invencién que pueden obtienerse diazotando &cido é
2~-nitro=4’ —amino-2’ ,4=disulfénico y copulando la sal de diazoniq%
resultaﬁte, bajo condiciones alcalinas, con el compuesto fenéli-?
co indicado en la segunda columna, seguido por reaccién con el
sgente alquilante o acilante indicado en la tercera c¢olumna. Los;

colorantes proporcionan tefiidos de elevado contrastre sobre nyloh
|

de tenido diferencial. !

I 11 IIx

5 fenol ' sulfato de dimetile

6 ;g-cfesol " " "

? 2,6-dimefilfenol . " » "

8 o=cTesol | anhidrido acético

9 m-cresol | " u

10 2-metoxifenol ' " "
11 4-terc-butilfenol " "
12 fenol cloruro de benzoilo

13 QO~cresol édloruro de bencenosulfonilo
14 2y5~dimetilfenol *~  olordformato de butilo
15 fenol cloroformato de ciclohexilo
16 o-cresol clororformato de metilciclohe-
17 g-cresol cloroformato de .fen:i.](.:>c11°

Descrita suficientemente la nmatursleza del in-
cento, asi como la maera de realizarlo en la practica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas son

susceptibles de modificaciones de detalle, en:cuanto no alteren |
su prinoipio fundamantél.
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en la que osada By 32 independientemente, representan hidrf- !

gono, halégeno, alquilo, cioloalquile o arilo y B representa
hidrdgeno, alquilo inferior, acilo, alcoxioarbonilo, ciolo- |
aleoxicarbonilo, ardiloxiocarbonileo ¢ arilsulfonilo, estando el |
ZIUpo ~OR3 en la posicibn 2 6 4 con respecto &l grupo azo;
caracterizade porque scopular #0ido 2=-nitrowdt-aminedifenil-
amina~2! y4-~disulfbnioo diazotado son un fenol de £érmulas
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OH

2
en 1a que F 3 B2 8o definen oomo arteriormsnte y, susndo ses :
necesario, &6 ocnvierte el grupo hidroxilo & alooxi inferiow,
aoiloxi, alcoxicarboniloxi, 'oioloaico::i.oarbonuoxi o ariloxi-
carbonijoxi.

2.~ Proosdimiento segln la reivindioacién 1, carade |
Yerizado porque el fenol es 4-hidroxidifenilos i
3.~ Proosdimiento para preparar coloranitss monow 5
agoloos, tal y oomo q_qua sustenoialmente dssorito en la prow= l
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