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(ĝ PH(OP)BAOES: (g?)MUMERO (33) PECHA @  PA)S
p 26 30 987.5 9 de julio 1976 República Federal 

Alemana

PECHA OK PUSUOOAB (si)cLAS[P[CAC<ON ]NTEHNAC)ONAL (33) PATENTE * OE LA QUE ES B(V(S)ONAR(A

@  TÍTULO BE LA (MVEMOOK
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES AZOICOS 
LIBRES DE GRUPOS ACIDO SULFONICO

(7?)aOUCtTANTE (S)
BAYER AKTIEIÍGESELLSCHAFT

OOM IOUO BE L SO UC(TAH TE

Leverkusen-Bayerwerk, República Federal Alemana
(72) (NVEHTOR (ES)

Dr. Kersten Trautner, Dr. Karl Heinz Schtindehütte

3̂) TÍTULAR (ES)

Q  REPRESENTANTE
Gomez-Acebk

VMCA- 4  MOO. 3 !0 3 U T!L !C ESE COMO PRÍMERA PA 6:N A  OE LA MBMOR!A



5

lo

15

20

25

2

El objeto de la invención son colorantes nitroamino- 
azoicos libres de grupos ácido sulfónico de fórmula

donde R^ signrf#Lca E, NOg, CE, halógeno, alquilo, COX^, SOgXg, 
CONE^X^, SON, OX^, SXi ó COOZ^ Rg significa H, NOg, halógeno, 
alquilo, 0-alquilo ó arilo, R^ significa H Ó COOZ, R^, R^, in­
dependientes entre si, significan H, alquilo, O-alquilo ó ha­
lógeno, Rg significa H, alquilo, arilo o cicloalquilo, Ry sig­
nifica H ó alquilo, Rg significa H ó 000Z, donde X^ significa 
alquilo o arilo, Xg significa alquilo, arilo o aralquilo,
X3 7 X̂ ., independientes entre si, significan H, alquilo, arilo, 
cicloalquilo ó, junto con el átomo de nitrógeno forman un he- 
terociclo saturado de 5 hasta 7 miembros y Z significa H, al­
quilo, arilo, aralquilo o cicloalquilo, y los restos alquilo, 
arilo, aralquilo ó cicloalquilo anteriormente mencionados pue­
den contener ulteriores sustituyentes no-ionógenos usuales en 
la química de los colorantes, bajo la condición de que el gru­
po azoico está en la posición m ó p en el anillo B con respec­
to al grupo amino secundarios, como mínimo uno de los restos 
R^, R^, Rg esté por COOZ cuando Ry significa alquilo ó Rg esté 
por COOZ cuando Ry significa hidrógeno.

Bajo halógeno se entienda dentro del alcance de la 
presente invención,flúor, bromo y preferentemente cloro.

Restos alquil. R^ hasta Rg adecuados s.a aquellos o.u 
1 hasta 4 átomos de carbono, tal como metilo, etilo, n-propilo, 
iso-propilo, n-butilo, tere.butilo.
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Restos alquilo X̂  hasta X̂ , Ry, Z adecuados son aque 
líos con 1 hasta 8 átomos de carbono, tal como metilo, etilo, 
n- 6 isopropilo, butilo, pentilo, hexilo, heptilo, octilo, que 

pueden estar sustituidos por halógeno, tal como flúor, bromo 6 

preferentemente cloro, ciano, hidroxilo, alcoxi o aciloxi, en­
tendiéndose bajo aciloxi O^-C^-alquilcarboniloxi, benzoiloxi.

Arilo Rg; Rg, Z, X^ hasta X̂ . adecuado es fenilo, en 
caso dado sustituido por C^-C^-alquilo, C^-Cq-alcoxi, halógeno 

tal como flúor, cloro, bromo, ciano ó nitro, una hasta dos ve­

ces.
Cicloalquilo X^, X^, Rg, Z adecuado es ciclopentilo, 

ciclohexilo, cicloheptilo.
Restos alcoxi Rg, R̂ ., R^ adecuados son O^-C^-alcoxi, 

tal como metoxi, etoxi, butoxi.

Aralquilo Xg, X^, X^, Z adecuado son restos fenil-C^- 
O^-alquilo, que en el núcleo fenilo pueden estar sustituidos 

una a tres veces por O^-O^-alquilo, O-^-C^-alcoxi, halógeno, 

tal como flúor, cloro, bromo o nitro.

Eeterociclos adecuados, que bajo inclusión del átomo 
de nitrógeno del grupo carbonamida forman X^ y X^ son pirroli- 

dina, piperidina., morfolina. Preferentemente los nuevos colo­

rantes no contienen,sin embargo, ningún heterociclo.
Colorantes preferentes son aquellos de fórmula I don­

de R^ significa COOZ, Rg significa H, halógeno, alquilo, R^ y 
R^, independientes entre si, significan H, alquilo, O-alquilo 
ó halógeno, Rg significa H, alquilo, arilo o cicloalquilo, Ry 
significa alquilo, R^ y Rg significan H, donde Z significa H, 

alquilo, arilo, aralquilo o cicloalquilo y los restos alquilo 

arilo, aralquilo o cicloalquilo anteriormente mencionados pue­
den llevar ulteriores restos no ionógenos usuales en la quimi-



5

10

15

20

25

4

ca de los colorantes, bajo la condición de que el grupo azoico 
se encuentra en la posición m ó p en el anillo B con respecto 
al grupo amino secundario.

De entre estos colorantes tienen especial preferenci: 

aquellos de fórmula I donde R^ significa COOZ, Rg significa H, 

cloro ó* C^-C^-alquilo, R¿̂  y Rg, independientes entre si, sig­

nifican E, cloro, C^-C^-alquilo o C^-C^-alcoxi, Rg significa 
E, C^-C^-alquilo, fenilo, tolilo o ciclohexilo, Ry significa 
O^-C^-alquilo, que pueden estar sustituidos por hidroxi, fenilc 

Ci-C^-alcoxi, C^-C^-alquilcarboniloxi, especialmente metilo, 
etilo, propilo, butilo, 1-hidroxietilo^ asi como restos

-CHg-CH-R^Q , con Rg siendo H, C^-O^-alquilo, C^-C^-alcoxi- 
OR^

carbonilo o benzoilo, R ^  siendo E Ó C^-C^-alquilo, Rg y Rg
significan E, donde Z significa fenil-C^-C^-alquilo, fenilo,
tolilo, ciclohexilo, C^-Og-alquilo, C^-Cg-alquilo, que esté
sustituido por hidroxi o fenilo (especialmente metilo, etilo,

propilo, butilo, pentilo, hexilo, heptilo, octilo, 2-hidroxi-
etilo, o restos -CEg-CE-R^ , con Rg = E ó C^-C^-alquilo y

ORg
R^p = E ó C^-C^-alquilo, bajo la condición de que el grupo 

azoico se encuentre en la posición m 6 p del anillo B con res­
pecto al grupo amino secundario.

Colorantes muy especialmente preferidos son aquellos 
de fórmula I donde R̂  significa COOZ, Rg, Rg, R̂  y Rg signifi­
can H, Rg significa H, metilo, cloro, metoxi ó etoxi, Rg sig­
nifica E, metilo, etilo, propilo, isopropilo, tere.butilo, fe­

nilo o ciclohexilo, Ry significa metilo, etilo, propilo, isopro 
pilo, butilo, isobutilo, 2-hidroxietilo, 2-metoxietilo, 2-eto- 
xietilo, 2-acetoxietilo, 2-hidroxipropilo, 2-acetoxipropilo,
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2-hidroxibutilo 6 2-hidroxi-3-cloropropilo, donde Z significa 

metilo, etilo, propilo de cadena recta o ramificada, butilo, 

pentilo, hexilo, bencilo, fenilo, tolilo, ciclohexilo, 2-hi- 

droxietilo, 2-metoxietilo, 2-etoxietilo, 2-acetoxiet.ilo, 2-hi- 
droxipropilo, 2-acetoxipropilo, 2-hidroxibutilo, 2-hidroxi-3- 

cloro-propilo 6 2-acetoxibutilo, bajo la condición de que el 
grupo azoico se encuentre en la posición p del anillo B con 

respecto al grupo amino secundario.

Otros colorantes preferentes son aquellos de fórmula 
I donde R^ significa H, NOg, CN, Rg significa H, halógeno, al­
quilo, R^ y R^, independientes entre si, significan H, alquilo,

O-alquilo ó halógeno, Rg significa H, alquilo, arilo Ó cicloal-' 
quilo, Ry significa H ó alquilo, R^ significa E, Rg significa 

COOZ, donde Z significa H, alquilo, arilo, aralquilo o ciclo- 
alquilo y los restos alquilo, aralquilo, arilo o cicloalquilo 
anteriormente mencionados pueden contener ulteriores sustitu­
yeles no ionógenos usuales en la química de los colorantes, 

bajo la condición de que el grupo azoico se encuentre en la po­

sición m ó p en el anillo B con respecto al grupo amino secun­

dario.
Entre estos colorantes son colorantes especialmente

preferentes aquellos de fórmula I donde R^ significa H, NOg ó

CN, Rg significa H, cloro ó C^-C^-alquilo, R^ significa H,
R4 Y Rg, independientes entre si, significan H, C^-C^-alquilo,
C^-C^-alcoxi ó cloro, Rg significa E, C^-C^-alquilo, fenilo,
tolilo o ciclohexilo, Ry significa E, C^-C^-alquilo, que puede
estar sustituido por hidroxi, fenilo, C^-C^-aícoxi, C^-C^-al-

coxicarboniloxi, especialmente metilo, etilo, propilo, butilo,
2-hidroxietilo ó restos de fórmula -CHg-CH-R^Q con Rg - E, C^-

0R<-
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C^-alquilo, C^-C^-alcoxicarbonilo 6 benzoilo, R^^ = H ó C^-C^- 
metilo, Rg significa COOZ, donde Z significa fenilo, tolilo, 
fenil-C^-C^-alquilo, cicloalquilo, C^-Cg-alquilo, C^-Cg-alqui­

lo, que está sustituido por hidroxi, fenilo, especialmente me­

tilo, etilo, propilo, butilo, pentilo, hexilo, heptilo, octilo,
2-hidroxietilo 6 restos -CHg-CH-R^Q, con = H, C-^-C^-alquilo

ORq
y R^Q =* H, C^-C^-alquilo, bajo la condición de que el grupo a- 

zoico se encuentre en la posición m ó p del anillo B con res­

pecto al grupo amino secundario.
10 Colorantes muy especialmente preferentes son aque­

llos de fórmula I donde R^ significa H, NOg 6 CN, Rg significa 

E, cloro o metilo, R^, R^ y R^ significan H, Rg significa E, 
metilo, etilo, propilo, isopropilo, tero.butilo, fenilo o ci- 
clohexilo, Ry significa H, metilo, etilo, propilo, isopropilo, 

1$ butilo, isobutilo, 2-hidroxietilo, 2-metoxietilo, 2-etoxietilo,
2-acetoxietilo, 2-hidroxipropilo, 2-acetoxipropilo, 2-hidroxi- 

butilo ó 2-hidroxi-3-cloropropilo, Rg significa COOZ, donde Z 
significa metilo, etilo, propilo de cadena recta o ramificada, 

butilo, pentilo, hexilo, bencilo, fenilo, tolilo, ciclohexilo, 

20 2-hidroxietilo, 2-metoxietilo, 2-etoxietilo, 2-acetoxietilo,
2- hidroxipropilo, 2-acetoxipropilo, 2-hidroxibutilo, 2-hidroxi-
3- cloropropilo ó 2-acetoxibutilo, bajo la condición de que el 
grupo azoico se encuentre en la posición p del anillo B con 

respecto al grupo amino secundario.

25 Los restos "voluminosos", tal como por ejemplo, el
resto tere.butilo, se encuentran preferentemente en aquellas 

posiciones donde no produzcan ningún impedimento estérico.

Los colorantes se pueden obtener según distintos pro­

cedimientos. Un procedimiento para la obtención de los coloran- 
30 tes de fórmula (I) consiste en diazotar las aminas de fórmula
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donde R^ hasta Rg tienen los significados arriba mencionados 

y el grupo amino se encuentra en la posici-^on m 6 p con res­
pecto al grupo amino secundario, y se copula con compuestos de 

fórmula

(III)

10

donde R^, Rg y Rg tienen el significado arriba indicado y, a 

continuación, en caso deseado, el grupo fenólico OH en el ani­
llo D se alquila en forma conocida.

Otro procedimiento para la obtención,de los coloran­
tes (I) consiste en condensar un colorante aminoazoico de fór­

mula (IV)

(IV)

15
donde R^ hasta Rg tienen el significado arriba indicado, el grt 

po amino se encuentra en la posición p ó m y el grupo ORy está 
en la posición o ó p con respecto al grupo azoico, con un
o-ñitrohalógenobenceno de fórmula (V)
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donde R^ y Rg tienen el significado de arriba y Hal esté espe­

cialmente por cloro o bromo.
Componentes diazoicos de fórmula (II) adecuados 

son, por ejemplo:
2-nitro-4'-aminodifenilamina,
2-nitro-4-ciano-4'-amino-difenilamina,

2,4-dinitro-5-cloro-4'-aminodifenilamina,

2-nitro-3,$-dicloro-3'-aminodifenilamina,
2-nitro-4-benzoil-4'-metoxi-3'-aminodifenilamina, 
2-nitro-4-butiril-3'-metoxi-4'-aminodifenilamina, 
2-nitro-4-bencenosulfonil-4'-aminodifenilamina, 

2-nitro-4-(2-hidroxietil)-sulfonil-3'-metil-4'-aminodifenilami­

na,
2-nitro-4-n-butilamino-carbonil-4'-aminodifenilamina, 
2-nitro-4-di-n-propil-aminocarbonil-4'-aminodifenilamina, 
2-nitro-4-N-metil-N-feniletilaminocarbonil-4'-aminodifenilami­

na,
2-nitro-4-pirrolidinil-(l)-carbonil-4'-metoxi-3'-aminodifenil­

amina ,
2-nitro-4-N-fenil-N-metil-aminocarbonil-4'-aminodifenil-amina, 
2-nitro-4-di-(2-cianetil)-aminocarbonil-4'-aminodifenilamina, 

2-nitro-4-metoxicarbonil-4'-metoxi-3'-aminodifenilamina, 

2-nitro-4-isopropoxi-carbonil-4'-aminodifenilamina, 

2-nitro-4-n-octiloxicarbonil-4'-metil-3'-aminodifenilamina, 
2-nitro-4-(2-metoxietil)-carbonil-4'-aminodifenilamina, 
2-nitro-4-(2-hidroxietil)-carbonil-4'-aminodifenilamina, 

2-nitro-4-fenoxicarbonil-3'-cloro-4'-aminodifenilamina,
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2-nitro-4-ciclohexiloxicarbonil-4'-aminodifenilamina,

2,6-dinitro-4'-aminodifenilamina,

2-nitro-3'-etoxicarbonil-4'-aminodifenilamina, 

2-nitro-4-ciano-4'-metoxicarbonil-3'-aminodifenilamina.

Como componentes de copulación (III) sean menciona­

dos, por ejemplo: 
fenol, o— , m— y p—cresol,
2-hidroxi-l-terc.butil-benceno,
2-hidroxi-l,4-dimetilbenceno,
l-hidroxi-2-metoxibenceno,

1- hidroxi-3-netoxib ene eno,

2- clorofenol,
2-hidroxibifenilo,

4-hidroxibenzoato de metilo,
4-hidroxibenzoato de n-propilo,
2-hidroxibenzoato de isobutilo,
2-hidroxibenzoato de isopentilo'^

2- hidroxi-benzoato de fenilo,

3- hidroxibenzoato de etilo,
3-hidroxibenzoato de 2-etoxietilo,

2-hidroxi-6-metilbenzoato de metilo, 
2-hidroxi-4-metil-benzoato de p-tolilo,

2-hidroxi-benzoato de 2-hidroxi-etilo,

2-hidroxibenzoato de 2-metoxi-etilo,
2-hidroxibenzoato de n-octilo,
2- hidroxibenzoato de 2-acetoxietilo,

3- hidroxibenzoato de bencilo,

4- hidroxibenzoato de n-pentilo,
4-hidroxibenzoato de 2-hidroxi-etilo,
4-hidroxibenzoato de 2-metoxi-etilo,
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Para la alquilación del grupo OH fenólico de los pro 

ductos de copulación de formula (I), donde Ry = H son adecua­

dos, por ejemplo: óxidos alquilénicos, tales como óxido etilè­
nico, óxido propilénico, epiclorohidrina, óxido butilénico-(l, 

2); haluros de alquilo, tales como cloruro metílico, bromuro 

etílico, cloruro n-butílico, bromuro n-oct&lico, cloruro bencí­
lico, 2-cloro-dietiléter; sulfatos de dialquilo, tales como* 

sulfato dimétilico y dietilico; ásteres de ácido sulfónico ali- 
fático y aromático, tales como n-octil-p-toluenosulfonato, 
iso-aril-p-toluenosulfonato, metoxietilmetilsulfonato, n-octil- 

p-toluenosulf onato , iso-amil-p-toluenosulfonato.
La condensación de los o-nitro-halógenobencenos (V¡) 

con los colorantes aminoazoicos (IV) a los colorantes de fórmu­

la (I) se efectúa en forma conocida, por ejemplo, en medio 
acuoso bajo adición de disolventes orgánicos, tales como alco­

holes o glicoles, en presencia de aceptores de ácido, tales 
como óxido de magnesio, carbonato de calcio, carbonates alcali­
nos o bicarbonatos alcalinos. La condensación también se puede 
efectuar libre de agua, por ejemplo, en glicol, glicolmonome- 

tiléter o dimetilformamida, en caso dado en presencia de aminas 
terciarias, tales como tri-n-butilamina o de acetato de sodio. 
Para la condensación se emplean temperaturas entre 50 y 200^0, 
preferentemente entre 80 y 150^0. La diazotación de los com­

ponentes diazoicos (II) se efectúa en forma conocida.

La copulación de las aminas diazotadas (II) con los 
fenoles de fórmula (III) a los colorantes azoicos de fórmula 
(I), donde Ry = H,se efectúa asimismo en forma usual, preferen­

temente en medio acuoso alcalino.

30 La eterización de los colorantes azoicos de fórmula
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(I), donde Ry - H, con medios de alquilación tales como halu- 
ros de alquilo, sulfatos de dialquilo 6 ásteres de ácidos al­

quil- o bién arilsulfónicos, a los colorantes (I), donde Ry = 
alquilo, se efectúa en forma en si conocida, por ejemplo, en 

medio-acuoso-alcalino o en medio orgánico acuoso, alcalino. 
Ventajosamente se trabaja a temperaturas de 50 a 100°C, don­

de, en caso de emplearse agentes de alquilación de bajo punto 

de ebullición (cloruro metílico) se trabaja en el autoclave.

La eterización de los colorantes de fórmula (I), donde Ry = H, 
con óxidos de alquileno se efectúa en forma en si conocida, por 

ejemplo en medio acuoso, alcalino o en medio orgánico acuoso, 
alcalino o también en medio orgánico bajo adición de alcali o 

intercambiadores de iones básicos. Se trabaja a temperaturas et 
tre 50 y 160°C, al emplearse agentes de alquilación de bajo pur 

to de ebullición,en caso dado, en el autoclave.
Los compuestos de fórmula (I) son adecuados para te­

ñir y estampar materiales hidrófobos, especialmente textiles 
o fibras de poliásteres aromáticos; tales como tereftalatos de 

polietileno y poliásteres de ácido tereftálico y 1,4-bis-hidro- 
ximetil-ciclohexano, asi como triacetato de celulosa, 2f2-ace- 

tato de celulosa y superpoliamidas según los procedimientos 
de teñido o bién de estampación usuales para esta clase de fi­
bras. Los colorantes se emplean aquí preferentemente en forma 
de dispersiones acuosas finamente repartidos. Además también 
son adecuados para teñir a partir de disolventes orgánicos.

Los teñidos obtenidos según los procedimientos de 
teñido anteriormente indicados con los colorantes de fórmula 

(I) se caracterizan por buenas solideces generales, tales como 

solidez a la luz, al mojado y a la sublimación, capacidad de 
penetración muy buena y una tonalidad de color clara. Los te-
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nidos mixtos de los colorantes reivindicados con, por ejemplo, 

colorantes azules, no presentan ningán "catalitic fading".

Ejemplo 1

33,7 g de 2-nitro-4-etoxicarbonil-4'-aminodifenil- 

amina se agitan en 900 cc de agua y 70 cc de ácido clorhídrico 

al 30 %. A 15 - 20° se gotean 80 cc de solución al 10 % de ni­
trito sódico, se sigue agitando durante 1 hora y el nitrito en 
exceso se destruye con ácido amidosulfónico. La solución de sal 

diazónica clarificada se agrega a una mezcla de 760 cc de'agua

10,8 g de o-cresol, 430 cc de celulosa y 360 cc de solución 
de sosa al 20 % de 20°C. Terminada la copulación el coloran­
te se separa por succión y se lava 4 veces, cada una con 1 li­
tro de agua. Después de secar a 50°C se obtienen 40 g del co­
lorante de fórmula

que tiñe las fibras de poliéster oro-amarillo con buenas soli­
deces.

Ejemplo,2

8,2 g del colorante del ejemplo 1 se disuelven en 
400 cc de acetona y 150 cc de agua. A 55 * 60°C se agregan 

7,5 g de sulfato de dimetilo y con unos 1$ cc de lejía sódica
4-n se mantiene un pH de 10 - 11. Cuando.después de aproximada­
mente una hora haya terminado la reacción se agita en frío y 

por succión se separa el colorante precipitado de la fórmula
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Después de secar a 50° se obtienen 7,2 g del producto que ti­

ñe las fibras de poliéster el tonalidad amarillo tirando a ro­

jo de buenas solideces.

10

15

20

Ejemplo 3

9,0 g de hidrocloruro de 2-nitri-5-cioro-4'-amino- 
difenilamina se diazotan en 400 cc de agua y 16 cc de ácido 
clorhídrico al 36 % en peso con 23 cc de solución al 10 % de 

nitrito sódico a 20°C. Se sigue agitando durante una hora y 

el exceso de nitrito se destruye con ácido aminosulfónico. A 
la solución clarificada se le agregan 5,0 g de 3-hidroxiben- 

zoato de etilo y se amortigua c on unos 50 cc de solución de 

sosa al 20 % a un pH de 5* Durantes la descopúlación se mantie 

ne el pH en 5 - 7 mediante más solución de sosa. El colorante 
precipitado se separa por succión, se lava 3 veces, cada una 

con 250 cc de agua y se seca a 50°C. El producto, de fórmula

pesa 13,2 g y tiñe las fibras de poliéster en amarillo tiran­
do a rojo con buenas solideces.

Ejemplo 4

9,3 g del colorante obtenido según el ejemplo 3 se 

disuelven en 400 cc de acetona y 125 cc de agua. Se agregan
10,7 g de metanosulfonato de 2-metoxietilo, se calienta a 55 -
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60?C y con unos 15 cc de lejía sódica 4-n se mantiene en un 
pH de 10 - 11. Cuando el colorante esté totalmente alquilado 
se separa una parte de la acetona por destilación precipitán­

dose el colorante de fórmula

Este se separa por succión, se lava 3 veces, cada una con 150 

cc de agua y se seca a 50°C; se obtienen 10 g. Las fibras de 

poliéster se pueden teñir en color amarillo tirando a rojo de 
buenas solidez.

10 Ejemplo 5
25,7 S de 3-nitro-4-cloro-benzoato de n-butilo, 24,1 

g de 2-metoxi-5-metil-4'-aminoazobeuceno y 18,5 6 de tri-n-bu- 

tilamina se agitan en 500 cc de dimetilformamida durante 9 ho­
ras a 150°C. La mezcla enfriada se concentra en vacio y el 

15 residuo se mezcla con agua hasta enturbiar. Después de repo­

sar durante la boche se separa por succión el colorante preci­
pitado y se lava dos veces, cada una con 1 litro de agua. Des­

pués de secar a 50°C se obtienen 39?3 6 del colorante de fór­

mula

20

que tiñe las fibras de poliéster naranja-amarillo con buenas
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solideces.
Procediendo como indicado en los ejemplos l a ß ,  

empleando los correspondientes componentes diazoicos (II), 
componentes de copulación (III) y agentes de alquilación, o 

5 bián los correspondientes compuestos de o-halógeno-nipto (V) 

y compuestos aminoazoicos (IV) se obtienen los colorantes men­

cionados en las tablas a continuación. Los sustituyentes 

hasta Rg tienen los mismos significados como en la fórmula (I) 

Los números de índice antepuestos en las columnas de la tabla 
10 corresponden a la fórmula

Bj*
. ."apioa "l "2 "3 "4 '5 Rg O-Ry "8 Tonalidad do color aobro polÜeter

6 OXK̂'S )! . H a 2-0*3 a 4̂Hg a Amarillotirando a rojo7 * *! H a 5-0*3 a 2-003**3 a  . Amarillotirando a rojo9 " 1! H a a H 4-00*2-0!-C2*!ga Amarillotirando a rojo
9 - ** a a 3-013 a 3-0 0 3 * ^ 3 H Amarillotirando a rojo

10 COO-n-ĈHg H H a a a 4-00*3 a Amarillotirando a rojo
11 " !! a a a 3-Cs"3 4-00̂ ** Naranja
12 * H a a 2-0*3 a ' 4-OC2H3-OHH AmariHo'tirandoarojo13 OOOCH3 H 2-00*3 a a a 4-O-n-Cg!!̂ a  . Naranja14 " H a a 2-0*3 a 4-00*,-0!-0*,Cla Amarillotirando a rojo

0*30*015 " !* a a a a 4-0Ĉ-<MgHg a 'Amarillotirando a rojo16 coo-ĉ-oatg *! a a a . 3-C.H, 4-00*3 a . Amarillotirando a rojo17 H a a a a 4̂2"s a  , Amarillotirando a rojo19 " !* a a 3-Cl a 4-00^3 a Naranja19 " ** a a 2-0*3 s-a*3 4-00*3 " Naranja30 OOO-Ĉ-CH 1! a H 2-0*3 a 4-On-C3**y a Amarillotirando a rojo
21 * 1! a a a 3-c.Hg 4̂ 0*3 a : Narahja
22 * !! 2-Cl -3-C1 a a ^ 2"S a Naranja
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Ejemplo ; nO
Ri Rg R̂  R̂  R̂  R$ ORy )

Rn Tonalidad do colo!* 
sobro p o lie a te r  ,

23 H !! !! H H !!24 H t! R H H n25 H H M H H 2-at,'26 H 6-tO, H H H !!27 NO, s -c i H H H H29 00-n-C^Hg H 2-CCH, H K H29 302-0!,-O.", !! H Ü H H30 S0¿-CH,-CgHg !! H H H !!

4 -a ! 2 -0 0 0 -0 !,-Cgüg Am arillo tiran d o  a ro jo
4 -0 0 !, 3-000-n-CgH,, Am arillo tiran d o  a  ro jo

4 -0 ! 5-OOO-fC^!, A m arillo tiran d o a  r o jo
2 -0 0 ! , 5 -0 0 0 0 !, Naranja
2 -0 ! K O O -n-C,!!, Naranja

4 - 0 ^ " , 2-000-C ^!, Naranja
2 - 0 !  5-COO-C^l^-OO!, A m arillo tiran d o a  ro jo

4 - 0 - 0 ! ,  2-COO-C^-O-C^!, A m arillo tiran d o a  ro jo

31 H !! 2-CC0-C^!g !! H 3 -0 0 ! , 4 ^ R g a Naüronja
32 H M 2-COO-C^g H 2 - 0 ! , a 4 - 0 0 ! , -C,ji, a Am arillo tiran d o a  r o jo
33 OO-NÜ-n-C^Ü, H H H a a 4 -0 ! 3-OOO-iso-C^!!^ Am arillo tiran d o a  ro jo
34 00-N(O!,)Cy^-CgHg H !! H a a 4 -0 ! 3-C0O-O^!g Am arillo tiran d o a ro jo
35 O M ^(n -C ^!y), H H a a a 4-CH 3-OOO-CgHg Amarillo tiran d o a  r o jo
36 00-N- (n-C,Hy), !! !! H a a 4 -0 0 ! , 3-COO-Cg!!g Am arillo tiran d o  a  ro jo
37 00-N(0!,!Cg!!g H H H a a 4 -0 ! 3-00O-C^!g-0H Am arillo tiran d o a ro jo
39 C0-N (-Q !,-a!,-CN ), H H a a a 4-OH 3-000-C ,!^ -0 Am arillo tiran d o a ro jo

CH,Óo i

39 COOCgHg H a

—

H a H 2-CCH, 4 -0 0 !, Naranja

Ejemplo i -  " l " 2 " 3 " 4 '  " 5 " 6 ORy Rg Tonalidad de to lo r
no - ' sobre p o lÜ s te r

40 COOCgHg a 2-Cl a 3 -c a , a 4 -0 - 0 ! , -C H ,-a! M Am arillo tiran d o a ro jo

41 t x a - @ a a a 2 - 0 ! , a 4 -0 -^ C g !!„ M A m arillo tiran d o a ro jo

42 c o o - ^ H a a 3-Cl a 4-OC^!^ ü Naranja
43 COCO!, a a a a 5 - 2-OCH, H A m arillo t i r a n d o a r o j "

44 H H H a a !! 4-OH 2-COO-CgHg Am arillo tiran d o a r o jo

Ejemplo 45

28,7 g de 2-nitro-4—metoxicarbonil-3'-aminodifenil- 
. amina se agitan en 1000 cc de agua y 70 ce de ácido clorhídri­
co al 30 % en peso. Se gotean 80 cc de solución al 10 % de ni­
trito sódico a 1$ - 20°C, se sigue agitando durante 1 hora y 

el nitrito en exceso se destruye con ácido amidosulfónico. La 
solución clarificada de sal diazónica se agrega a una mezcla 

de 750 cc de agua, 400 cc de cellosolve, 360 cc de solución al 
20 % de sosa y 9,4 g de fenol a 20°C. Terminada la copulación
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se separa por succión el colorante de fórmula

y se lava dos veces, cada una con 1 litro de agua. Después de 

secar a $0° se obtüenen 36,3 g.

5 Ejemplo 46
7,8 g del colorante del ejemplo 4$ se disuelven en 

400 cc de acetona y 150 cc de agua. A 55 - 60°C se agregan 7*5 
g de sulfato de dimetilo y bajo agitación se mantiene en un pH 

de 10 - 11 con unos 15 cc de lejía sódica 4-n. Terminada la al­

io quilación se separa por succión el colorante precipitado de 
fórmula

15

y se lava con 500 cc de agua. Después de secar a 50° se obtie 

nen 7;5 g de colorante que tiñe las fibras de poliéster de co­
lor amarillo con buenas solideces.

En forma correspondiente se obtienen los colorantes 

de fórmula (VII)

(VII)
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mencionados en la tabla a continuación.
Los números de indice antepuestos en las columnas de 

la tabla corresponden a ésta. Los sustituyentes R^ hasta Rg 
tienen el mismo significado como en la fórmula I.

EjetaplonO - "l Rg R4 "5 "6 ORy "8 Tonalidad da color sobra políAatar
47 H 5-C1 H H H H 4-CH 3-aM̂-0O!2Amarillo48 H S-Cl H H H H 2-Ot s-œo-CgĤ-at .49 H !! H H H H 4-03̂ 3-COO-!ŴĤg t!50 00-C,Hg H 6-CCĤ t: H H 2*00!̂ S-COOCMg "51 00-̂n) H H H2-CRg 4-CH 3-03XH252 (DOCH2 H 6-CCH2 H H H '.-OCH2 H "53 OOO-N-ĈĤ H 6-Œ2 H H 2-Œ2 4-OC2H2 H "54 CU H 6-030Œ2 H H H . d-O-CHg-CHtCHICHg H

10

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 la obtención de colorantes 
azoicos libres de grupos ácido sulfónico de fórmula

5

io

15

20

donde significa H, NOgt CN, halógeno, alquilo, COX^,

SOgXg, CONX^X^, SCN, OX^, SX^ ó COOZ, Rg significa H, NO^, 
halógeno, alquilo, O-alquilo 6 arilo, R^ significa H ó COOZ,

R4 y independientes entre si, significan H, alquilo, O-al­
quilo ó halógeno, Rg significa H, alquilo, arilo o cicloalqui- 

lo, Ry significa H ó alquilo, Rg significa H ó COOZ, donde X^ 
significa alquilo o arilo, Xg.significa alquilo, arilo o aral- 

quilo, X^ y X̂ ,, independientes entre si, significan H, alqui­

lo, arilo, cicloalquilo y junto con el átomo de nitrógeno for­

man un heterociclo de 5 a 7 miembros, saturado, y Z significa 
H, alquilo, arilo, aralquilo o cicloalquilo, y los restos de 

alquilo, arilo, aralquilo o cicloalquilo antes mencionados 

pueden contener ulteriores sustituyentes no ibnógenos. usuales 
en la química de los colorantes, bajo la condición de que el 
grupo azoico está en la posición m ó p en el anillo B con res­

pecto al grupo amino secundario, como mínimo uno de los restos 
R^, R^, Rg signifique COOZ cuando Ry signifique alquilo ó Rg 

signifique COOZ cuando Ry signifique hidrógeno, caracterizado 

porque aminas de fórmula
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5

donde R, hasta R̂, tienen los significados arriba indicados y 

el grupo amino se encuentra en la posición m ó p respecto al 
grupo amino secundario, se diazotan y se copula- con compuestos 

de fórmula

donde R^, Rg y Rg tienen el significado arriba indicado y, si 
se desea, el grupo OH fenólico en el anillo D se alquila en 

forma conocida.

10 2. Procedimiento según la reivindicación 1, carac­

terizado porque un colorante aminoazoico de fórmula

15

donde R^ hasta Rg tienen los significados indicados en la rei­
vindicación 1, el grupo amino se encuentra en la posición p 

ó m y el grupo OR^ se encuentra en la posición o ó p con res­

pecto al grupo azoico, se condensa con un o-nitrohalógenoben-
b de fórmula



21


	Bibliographic data
	Description
	Claims



