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DE
INVENCIOR

a favor de la razén social suiza: SOCIEDAD PARA LA TNDUSTRIA
QUIMICA B BASILEA (Gesellschaft fiir Ghémische Industrie in
Basel), residente en Basilea (Suiz;a), pors » PROCEDIMIENTO

PARA LA PREPARACION DE COLORANTES DISAZOICOS ». -

-~ o

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha encontrado que se pueden obtener colorantes dis-
azbicos cuando se copulsn colorantes aminoazéicos diazotados

de la férmula general

HO;S; —X-Rz-ﬂﬁz

By Hem- |

en la cual X rep_resen?g un enlace di:tez‘ent.e del grupo azo que
coAtiene nitrSgeno, R,y R, cada uno un radiiocal arf{lico, con
8~oxiquinolinas, tratando los colorantes, en casc dado, con
medios que ceden metales.

Los medios de partida de la férmula anterior son obteni-
dos preferentemente cuando se copula en medio alcalino una
emina diazotada de la férmula R) - NH,, en la cual R, tiene
la significaocién aﬁ‘iba indicada, eon los productos de la
férmula general
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Como aminas diagotadas (cuyo.resto,por tanto,corresponde a

Rl de la férmula primera) entran especialmente en considera-
cifn las de la serie de los benzoles y naftalinas. Estas amie
nes pueden contener grupos solubilizentes en el agua como grusc
posde Soido sulfénico o grupos carboxflicos as{ como substi-
tutos sucesivos. En muchos casos resulte ventajoso recurrir
a aminas que presentan una agrupacién de formacién compleja
metdlioca, muy particularmente un grupo hidroxflico,carbéxi-
lico, alecoxflico, preferentemente ~0-CH,~COOH, por ejemplo
en posicién ortho ocon relaoidn a grupos aminicos diagotables.
Como tales aminas se citen 4ocido 2-amino~-l-metoxi-benzol-4-
sulfénico, 2=-aminofenol-4-sulfamida, fcido anthranflico,
fcido 2-amino-3-naftéico y 4cido l-amino-2-metil-5-fenoxi-
acético. Otros ejemplos de esta clagse de aminas se citan en
la tabla gue se indica m&s adelante.

El enlace X de las férmulas anteriores consta preferen—
temente de a lo menos 2 #tomos de los cuzles a lo menos uno
es hidrégeno y el otro por ejemplo carbono, pudiendo consti-
tuir, en el caso més sencillo, un grupo de amida 4cida,verbi-
gracia ~NH-CO-. 8in embargo este enlace también puede formar
pafte de un anillo gque se interpone en la posiocién ortho \
del nficleo de naftalina oomo suele ser el caso con las imi-
dagolas, thiazoles o triacinas correspondientes.

El radical arflico R, de las férmulas anteriores puede
pertenecer verbigraoia a la serie de loé benzoles y lleva el
grupo aminico diazotable de preférenoia en posicién para o
también meta con relacién al enlace X.

La diagzotacién de estos colorantes aminoazdicos que
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corresponden & las férmulas indicadas al princirio es ;erifi-
cada en muchos casos'ventajosamente por via indireota, mez~-
clando por ejemplo a temperatura apropiada con 4ecido, por
ejemplo &cido olorhfdrico o introduciendo en %cido una solu-
0ién neutra hasta débilmente elcalina 0 suspensidén del colo=-
rente aminoazéico que contiene la cantidad necesaria de ni=-
trito sédico. 7

Ahora bien, segfn el presente procedimiento estos colo-
rantes aminoazéicos diazotados de la férmula indicada al prine-
oipio se unen ocon 8-0oxiquinolinas. Entre estas entra en con-
sideracién en primer lugar la 8~oxiquinolina propismente dicha,
més luego también 8-oxiquinolinas substituidas, como 5-cloro-
8-oxiguinolina, fcido 8-oxiquinolina-5- y -7-sulfdénico y &oi-
do 8-oxigquinolin-7-carboxflico. La copulacién tiene lugar en
medio alcalino que como #lcalis puede contener hidréxidos al-
ocalinos ocomo lejfa de sosa cdustica y, en caso dado, ademés,
carbonatoe alocalinos.

Ventajosamente los componentes se seleccionan de suerte
que que el colorante terminado no contenga més gue 2 grupos
de 8cido sulfdénioo.

Los colorantes obtenidos segiin el presente procedimiento
se pueden emplear del modo oonocido'para,teﬁir e imprimir las
més diversas fibras animales y particularmente celuldsicas,
como lena, seda, cuero y especialmente algodén, hilo, seda
artificial y lana de celulosa regenerada. Se consiguen pre-
ferentemente tonos rojos azules hasta rojos y rojos amarillos.

Se obtienen productos especialmente valiosos cuando es-
t08 colorantes son tratados en substancia, en ei bafio tinté-
reo o sobre ls fibre oon medios que ceden metales principal-
mente los que ceden cohbre. Segin la composicién de los colo-

rantes se consiguen compuestos metflicos complejos, particu-

larmente compuestos de cobre que son solubles en el agua y
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¥y que pueden ser empleados pla@lgjlg gmodo de colorantes

de fijeocién directa, o también, en muchos cesos, compuestos

de cobre diffoilmente solubles hasta insolubles, cuya prepa~
racién preferentemente se lleva a cabo solamente sobre la fi-
bra.

El tresmatientc ulterior de los colorantes oon medios que
ceden metales, prinocipelmente que ceden cobre sobre la fibra,
puede ser verifioado en un bafio nuevo o ventajosamente des-
pués del tefiido en el bafio tintéreo, para lo oual es convenien-
te emplear medios de cuprificaocién resistentes a los £lcalis
tales como tértratos de cobre complejos (véase patente fran-
cesa 809.893).

Ejemplo 1.»

El ocolorante aminoazéico separado con sal comin, filtre=-
do y recogido por prénsado, obtenible del modo eonocido de
20,3 partes de foido 2~-amino-l-metoxibengzole-4-sulfénieo por
diazotacién y copulacién con 35,8 partes de &cido 2-(4?-amino- ;
benzoil)-amino-S-bxina:talin-?- sulfénico en medio de carbo-
nato de sodio alcalino, es suspendido en 400 partes de agua.
Después se afladen 7 partes de nitrito sddico y se refiigera
por sdicidn de hielo a 6° ¢. Luego se mezcla con 30 partes
de dcido clorhfdrico concentrado y se agita durante wunas 2
horas. El oompueato_diazdico obtenido es afiadido a una solu-~
0ién refrigerada a 4° C de 14,5 partes de a-oxiquinolina, 15
rartes de sosa ocfustioca y 20 partes de sosa caloinada en 500
partee de agua. Después de algunas horas se ceslients a 65° ¢,
se afiaden 100 =« 200 partes de sal comin con objeto de obtener
una forma fécilmente filtrable del ocoloramnte disazéico, se
filtra y se seca el precipitado. Se obtiene un polvo parde
obsouro que se disuelve en agua y #lcalis diduidos oon color

rojo y en 4cido sulfdirico oconcentrado con eolor violeta.
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Del bafio del sulfato sddjloaeass eafdalino, las fi-

bras vegetales y celulosa regenerada son tefiidas en vivos
tonos rojos que tratados ulteriormente con sales de cobre
se convierten més resistentes a la luz y al lavado.

Ejemplo_2.=

El colorante aminoazdico separado ocon sal oomdn, filtrado
¥ recogido fior prensado, obtenible del modo conoeido de 20,5
partes de 4cido 2-amino-l-metil-4-~fenoxiacético por diazota~-
0ién y copulacién con 35,8 partes de Scido 2-(4'-aminobenzoil);'
emino~5-oxinaftalin-7-gulfénico en medio de carbonato sédiceo
alcalino, se sugpende en 400 partes de agua. Después se afia-
den 7 partes de nitrito sédico y se refrigera sobre hiele a
6° C. A continuacidén se mezola con 30 partes de fcido oclor—
hidrico concentrado y se agita durante unas 2 horas. Después,
el ocompuesto diazd8ioco obtenido es afiadido a una solucién re-
frigerada a 4° ¢ 14,5 partes de 8-oxiquinolina, 15 partes de
sosa ocdustica y 20 partes de sosa calocinada. en 500 partes de
agua. Al cabo de algunas horas se ocalienta a 65° C, se eafiaden
100 -~ 200 partes de sal comdn ocon objeto de obtener una forma
bien filtrable del colorante disazéico, se filtra y se seca
el precipitado. Resulta un polvo perdo obsouro que se disuelve
en agua y éloalis diluidos con color rojo y en fcido sulfdéri-
0o concentrado con color violeta.

Del bafio de sulfato sédico neutro o alcalino las fibras
vegetales y celulosa regenerada se tifien en vivos tonos rojos
amarillentos que tratados ulteriormente oon sales de cobre

se vuelven més resistentes a la luz y al lavado.
Ejemplo_ 3.z
El colorante aminoazéico separado, filtrado y recogido

por prensado, obtenible del modo conocido de 13,7 partes de
2~amino-l-metoxi-4-metilbengzol por diagotacién y copulacién
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con 35,8 partes de £cido 2-(4’-aminobenzoil)—aﬁinogs-axinaf-
talfn-7-sulfénico en medio de carbonato de sodio alcalino, se
suspende en 400 partes de agua. Después se afiaden 7 partes de
nitrito sédico y se refrigere con hielo a 6° C. A continuecién
se mezcla con 30 partes de fcido clorhfdrico conocentrado y se
agita durante unas 2 horas. Ahora, el compuesto diazéico es
afiadido a une solucién refrigerada a 4° C de 14,5 partes de
8-oxiquinolina, 15 partes de sosa cfustica y 20 partes de sosa
calcinadg en 500 partes de agua. Al ocabo de algunas horas se
calienta a 65° C, se afiaden 100-200 partes de sal comin con -
objeto de obtener una forma fécilmente filtreble del colorante
disazéic0, se filtra y se seca. el precipitado. Se obtiene un .:
polvo pardo obscuro que se disuelve en agua y #loalis diluidos
con color rojo y en &cido sulfdrico oconcentrado con color vio-
leta.

Del bafio de carbonato de sodio neutro o alecelino las fi-
bres vegetales y celulosa regenerade se tifien en vivos tonos
rojog'que tratados ulteriormente coﬁ sales de oobre resultean
més resistentes a la lug y al lavado.

Otrosbcolorantes obtenibles segln el presente'prooedimien-
to estén recopilados en la tabla siguiente:

Tabdla

S

25

Componente diazbico ' componente agé—| color del

ico tinte cupri-
colorante aminoesbico de === ficado

N

A\ :
doido 2—aminobenzdieojﬂo3s 8~o0xiquinoline rojo de ladrililc

dcido 2-amino-3-maf-
30 téioco

doido4-aminobenzbico id. id. rojo turbio

-NH—CO~<:::>»532

id. id. rojo azul




10

15

20

25

162393

-
§ L
Componente diazéioo componente color del
ocolorante aminoazéico de éic0 tinte ocu-
220200 prificado
. AN
yd . \ .
2-amino-~l-oxibengol~- HO.S B-Oxiqninoliné bordeaux
4-gulfamida 3 -HH-CO<<:::;> 2
H
2wgmino-l-£01d0 feno-
xiacético~4-gulfamida id. ia. rojo
4cido 2-amino-4-oloro-
l-fenoxiacétioo l id. id. rojo
é01do 2-amino-6-cloro-
leoxi~benzol=4-gulféni- :
co I' id. id. bordeaux
0id0 2-amino-l-oxiben-
%o0l=4=sulfdénico . id. ia. bordeaux
2-amino-4-~0loro-l-meto-
xivengzol monosulfonado i4. id. rojo
40ido 2-sminobenzdico id. 5=01020=8~0xi=" rojo ame-
quinolinga rillo
2ugminO=l-metoxi=4 id é
. 0idoB~cxiqui~
metilbenzol ‘ nolin-?-su%fd- rojo
, nico ,
ia. id. oido 8-oxiqui-
nolin-7-carbe rojo
x{lico
dcido 2-amino—4-cloro~l— id. éoido 8-oxiqui- -
fenoxi-acético nolfn-T-sulfé- 1040 ama
ni rillo
aiao | l
” 8~0xie Tr0jO Eama=
dcido 2~aminobenzéico 303!\\ ~NH~CO quino= rillo
' 32 lina
foido 2-amino-3-naftéico 4a. id. bordeanx
| |
oido 2~amino—4-cloro-l-
fenoxiacético id. id. rojo ema~
rillo
2~amino=l-metoxi-~4-metil-

id. id. rojo amaw
benzol rillento
2-gmino=-l=-oxibenzol=4« ‘ . |
sulfamide id. id. bordeaux
foido g-aminobengzéico id. id. naranj

rojo
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‘ gggpggggﬁg | color del
colorente aminocazéico de azdico tinte ou-
iy e ~ prificado
 e—— . Ty ] ok
. 8oido 2-aminobenzéicol HO,S v
B 2 AN -NH—GO—(S:;> 5-0lor-8- naranjo
f T%E oxiqui-~ rojo
H 2 nolina ]
2-gmino-l-cxibengol .
4-sulfemide id. id. rojo azul
2-gmino~-lsmetoxi~4—
b 1 id. &cido 8-oxiqui-
metilbenzo nolin-7-sulfé- | bordeaux
nico
fcido 2-emino-1- me- =S eo
;izibenz°1-4“snlfé- H > 0- <J>-FH, 8eoxiqui- | bordesux
3038-(;Ii)-ﬂ4 nolinsa
- OH
- -g00H
2-gmino-l-metoxi~4~ N )
metilbenzol H e~ -HH,
HO5S- -N id. bordeaux
OH
fcido 2-aminoben- H=?~
zéico 3038\ : f ¥H nm,
OH ia. rojo ama-
rillento
fcido 2-amino-l~ ,
fenoxi-acétioco id. id. rojo pardo
fcido 2-amino=4-
clor~l=cxibenzol-
6-gsulfénico i4. id. bordeaux
 £0ido 4-aminoben-
z8ico ia. iad. rojo
gcido 4-amino~l-oxi-
benzol=2~carboxflico id. id. pardo
£cido 2-amino<«3enaf
téico . id. id. bordeaux
4
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Componente diazbigce gomponente color del
tinte ocu-
colorante eminoazbioco de 2gdico prificado.
N\
w4 ,
. |
1d0 2-amino-4-gcloro-
l-fenoxi-acético HO.S ?=?~<:::;?> 8~-oxigquinolina rojo azul
' 3 H NH
; OH
Eoidoz-amino-l-metoxibens
0l-4-sulfénioco id. ia. rojo ama-
rille
P-aming=l-metoxi=g~me- :
tilbenzol sulfonado id. id. r0 jo
Peamino-lemetilbenzol
sulfonado id. id. rojo ama-
rillo
Koido 2-amino-l-benzéioco id. 5-010r0«8moxi- | rojo ama-
‘ quinolina rillo
0ido 6-nitro-2-amino=~l-
xibenzol-4-gulfénico id. bordeaux
cido 4~-nitro=2-amino-l- :
xibenzol-6-sulfénico id. id. bordeanx
—~amino-l-metoxi~4~- metil-
enzol - dad. £0ido 8-oxiqui-
nolin-7-sulfé~ | bordeaux
nico
Bjemplo 4.-

El compuesto diazbico de 13,7 partes de £oido 2-amino-
benzbico se copula & temperatura ordinaria en presencia de
oarbonato s6dico en exceso con 37,2 partes de 4’-aminofenil-
5-0xi-7-gulfo-1l.2-naftothiazol. Después de algunas horas se

25 calienta la mezola de copulacién y se separa el colorante
monoazfico por adicién de oloruro sédioeo, filtrando después.
Este colorante se disuelve en 1000 partes de agua diazotando
a 4° C por adicidn de 7 partes de nitrito sédico y 35 partes
de écido clorhfdrico concentrado. Termineda la diagotacién,

30 se neutraliza la suspensién del compuesto diazoazdico ocon sosa,
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afladiendo la solucidn de 14,5 partes de 8—oxiquinolina eu.200
partes de lejfa de sosa ofustica al 10%. Se forma un coloran-

te disazfico rojo de la f£férmula

s--c.. -n-n-g-oa
) N
HO,S S

O-ﬁzn

~COOH

que después de algdin tiempo es separado por calentamiento y
adicidn de cloruro sddico. Después de la filtracién y seoado
se obtiene un polvo pardo que se disuelve en agua y Slcalis
diluidos con color rojo y que tifie fibras vegetales asi como
fibras artificiales de celulosa regenerada en tonos rojos
azulados que a2l ser tratados ulteriormente con solucidn de

sal de cobre resultan resistentes al lavado y a la luz.
Ejemplo 5.-
En un bafio tintbéreo de 3000 partes de agua que contiene
1 parte del colorante obtenible segin el ejemplo 1 as{ como

2 partes de carbonato sédico, se introducen 100 partes de al-
goddn a 400 y se aumenta la temperatura a 90 - 95° C.Después

se afiaden 30 partes de sulfato sddico cristalizado y se tifie

durente 3/4 de hora a 90 - 95° C. A continuacidn se refrigera
el bafio tintéreo a ?O°, se afiade la cantidad necesaria de una
solucién hecha débilmente alcalina con carbonato de sodio de
tartrato de oobre oomplejo y se cuprifica a 70 = 80° ¢ aurante
1/2 hora. Después el algodén es lavado a fondo, en caso dado
saponificado, terminando el tratamiento como de costumbre.
Resulta tefiido rojo resistente e la lug y al lavado.
FE o ¢t =a

Es objeto de la peatente de invencidn que se soliecita
» Procedimiento para la preparacién de colorantes disazdicos”
éue se caracteriza y define por las reivindicaciones siguien-~

tes que constituyen su novedad y sobre las ouales ha de recaer
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la propiedad y explotacidn exclusiva:s

l.~- Procedimiento pars le obtencién de colorantes disg=
azdlicos, caracterizado porque se copulan colorantes amino-

azdicos dimzotados de le férmula general

: HO;S— vI-Ra-Hﬂz
Rl-N=N-

OH .
en la cual X significa un enlace diferente del grupoc ago,

que contiene nitrégeno, R y 32 cada uno un radical arflioco,
con 8=oxiguinolinas, tratando 1os colorantes obtenidos, en
eas0 dédo, con medios que ceden metales.
20w Procedimiento para la preparszcién de colorantes
diseszbicos.
Madrid, a2 22 de Julio de 1943.

SOCIEDAD PARA LA INDUSTRIA QUIMICA EN BASILEA
(Gesellachaft fiir Chemische Industrie in Basel)

Pe 8. }
JATRE ISEPN BRALLES

20



	Bibliographic data
	Description
	Claims



