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MEMORIA DZSCRIPTWA- : ^  ^
para solicitar

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  
e n

E S P A S A 
por VEINTE años

a nombre de GENERA! ANILINE & FILM CORPORATION, entidad nor­
teamericana, establecida en 230 Park Avenue, Nueva York, Es­
tados unidos de América, por:

"UN PROCEDIMIENTO DE PREPARAR COLORANTES DISAZOI- 
COS".

Esta invento ae refiere a nuevos tintes disazo, 
más aepecialmente a tintas disazo dai tipo azoxi, que en es­
tado libre pue# representarse por le siguiente fémula gene­
ral.
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donde x representa hidrógeno o el grupo de ácidos sulfónieos, 
R^ representa radicales Idénticos meta-o para-fenlleno de la

^  1hfórmnla

y 7 7 *)-
donde g representa un radical univalente que puede ser hidró­
geno, alkllo, alkoxi, halógeno o el grupo de ácidos sulfénl- 
eos. Este áltimo grupo puede ocurrir sólo una vez en cada uno 
de los radicales de fenileno y esto únicamente cuando un so­
lo grupo de ácidos snlfónioos está presente en cada uno de loe 
componentes de amlno<*naftol de la móldenla de tinte, esto es, 
cuando x es hidrógeno. Asi la suma de loe grupos de ácidos 
sulfónieos en Id molécula del tinte es siempre 4. Rg repre­
senta idénticos radiales no sustituidos de meta- o para-feni- 
leno y n puede ser 1 ó 2.

Nuestros nuevos tintes pueden prepararse por la si­
multánea reducción parcial y condensación, por ejemplo, por me­
dio de levulosa en medio alcalino, de dos moles de un tinte ni- 
tro-moncazo de la fórmula general

1.
- ivgó* -  R

que puede prepararse acoplando en medio ácido una combinación 
diazotizada de m-nitro-aminobanceno de la fórmula general:

/VH
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o una combinación diazotizada de p-nitro-aminobeneeno de la

con 1 mol. de ácido 2-amino-8-naftol-6-aulfóni co o de ácido 
2-amiuo-8—naftol-3,6-dieulfónico, reduciendo el grupo nitro 
al grupo amino, condensando la combinación amino-azo resul­
tante con 1 mol de cloruro m- o p-nitrobenzoilo; o de un tin­
ta Mtro-mocoezo de la fórmula general:

2.
3H

que puede prepararee de igual manera, pero con la condensa­
ción de 1 mol. adicional de cloruro de p-nitrobenzoilo. los 
radicales a, i, ^  y Bg en cada tiemple tienen la significa­
ción arriba mencionada.

combinaciones de m- y p-nitro-aminobancano, ade- 
otadme paya la preparación da los eoiapaaeuta* diazo de lee 
aneaos tintes son, per e#emple, *^itreaaütaa, p-<aityoaaiH- 
na, a p loyo ee nitroanilina, 2-cloro-p-nitroanilina, ácido 2- 
amino-3-nÍtrobeneeno-sulfÓnico, 4, a 3-nÍtro-o-tolnidina,
5*e 6-nitro-m-toluidina, 2-nitro-p-toluidina, 4- o 3-nitro- 
o-anisldina, o 6-nitro-m-anieidina, 2-nitro-p-aniaÍdina 
etc.

Toda# lea operaciones anteriores para la prepara­
ción de tintes pueden realizarse de la manera conocida, mían-
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do notablemente llanas y con rendimiento prácticamente cuanti­
tativo aquellas en que ae emplear los intermedios de pare-fe- 
nileno.

Loe nuevo# tintes son polvos rojizos que se disuel­
ven en ácido sulfúrico concentrado con un color mate de naran­
ja e rojo azul-pardusco. Tiñen fibras vegetales de naranja 
brillante a rojo-azulado, con buenas propiedades de resiaten­
éis en general.

El invento ee ilustrará más por lee siguientes ojee 
píos específicos a los cuales, no obstante, no se limita. Las 
partes son de peso.

Ejemplo 1.
21.8 partes de ácido 2-amino-5-nitrobenceno-sulfó- 

nlco, sal ds sodio, se disuelven en 300 partes de agua y se 
disaetizan por medio do 27.5 partes do ácido clorhídrico 
(22¿ BÓ) y 6.3 portes do nitrito sádico en la forma ordina­
ria. La solución diazo aa añade luego a un lodo frío, fina­
mente dispersado y acidificado de 25 partes ds ácido2-amino- 
8-naftol-6-sulfónÍco en agüe. Le mezcla ae egita basta que 
ea completa la formación del tinte azo violeto, mediándolo 
sal, próximo al punto de saturación, se provoca la precipi­
tación y ol tinto se filtra.

La pasta del tinta nitro-monoazo sa disuelvo en 
1.600 partos de agua a 53a o con ayuda do unas 6 partos de 
ceniza de sosa. So aBaden 70 partas ds cristales de sulfu­
ro sódico disueltos en agua y la temperatura aa eleva lenta­
mente a 60¿ C. Terminada la reducción, la mezcla preeeata 
una solución roja. Saturando la mezcla con sal y neutrali­
zando con ácido, el tinte amino-monoazo se precipita en for-



ma arenosa fácilmente filtrable*
La pasta del tiste amino-monoese se disuelve en 

1.600 parte-a de agua a $os c con ayuda de 8 partes de ceni­
za de aoaa. Se añaden gradualmente 19.4 partea de cloruro 

5 de p-ni tr obeñddle, di sueltas en una pequeña cantidad de ace­
tona o finamente molidas simultáneamente con unas 7 partes de 
cenizas de sa*a, elevándose lentamente la temperatura de la 
mesóla Baste 75* 3. pera premover le condeneeoián. Al cebo 
de dos horas la másele se filtra de pequeñas cantidades de 

10 residuo y el tinte precipita da alia añadiendo sal (20% del 
vaHawa da 1* mésela) y filtrando.

le pasta del tinta nitro-benzoil-monoazo as vuel­
va n inserpersr n 1.500 partas de agua formando un ledo y 
luego ae añaden 32 partes da hidrdxide sádico en eolucián 

d3 acuosa ni 40% y 40 perten de levulosa es e^neián en una#
400 partea de agua. La mesóla se selient̂  gmduelmsnte a 
35-60* c. Toma, una forma mny viscosa. Después de emfrier 
e 25* 3 y de añedir eal (25% del velamen) el tinte ee sepa­
ra por filtración y sa seca. Tiene le fámula probable:

y tiñe al algodán de ro^o-azulado brillante.
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Ejemplo 2*
13.8 partes de p-nitroanilina ce diazotlzaa coa una 

solución da 69 parte* de nitrito sódico y 27+3 parte* de áci- 
do clorhídrico en la forma conocida. La coincida dieze *e agi­
ta en una aatayaneión de ácido 2-amino-8-naftol-3,8-disulfóni- 
W  que *e prepara dlasóviéndo 319 partes del ácido en 273 par­
tee de agua con ayuda da partes de ceniza de soca, vertien­
do la solución en 13.8 parte* de ácido clorhídrico (20* BÓ) 
diluido con agua, con lo que se obtiene un lodo blanco grisá­
ceo. A esta mezcla ss añada gradaalaaata a gota# una solución 
acidificada al 20% de 275 partee de acetato sódico (anhidro) 
an agua. La eolueión rojo-azulada obtenidas* agita hasta que 
el acoplamiento ee completo. E? tinte nitrp-azo precipita por 
la adición de cal (20-35%!wdauledoaobre el coMhsandal acopla­
miento) y aa filtra.

-  6 -

Con le paste del tinte nitro-azo se hace un nuevo 
lodo on 2.000 partos da agua y  aa añadan 10 partos de ceniza 
de sosa. La aolución ee caliente a 35c C, se añadan 48 par­
tes da cristales da sulfuro sódico diausltos on 250 partas da 
agua y se sigue calentando hasta qus la temperatura llaga a 
45* c. Al cabo da 30 minutos la reducción as completa y al 
tinta da amino-azo do la fórmula probable:

3.

-MU

se separa enfriando la solución, acidificándola y filtrándola.
La pasta dal tinta do amiúo-azo se disuelva aa 1.60025



partea de agua a $oa c con ayuda de 3 partee de ceniza de co­
sa. Se aseden gradualmente 1$.4 partes d<* clo^ro da p-nitro- 
beu?<tiio, diaueltas en una peqpeSa cantidad de acetona o fi­
namente molidas, simultánenmenta con unas 7 partas de cenizas 
de aosa, y se eleva lentamente la temperatura de le mezcle pa­
ra llegar a 752 o para promover la condensación. Al cabo de 
unas dos horas la mezcla se filtra de pequeñas eentidedes de 
residuo.

S33H

se precipita del filtrado añadiendo sal (20% del volumen del 
filtrado) y se filtra.

Siguiendo el procedimiento descrito en el último 
párrafo del ejemplo l, este tinte nitro-monoazo puede conver­
tirse en el tinte azoxi-disazo de la probable fórmula:

El tinge de nltro-benzoil-monoazo de la probable
formula:

3

,-OH

Ejemplo 3.
El tinte nitrobenzoil-monoazo
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cuya preparación ee describe en el ejemplo 1, en lugar da re­
ducirse y condensarse al tinte azoxl-dlsazo se condensa con 
una segunda mol. áe cloruro de p-nltrobenzoilo de la manera 
siguiente:

Lo mejor es saturar casi de sal la solución de as* 
te tinte nitrobenzoil-monoazo, según se obtiene n<^r el proce-, 
dimiento del ejemplo 1 para precipitar el tinte. Después de 
le filtración, con la pasta del tinte se vuelve a formar lo­
do an 700 partes de agua, se calienta a 80s c, y ee añaden 
16.4 partes ds cloruro de p-nitrobenzollo, dieuelta? cr 10 
partes de acetona, y luego se añaden gradualmente 8 partes 
de ceniza de sosa en solución acuosa. La mezcla, con agita­
ción, se deja enfriar por un periodo de 4-5 horas, iueec ye 
callenta a 85* 0 pare, obtener solución, se filtra y al fil­
trare* se le añade sal hasta casi al piarte de saturación. El
tinte de la siguiente fórmala probable se separa por filtra­
ción:

El matiz del tinte ha cambiado ligeramente al azul, 
Muestra una gran afinidad con el algodón y también tiñe la 
lana, de modo que ^representa un buen tinte de unión.

Ejemplo 4.
Con la pasta del tinte nitrobenzoil-monoazo según 

sa obtiene en el ejemplo 3 se vuelva a formar un lodo con 
200 partes de agua. Se añaden una solución acuosa As 24 par­
tes de hidróxido sódico y 2$ partes de levulosa disuelta en

2$
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agaa y la temperatura aumenta gradualmente a 705 n La masa
ee vuelvo viscosa y ge mantiene en este periodo durante dos
horas por lo menos. Después de enfriar a 25s c -T' ^1 tinte pre­
cipite completamente por la adición de 20-25% de -.n /sai (de vo­
lumen) y  se filtra y se seca. Se obtiene un tinte de la si­
guiente constitución probable:

= / V  - / ____- A W í O — ^  ) > - / V

A  
oh

S<hH

que tihe el algodón de un matiz rogo-azulado.
Como otras varias realizaciones del invento se les 

ocurrirán a los profesionales, no se desea que la finalidad 
de esta patente sea limitada salvo en lo requiere la técni­
ca anterior.

Esta solicitud, que corresponde a la presentada en 
loe Estados Unidos de América, el 24 de Noviembre de 194%„ ba­
jo el Número 630.6 6 9, se acoge a los beneficios del articulo 
$1 del Estatuto vigente sobre Propiedad Industrial.

--- - N O T A ---

Los puntos de invención propia y nueva que se pre­
sentan para que sean objeto de esta Patente de Invención en 
España, son los siguientes:
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1^. Un procedimiento A# preparar tintas disazo que 
tienen un enlace azozi que comprende reducir parcialmente al 
periodo azoxi y condenear en la ánica operación en medio al­
calino, dos moles de un tinte nitro-monoazo de la fórmula ge­
neral:

-,V = /V-P^- )/VHL0-ñ^

s°3*
donde r representa un radical seleccionado del grupo compues­
to de hidrógeno y el grupo de ácidos sulfónicos, represen­
ta idónticos^radicales de fenileno seleccionados del grupo:op'
compuesto por:

<2- ^

donde y  representa un radical seleccionado del grupo compues­
to por el hidrógeno, alkilo, alkoxi, halógeno y el grupo de 
ácidos sulfónicos, siendo y una vez sola el grupo de ácidos 
sulfónicos y sólo cuando x es hidrógeno; Bg representa idén­
ticos radicelse de fenileno seleccionados del grupo compues­
to de

20

y n e a  1 6 2.
2*. Un procsdimiento según se reivindica en el
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punto ̂.3. -̂eual #1 ticte nitro-monoazo de partida ea de

fórmula general:

" %  ' Uhpfeeed imiento p? reivindica en el pun-
.'̂f'to le., en el cual el tinte de partida nitro-monoazo tiene la 
fórmula:

/ ^ ''

46. Un procedimiento de preparar colorantes dlsa*
10 Poicos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante­
cede y para los fines que se han especificado.

Beta Memoria consta de once hogas eewritaa a mfqni. 
na por une sola cara.

. 1 5  MOV. 1946*

M/L/L. .
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