
CASE 4226/4-300/E

p í t e n t e

D E

I N V E N C I O N

por «PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DERIVADOS DE COLO 

RANTES POLIHIDROXILADOS ESTABLES", a favor de la  firma sui­

za CIBA Socióté Anonyme, domiciliada en BA5 ILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se re fie re  a nuevos derivados 

de colorantes, valiosos, estables, la s  más de la s  veces solu  

bles en á lc a lis  acuosos y/o en agua, que contienen un colo­

rante orgánico químicamente enlazado con lo s  grupos oxi de 

una cadena poliM droxllada de alto  peso molecular, o bien 

un producto intermedio de azocolorante, apropiado para la  

formación de oolorante. Ante todo, se re fiere  a ta le s  derjl 

vados de polisaoáridos, como éteres celu lósicos que presen­

tan un elevado contenido en colorante, es decir de encima 

do 5$ y , preferentemente de entre 1 y 300$ de colorante quí10



mi cemente combinado, referido a la  porción do compuesto po- 

lihidroxilado.

Los derivados según la  invención pueden ser prepara 

dos transponiendo materiales polihidroxilados hidrosolubles, 

5. o solubles en ¿ lo a lis  acuosos, oon oolorantes orgánicos, o

bien con productos intermedios de azocolorante apropiados pa 

ra la formación de colorantes que pueden reaccionar con los  

grupos oxi de lo s  materiales polihidroxilados empleados ba­

jo formación de un enlace covalente, en medio acuoso y en 

10* presencia de fijadores de ácidos y transformando, eventual-

mente después de la  eliminación eventual de porciones de 

formadores de colorante no enlazadas, estos últimos, ante 

todo mediante copulación, o bien díazotación y oopulación, 

en colorante•

15. Como materiales polihldroxilados que en e llo  pueden

ser u tiliza d o s como materias de partida, han de entenderse 

polímeros naturales, a r t if ic ia le s  o totalmente s in té tico s,  

ante todo, compuestos polímeros exentos de nitrógeno, como 

.los éteres celulósicos que son solubles en agua y/o á lc a li ,  

20. es decir tales éteres que son solubles por ejemplo en le j í a

de sosa a l 1-8%, como m etil- o e t i lé t e r  celu lósico, éter oxie 

t i l i c o ,  carboxialkilcelulosa, particularmente la  carboxime- 

tllc e lu lo s a , lo s monoesteres sulfúricos de la  o x ie tilc e lu lo  

sa, e l producto de transposición a base de celulosa y ácido 

25 , clorom etilfosfínico, alcohol p o liv in ílic o , lo s p o lisaoá ri-

dos solubles, como e l almidón soluble, dextrina, alm idán-gli 

oolato sódico, pectinas, algin atos, particularmente algin a- 

to sódico, goma arábiga, guaraña, y sim ilares materias muci 

laginosas vegetales que contienen una cadena p o lih ld ro xila -  

5 0 da,  o que consisten de tale3 cadenas.

Como colorantes orgánicos, o bien formadores de co-
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lorantes, que pueden reaccionar con lo s  grupos ozi de los  

mencionados materiales polihidrozilados bajo formación de 

un enlace químico covalente, son u tiliza d o s en e l presente 

procedimiento ventajosamente lo s que son solubles en agua,

5. como por ejemplo colorantes orgánicos o componentes d ia zoi-

eos, o bien de copulación, que presentan, además de la  agru 

pación apta para reaccionar, grupos carboxilo o, particu lar  

mente, grupos de ácido sulfónice; Como agrupación apta pa­

ra reaccionar han de mencionarse a l efecto, lo s grupos epo- 

10, z l ,  grupos etilenim ino, grupos de isoclanato, grupos de a r ll

éffcer carbámico, la  agrupación de amida de ácido propiólico, 

grupos acrllamino, grupos v in ilsu lfo n ilo  y , particularmente, 

los substituyentes lá b ile s  que son fácilmente disociableecon  

arrastre del par de electrones de formación, como por ejsm- 

15 . pío grupos de áster sulfúrico en enlace a lifá t ic o  y, ante

todo, grupos su lfo n llo zi en enlace a lifá t ic o  7 átomos de ha 

lógeno, particularmente un átomo de cloro en enlace alifátJL

00. Satos substituyentes lá b ile s , convenientemente, se en­

cuentran en posición gamma o beta de un rad ical a lifá tlo o  

20y  que está enlazado directamente, o por un grupo amino, sulfo  

n ilo , o de amida de ácido sulfónlco, con la  molécula de co­

lorante; con lo s colorantes que entran en consideración que 

contienen como substitoyentes lá b ile s  átomos de halógeno',' 

estos átomos de halógeno su bstitu ibles pueden encontrarse, 

25. asimismo, en un radical aoilo a lifá t lo o , vg, en un rad ical

ao etilo , o en posición beta, o bien en posición a lfa  y beta, 

de un rad ical propionilo o, preferiblemente, en un rad ical 

h etero cíclico , por ejemplo en un a n illo  de piriniidina, pero 

ante todo, en un an illo  de triazln á. Los colorantes y fo r-  

madores de colorantes contienen convenientemente la  agrupa-30



clon de fórmula
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en la  que s ig a ific a a  

X un puente de nitrógeno, y

Z un grupo amino, preferentemente substituido, un grupo 

5. oxl o mercapto substituido, o un ¿tomo de eloro, o un

grupo a lk ilo , a rilo  o a ra lk ilo .

De interés particular es e l  empleo de oolorantes que 

contienen la  agrupación de fórmula

( 2 )

ín - l^ n - lIN-C^ C-Z
I
N

I)
N

C1

en la  que n s ig n ific a  un número entero por valor de a lo  

10; sumo 4 , y 2 tienen la  sign ificació n  indioada.

Para e l presente procedimiento entran en cuenta los  

colorantes orgánicos más diversos, por ejemplo colorantes de 

oxiazina, colorantes de trifenilm etano, oolorantes de xantje
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no» nitrocolorantes» odorantes de aoridona» colorantes de 

perinona» pero particularmente colorantes azoicos» de antra 

quinona y de ftalocian in a.

De la  serie de los azocolorantes se Índica a t ítu lo  

5. de ejemplo los colorantes d is -  o trisazoicos» pero particu ­

larmente colorantes monoazoicos. Tales colorantes son cono 

cidos por su mayor parte*

De la  serie de los oolorantes de antraquinona se in  

di can particularmente los colorantes que se derivan del áci, 

10* do 1 , 4-diaminoantraquinon-2 -su lfó n ieo* La preparación de

ta le s  y de otros colorantes de antraquinona está descrita  

en la  memoria de patente española na 257*555. Como coloran 

tes de ftalocian in a apropiados se indica particularmente 

aquellos que se derivan de sulfonamidas de ftalocian in a que 

15, presentan por lo menos dos grupos de ácido sulfónico lib re s  

en la  molécula y que oontienen en por lo menos un rad ical 

de sulfonamida un grupo que presenta por lo menos un átomo 

de halógeno lá b i l .  La preparación de colorantes de esta na 

turaleza está descrita en la  memoria de patente española na 

20. 257.160.
Formadores de colorante que oontienen los grupos o 

bien agrupaciones aptos para reaccionar indicados» también 

son conocidos por su mayor parte.

La transposición según e l invento de los colorantes 

25. aptos para reaccionar (lo s llamados colorantes reactivos)» o

bien de lo s formadores de colorantes» con lo s  materiales po 

lih id r oscilados mencionados tiene lugar en solución acuosa» 

convenientemente en presencia de fijadores de ácidos inorgá 

nicos» como bicarbonatos alcalinos» carbonatos alcalinos»

50. fosfatos alcalin os o» ante todo» hldróxidos alcalinos» o



bien sus mezclas. En muchos casos se muestra como conven!en 

te dejar hincharse los materiales polihidroxiladosi primero, 

en la  solución o suspensión de lo s colorantes reactivos, o 

formadores de oolorante, durante algún tiempo, y adicionar 

3 , entonces bajo agitación le j ía  a l medio reaccional. La reac

ción es llevada a cabo, preferentemente, en fr ío , a tempera 

tura ambiente, o a temperatura moderadamente aumentada, es 

decir por ejemplo a 20- 40° .  Be este modo se logra preparar 

derivados con contenido más alto  en colorante, es decir, de 

10. rivados que contienen más que 5 y hasta 100# (calculado so­

bre e l peso en seoo de los materiales polihidroxilados em­

pleados, o más aún. Según lo s compuestos reactivos selec­

cionados puede requerir la  reacción más o menos tiempo; pe­

ro por regla general se puede lograr ya a l cabo de una hora 

13 , con colorantes que reaccionan bien, después de unas cuantas

horas con los colorantes más in ertes, un elevado grado de 

transposición.

Los productos formados pueden ser segregados después 

de terminada la  reacción, por ejemplo mediante adición de a l  

20. cohol o por neutralización, y aislados mediante filtr a c ió n

de la  mezcla reaccional. En e l caso de que se haya emplea­

do formadores de colorante, son transformados en colorantes 

preferentemente después de lavado a fondo, para eliminar las  

porciones no fijad as químicamente, con arreglo a métodos de 

2 3 * por s í conocidos mediante condensación o copulación o bien 

diazotaoión y copulación. Esta preparación de derivados de 

colores por constitución de los colorantes, después de f i j a  

ción de un componente en los materiales polihidroxilados, 

ofrece, en comparación con el método, según e l cual son l i e  

30. vados a reacción colorantes acabados, la  ventaja de que, por
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una parte, es mas f á c i l  eliminar la s  porciones no fija d a s  de 

la s  materias de partida, obteniéndose por lo  tanto productos 

más homogéneos, y por la  otra, que se lle g a  asi a derivados 

de colores que presentan un contenido en odorante más e le -  

5. vado que lo s  derivados obtenidos mediante transposición d i­

recta con e l oolorante respectivo*

Los derivados de colores obtenidos según e l procedi, 

miento son colorantes polihidrozllados, prácticamente de al 

to peso molecular, que contienen restos de colorante quími- 

10. camente combinados en grupos ozi de una oadena polímera, re

presentando, por consiguiente, colorantes polihidrozilados* 

lío obstante, también los colorantes p o lih id ro zila ­

dos según la  invenolón que no son solubles en agua, median­

te correspondiente trituración, o bien desmenuzamiento por 

15. molinos de bolas o de oscllamlento o en lo s  llamados (nAttri,

tor m ilis") "molinos de desgaste por fricció n " o por moli­

nos aún más efica ces, en presencia de un medio, oomo agua o 

alcohol, en e l cual lo s  colorantes polihidrozilados a lo  su 

mo se hinchan, pero no son solubles, pueden ser llevados a 

20. una finísim a forma, la s  más de las veces amorfa, que hace 

posible su empleo por ejemplo para la  tin tura de h ilatu ras  

de masas de viscosa.

En la  tintura de h ilatu ra de vg. viscosa o seda ar­

t i f i c i a l  de cobre, los colorantes según la  invención, aun- 

2 5 . que se trate de derivados hidrosolubles, producen tinturas

sólidas a l lavado que en contraposición a la s  tinturas de 

pigmento usuales han conservado transparencia y b r illa n te z,  

(evitación  del llamado efecto de " b r illo  pringoso»).

Los colorantes obtenidos según la  invención, además 

pueden ser u tilizad o s como pigmentos, o para teñir resinas

s 7 *

50



a r t if ic ia le s  7 fibras de vidrio en la s  que las más de la s  ve 

oes presentan una eminente adherencia* Con creciente conté 

nido en colorante, varían la s  propiedades 7 se obtiene pro­

ductos que las más de la s  veces son solubles en agua y/o á l  

c a lis  acuosos, bajo formación de soluciones viscosas de ca­

rácter coloidal* Pueden u tiliz a r s e  para la  elaboración de 

productos moldeados de colores, particularmente fib ra s, ho­

ja s o esponjas, o para e l tefiido de diversos materiales que 

entonces se distinguen, frente a los materiales teñidos con 

colorantes usuales que dan tinturas transparentes, por solí, 

deces más buenas, particularmente por mejores solideces a 

la  humedad, con plena conservación de la  transparencia 7  

b rillan tez*

que otra cosa, las partes sign ifican  partes en peso, lo s por 

centajes tantos por ciento en peso, 7 las temperaturas es­

tán indicadas en grados Celsius*

E J E M P L O  1

10 partes de m etileelulosa soluble en á lc a li ,  son 

hinchadas durante 30 minutos en una suspensión de 1 parte  

del compuesto de fórmula

En lo s ejemplos siguientes, en tanto que no se indi.

C1

I

en 220 partes de agua; entonces son adicionadas paulatinamen



5 .

10.

15 .

20.

te  160 partes de le j ía  de sosa a l 15$. A l cabo de una hora 

de agitación a temperatura ambiente la  solución reaccional 

es neutralizada con ácido clorhídrico 2-n, la  masa p re cip i­

tada es separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo.

La masa obtenida es incorporada en 200 partes de 

agua que contienen 5 partes de ácido clorhídrico concentra­

do y diazotada con solución de n itr ito  sódico 0,2-n a 0-10° 

hasta que se manifiesta la  reacción a yoduro potásico-alm i­

dón; entonces es separado por filtr a c ió n  y lavado en fr ío .

£1 producto así diazotado entonces es introducido 

en una solución a base de 4  partes de ácido 1 -( 2 '-c lo r o fe -  

n il)-3-jn etil-5-p irazo lon -5*-su lfó n ico  y 5 partes de acetato  

sódioo en 300 partes de agua; a l cabo de una hora queda ter  

minada la copulación. La mezcla de copulación es filtr a d a  

y el producto aislado es lavado a fondo en frío  y en callen  

te .

El producto así obtenido de coloración amarilla os­

cura es soluble en le j ía  de sosa a l 6-8$.

E J E M P L O  2

10 partes de o xie tilce lu lo sa  soluble en á lc a li son 

hinchadas durante 30 minutos en una suspensión de 4 ,1 2  par­

tes del compuesto de fórmula

C1
I

S0,H N N
II I

NH-C C- M Í - SO jH

en 180 partes de agua; entonces son añadidas lentamente 220
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partes de le j ía  de sosa al 15#« Después de 20 horas de agí 

tacién a temperatura ambiente es neutralizada la  mezcla 

reacclonal con ácido clorhídrico, siendo aislada la  masa 

precipitada mediante f iltr a c ié n , y lavada a fondo.

5 , La masa obtenida es incorporada en 200 partes de

agua que contienen 5 partes de ácido clorhídrioo concentra­

do, y titu lad a con soluoién de n itr ito  sódioo 0,2-n a 0-10° 

hasta que se presente reaccién de yoduro potásico-almidón; 

entonces es separada por filtr a c ié n  y lavada en frío»

10 . El producto diazotado es incorporada a una solución

a base de 4  partes de ácido 1- ( 2*-cloro f e n il) -3~n»et i l - 5 - p i -  

razolon-5*-sulfónlco y 5 partes de acetato sódico en 300 

partes de agua; y a l cabo de una hora es separado por f i l ­

tracién y lavado a fondo en fr ío  y ca lien te, y secado.

15 . El producto obtenido contiene 22  partes de coloran­

te amarillo por 100 partes de m aterial celu lósico, siendo 

soluble en le j ía  de sosa a l 6-8$.

E J E M P L O  3

10 partes de tina o x ie tllce lu lo sa  soluble en á lc a li  

20. son hinchadas durante 30 minutos en una suspensión de 1 par

te del colorante siguiente de fórmula

0 NH
I

C-Cl
II

N N

I
01

o



en 110 partes de agua; entonces son agregadas despacio 80 

partes de l e j í a  de sosa a l 15# y 1 parte de h id ro su lfito  s£ 

dico. A l cabo de tina hora de agitación es incorporada la  

solución reacciona! en 2000 partes de agua; la  nasa precipi. 

tada es aislada nediante filtr a c ió n  7 lavada durante tanto 

tiempo con solución de h idrosu lfito  (1 g/1 de hidrosu lfito)  

a lca lin a  a la  sosa (2 g/1 de sosa), hasta que la  solución  

que va saliendo esté incolora. A continuación es lavado 

con mucha agua.

Se obtiene un producto teñido de amarillo oscuro 

que es soluble en le j ía  de sosa a l 6-8%.

E J E M P L O  J _4

5 partes de una o x ie tilce lu lo sa  soluble en á lc a li  son 

hinchadas durante 30 minutos en una suspensión de 1 parte del 

compuesto de fórmula

en 110 partes de agua,* entonces se añade paulatinamente 80 

partes de le j í a  de sosa al 15$* Después de una hora de agi. 

tación a temperatura ambiente la  solución reaccional es neu 

tralizada con ácido clorhídrico 2-n, filtr a d a  y la  masa así 

obtenida es lavada a fondo.

La masa obtenida es tratada durante una hora en 200 

partes de una solución fr ía  a l 3# de un diazocompuesto esta
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bilizado con cloruro de cinc de m -cloro-anilina, separada por 

filtr a c ió n , lavada en fr ío  y en ealien te, y secada.

Hesulta una masa teñida de rojo oscuro que es solu­

ble en le j ía  de sosa al 6-8$.

5. E J E M P L O  ¿

10 partes de una o x ietileelu lo sa  soluble en á lc a li  

son hinchadas durante 30 minutos en una solución de 1 parte  

del colorante de fórmula

en 110 partes de agua; entonces son agregadas lentamente 80 

10 , partes de le j í a  de sosa a l 1^ ,  Después de una hora de agí, 

taolón a temperatura ambiente la  solución reacclonal es neu 

trallzada con ácido clorhídrico, la  masa precipitada es se­

parada por filtr a c ió n  y lavada a fondo en fr ío  y en callen ­

te ,  y secada,

15 , Besulta una masa de un color anaranjado oscuro que

es soluble en solución de hidróxido sódico a l  6-8$.

Una preparación teñida de color azul oscuro es obte 

nida, s i la  transposición es efectuada con el colorante de 

fórmula



E J E M P L O  6

10 partes de una o x ie tllce lu lo sa  soluble en á lc a li  

son Machadas durante 30 minutos en una solución de 1 parte 

del colorante de fórmula

5 , en 110 partes de agua; entonces son agregadas lentamente 80

partes de l e j í a  de sosa al 15$. Después de 12 horas de agi  ̂

tación a temperatura ambiente es neutralizada la  solución  

reacclonal con ácido clorhídrico, siendo aislada la  masa 

precipitada y layada a fondo en fr ío  y calien te, y secada» 

10. se obtiene una masa de color anaranjado oscuro.

Se obtiene una preparación de color rubí oscuro, si 

la  transposición es llevada a cabo con e l colorante de fó r -  

muía



C1

Una preparación azul es obtenida con empleo del mo- 

noéster su lfú r ic o  de l a  beta-oxietilm onoam ida del ácido f t a  

lo cia n in a -d e -co b r6- 3 , 4 * , 4 m ,4 *»* - te tr a s u lfó n ic o •

Una preparación azul es obtenida, s i  se l le v a  a ca­

bo la  tran sp osición  con e l colorante o bten ible a base del 

acido fta lo c ia n ln a -d e -c o b r e -3 , 4 * , 4» , 4 »*t -te tr a s u lfó n ic o  de 

fórmula

en l a  que A s ig n if ic a  e l  r a d ic a l de l a  fta lo c ia n in a  de co 

bre y  n 1 o 2.

Los productos antes cita d o s son so lu b le s en l e j í a  

de sosa a l  6-8$.

Preparaciones sim ilares son obtenidas con la s  corres  

pondientes mono- y diamidas d e l ácido fta lo c ia n in a -d e -c o b r e -  

- 3 >3 , >3“ $3 "*- te tr a s u lf  ónico.

E J E M P L O  7

S02 .NH.(CH2 )2 .NH.CH2 .CH.CH2Cl7J1

OH

4 ,7 2  p artes del compuesto de fórmula



I

10.

15 .

. 2 0 .

son trituradas con 60 partes de agua y mezcladas con 10 par 

tes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después de hincha­

das durante una hora son bien mezcladas 50 partes de cloru­

ro sódico y 15 partes en volumen de l e j í a  de sosa al 15# en 

volumen con la  mezcla reacclonal. Después de haber estado 

en reposo durante 20 horas e l producto reacclonal es desme­

nuzado! incorporado en 1000 partes de agua, neutralizado  

con ácido clorhídrico 2-n y mezclado con 200 partes de solu 

clon de cloruro sódico saturada. SI m aterial celulósico  

precipitado es separado por filtr a c ió n  y lavado a fondo con 

solución de cloruro sódico al 5-10#.

la  torta de filtr a c ió n  obtenida es incorporada fin a  

mente dispersada, en 200 partes de solución de cloruro sódi 

co a l 10# que contienen 3 partes de ¿oido clorhídrico con­

centrado, y tratada a 0-10° con solución de n itr ito  sódico 

2-n hasta la  manifestación de la  reacción de yoduro p o tá si-  

co-almidón; entonces es ajustado a l pH 7-8 con bicarbonato 

sódico y asadida una solución de 5 partes de ácido 1-benzoil 

am ino-8-oxinaftalin-3,6-disulfónico y 1o partes de bicarbo­

nato sódico en 200 partes de agua. Al cabo de 5 horas es 

separado por f iltr a c ió n , lavado incoloro con solución de cío 

ruro sódico a l 5- 10#, y secado. Resulta un colorante rojo.

S i se emplea en lugar de ácido 1 -benzoilamino-8-oxi. 

naftalin-3>6-disulfónico otros componentes de copulación, en



tonces son obtenidos otros colorantes, como por ejemplo
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Componente de copulación
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_Color

6

H
i

x'Cjs*
H*C-C ^C-OH S0,H

L i t ó

amarillo

r
H033

H
I

H ,C-C^C^C-OH
5 II I

N------- N -< ¡3 -S 0 5H

2 /3  I 
"  C1

7  HO IJHg

7 verde

¿

A \ - n=n- < 3

1/5 ho3s - I X I - so3h 1 a
______ - -...... —------r—.------P ____ £ --------------- r

£1 producto marcado + es soluble en le j í a  de sosa 

a l 6-8%. Los demás colorantes relacionados arriba pueden 

ser transformados mediante trituración  en húmedo en alcohol

en una forma la s  más de las veces amorfa que es soluble en 

agua y en á lc a lis  acuosos.

E J E M P L O  8

5 partes del compuesto de complejo de cromo 1:2  que 

contienen en enlace complejo un átomo de cromo con dos molé 

culas del colorante de fórmula



5 CENTIMO*

5 .

10.

15 .

256010
son suspendidas en 60 partes de agua; entonces son incorpo- 

radas 10 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después 

de un hinchado de una hora son bien mezcladas con la  masa 

hinchada 20 partes de cloruro sódico y 15 partes en volumen 

de l e j í a  de sosa a l 15# en volumen. A l cabo de 20 horas de 

tiempo reaocional la  masa sólida es desmenuzada, suspendida 

en e l  aparato mezclador en 50 partes de agua, neutralizada  

con ácido olorhídrico 2-n y  mezcladas con 150 partes de so­

lución de cloruro sódico saturada. La masa precipitada es 

separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo con solución de 

cloruro sódico a l 5-10#.

Resulta una masa negra grisácea. (Por le j í a  de so­

sa a l  15# en volumen es entendida una l e j í a  que presenta por 

l i tr o  de l e j í a  1 de NaOH)•

E J E M P L O  Q

3,3 partes del compuesto de fórmula

HjO-O' c " ' S

NHg

\
01

I J

son suspendidas en 50 partes de agua; entonces son incorpo­

radas 10 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después 

de una hora de hinchado son mezcladas bien con la  masa hin­

chada SO partes de oloruro sódico y 15 partes en volumen de 

l e j í a  de sosa a l 15# en volumen. Después de 20 horas de 

tiempo reaccional la  masa sólida es desmenuzada, suspendida



en e l aparato mezclador en 50 partes de agua, siendo neutra 

llzadas con leído clorhídrico 2-n y mezclada con 150 partes 

de solución de cloruro sódico saturada* La masa p re cip ita ­

da es separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo con solución 

de cloruro sódioo a l 5-10$.

persada en 200 partes de solución de cloruro sódico a l 10% 

que contienen 5 partes de ácido clorhídrico concentrado, y 

tratada a 0-10° oon solución de n itr ito  sódico 2-n hasta que 

se presenta la  reacción de yoduro potásioo-almidón; entonces 

es ajustado con bicarbonato sódico a l pH 7 -8  y  agregada una 

solución de 1,5  partes de ácido 1-benzoilam ino-8-oxinafta lin -  

- 3 ,6-disulfónico y 5 partes de bicarbonato sódioo en 200 par 

tes de agua. A l cabo de 5 horas se separa por filtr a c ió n  se 

lava incoloro con solución de cloruro sódico a l 5-10% y se 

seca» Resulta una masa de coloración ro ja .

E J E M P L O  1a

4,6? partes del compuesto de fórmula supuesta

(obtenido por condensación de 2 ,4 , 6-trioloropirim idina con 

ácido 1-araino-8 -o x in a fta lin -3 , 6 -disulfónico) son disueltas  

en 60 partes de agua; entonces son incorporadas 10 partes de 

m etilcelulosa soluble en á lc a li»  Después de una hora de hin

La torta de filtr a c ió n  es incorporada finamente dis



diado son bien mezcladas oon la  masa hinchada 20 partes de 

cloruro sódico y 15 partes en volumen de l e j í a  de sosa al 

15# en volumen» Después de 20 horas de tiempo reaccional la  

masa sólida es desmeuuzadaf suspendida en e l aparato mezcla 

dor en 500 partes de aguat neutralizada con ácido clorhídri 

00 2-n y mezclada oon 150 partes de soluoión de cloruro só- 

dioo saturado; La masa reaccional precipitada es separada 

por filtr a c ió n  y lavada a fondo con soluoión de oloruro só- 

dioo al 5 - 109&.

La masa obtenida es tratada durante 4  horas en una 

solución fr ía  de 10 partes de diazocompuesto de m-cloroani- 

liaa» estabilizado con cloruro de cinc en 400 partes de agua} 

entonces son adicionadas 100 partes de solución de cloruro 

sódico saturada} el producto precipitado es separado por f i l  

tración y lavado a fondo con solución de cloruro sódico al 

5- 1O#*

Una masa de color rojo oscuro es obtenida igualmen­

te» si se u t iliz a  en lugar del compuesto de fórmula indica­

da e l correspondiente compuesto de tricloroplrim idina»  

E J E M P L O  11,

Resulta una masa teñida de rojo oscuro

5 partes del colorante de fórmula supuesta

C1

(obtenido por condensación de 2 , 4 , 5 »6-tetracloropirim idina



son suspendidas en 60 partes de agua; entonces son incorpo­

radas 10 partes de m etiloelulosa soluble en á lc a li .  Después 

de una hora de hinchado son mezcladas bien con la  masa hin­

chada 20 partes de cloruro sódioo y 15 partes en volumen de 

l e j í a  de sosa a l  15$ en volumen. Después de 20 horas de 

tiempo reaccional la  masa sólida es desmenuzada, suspendida 

en e l aparato mezclador en 300 partes de agua, neutralizada  

con ácido clorhídrico 2-n y mezclada con 130 partes de solu 

oión de cloruro sódico saturada. La masa reaccional p reci­

pitada es separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo con solu 

oión de cloruro sódico a l 5-10$.

Resulta una masa teñida de am arillo.

E J E M P L O  1.2

5 partes del colorante de fórmula

ooü di colorante de aminoazopirazolona)

Ao-CHgCHg-Cl

son suspendidas en 60 partes de agua; entonces son incorpo­

radas 20 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después 

de una hora de hinchado son bien mezcladas con la  masa hin­

chada 20 partes de cloruro sódico y 15 partes en volumen de 

l e j í a  de sosa al 15$ en volumen. Al cabo de 20 horas de 

tiempo reaccional la  masa sólida es desmenuzada, suspendida



5 .

a 2 2  *
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en e l aparato mezclador en 500 partes de agua, neutralizada  

con ácido clorhídrico 2-n y mezclada con 150 partes de solu 

ción de cloruro sódico saturada. La masa precipitada es se 

parada por filtr a c ió n  y lavada a fondo con solución de clo ­

ruro sódico a 5-10$.

Resulta una masa teñida de color anaranjado oscuro.

E J E  M P I  0 13

5 partes del colorante de fórmula

son suspendidas en 60 partes de agua; entonces son incorpo- 

10. radas 20 partes de metí1 celulosa soluble en á lc a li .  Después

de una hora de hinchado son bien mezcladas con la  masa hin­

chada 20 partes de cloruro sódico y 15 partes en volumen de 

l e j í a  de sosa a l 15$ en volumen. Después de 20 horas de 

tiempo de reacción la  masa sólida es desmenuzada, suspendi- 

15 . da en e l aparato mezclador en 500 partes de agua, n eu tra li­

zada con ácido clorhídrico 2-n y mezclada con 150 partes de 

solución de cloruro sódico saturado. La masa precipitada  

es separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo con solución de 

cloruro sódico a l 5-10$.

2 0 . Resulta una masa teñida de amarillo ro jizo .



5 partes de colorante de fórmula

son suspendidas en 60 partes de agua; entonoes son incorpo­

radas 20 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Des­

pués de una hora de hinchado son bien mezcladas con la  masa 

hinchada 20 partes de cloruro sódico y 15 partes en volumen 

de le j ía  de sosa al 150 en volumen. Al cabo de 20 horas de 

tiempo reacoional la  masa sólida es desmenuzada, suspendida 

en e l aparato mezclador en 500 partes de agua, neutralizada  

con ácido ólorhídrico 2-n, y mezclada con 150 partes de so­

lución de cloruro sódico saturada. La masa precipitada es 

filtr a d a  y lavada a fondo con solución de cloruro sódico a l  

5- 100.

Resulta una masa teñida de azul oscuro. 

E J E M P L O  15

2,7 partes del compuesto de fórmula

HgN- O  -SOg-CHgCHg-O-SO^H

son suspendidas en 60 partes de agua; entonoes son incorpo-
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radas 10 partes de m etllcelulosa soluble en á lc a li .  Al ca­

bo de una hora de hinchado son bien mezcladas con la  masa 

hinchada 20 partes de cloruro sádico y 15 partes en volumen 

de le j í a  de sosa a l 15$ en volumen. Después de 20 horas de 

tiempo reacclonal la  masa sólida es desmenuzada) suspendida 

en el aparato mezclador en 500 partes de agua, neutralizada  

con ácido clorhídrico 2-n, y mezclada con 150 partes de so­

lución de cloruro sódico saturada. La masa precipitada es 

filtr a d a  y lavada a fondo con solución de cloruro sódico al 

5- 1095.

la  torta de filtr a c ió n  obtenida es introducida fin a  

mente dispersada en 200 partes de solución de cloruro sódi­

co al 10$ que contienen 5 partes de ácido clorhídrico con­

centrado y tratada a 0-10° con solución de n itr ito  sódico 

0)2-n hasta que se manifiesta una reacción permanente de yo 

duro potáslco-almidón; entonces es ajustado a l pH 7 -8  me­

diante bicarbonato sódico y adicionada una solución de 1,8  

partes de ácido 1-o x in a fta lin -4—sulfónico y 7 partes de b i­

carbonato sódico en 200 partes de agua. Después de 5 horas 

se separa por filtr a c ió n , se lava incoloro con solución de 

cloruro sódico al 5-10$ y se seca. Resulta una masa teñida 

de rojo oscuro.

E J E M P L O  16

5 partes del colorante de fórmula
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son suspendidas en 60 partes de agua; entonces se incorpora 

10 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después del 

hinchado durante la  noche se mezclan 20 partes de cloruro 

sódico con la  mezcla reaccional. Se adiciona paulatinamen- 

5, te en e l transcurso de 5 horas 15 partes en volumen de le ­

j í a  de sosa a l 15# en volumen y se mezcla bien con la  masa 

reaccional. A l cabo de ulteriores dos horas la  masa es des 

menuzada, suspendida en e l aparato mezclador en 500 partes  

de agua, neutralizada con ácido clorhídrico 2-n y mezcladas 

10. con 150 partes de solución de cloruro sódico saturada. la

masa precipitada es separada por filtr a c ió n , y lavada a fon 

do con solución de cloruro sódico al 5-10#. Resulta tina ma 

sa teñida de rojo oscuro.

Si se transpone 5 partes del colorante de fórmula

H*C-C-5 n
U

C-N=N-
II
C-OH P

so3h

-NH-C00-

C1
~C1

SOjH

eea arreglo a la  prescripción operatoria anterior, entonces 

resu lta una masa teñida de amarillo oscuro.

E J E M P L O  17

5 partes del colorante de fórmula
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5 .

son suspendidas en 60 partes de agua; entonces se introducen 

10 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después de 

una hora de hinchado se mesóla bien con la  masa hinchada 20 

partes de cloruro sádico y 15 partes en volumen de l e j í a  de 

sosa a l 15$ en volumen. Después de 20 horas de tiempo reac 

cional la  masa es desmenuzada, suspendida en e l  aparato mez 

dador en 500 partes de agua, neutralizada con ácido clorhl 

drico 2-n y mezclada con 150 partes de solución de cloruro 

sódico saturada. La masa precipitada es separada por f i l ­

tración y lavada a fondo oon soluoión de cloruro sódico al 

5- 10$.

Resulta una masa tefilda de pardo ro jizo .  

E J E M P L O  18

5 partes del colorante de fórmula

C1

so3h

15 son suspendidas en 60 partes de agua; entonces se incorpora
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10 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después de 

una hora de hinchado se mezola bien con la  nasa hinchada 20 

partes de cloruro sódico y 15 partes en volumen de l e j í a  de 

sosa al 15# en volumen. Al cabo de 20 horas de tiempo rea<j 

5 . cional la  masa sólida es desmenuzada, suspendida en e l apa­

rato mezclador en 500 partes de agua, neutralizada con á c i­

do clorhídrico 2-n, y mezclada con 150 partes de solución 

de cloruro sódico saturada. La masa precipitada es separa­

da por filtr a c ió n  y lavada a fondo oon solución de cloruro 

10 . sódico al 5- 10#. Resulta una masa teñida de amarillo oscuro.

E J E M P L O  1Q

20 partes de tina carboxim etilcelulosa (Renose SP) 

hidrosoluble de baja viscosidad son incorporadas en 60 par­

tes de agua y di sueltas; entonces se amasa en la  masa visco. 

15 . sa así obtenida 4 ,7 2  partes del compuesto de fórmula

y se mezcla bien con la  masa 15 partes en volumen de le j ía  

de sosa a l 1 5# en volumen. Después de 22 horas se termina 

la  elaboración del modo siguiente :

La masa reacciohal tenaz es desmenuzada, mezclada 

con 250 partee de agua y tratada con un agitador rápido has 

ta que se origina tina masa homogénea. Bajo rápida agitación

2 0 .
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es precipitada entonces la  nasa celulósica con 80 partes de 

ácido clorhídrico 2-n y separada por filtr a c ió n . La torta  

de filtr a c ió n  es lavada a fondo con agua clorhídrica (1 par 

te en volumen de ácido clorhídrico concentrado por 100 par­

tes en volumen de agua). La torta de filtr a c ió n  seguidamen 

te es desmenuzada, mezclada con 100 partes de agua y 20 par 

tes de ácido clorhídrico 2-n y diazotada a 0-10° con solu­

ción de n itr ito  sódico 0,2-n hasta que se presente la  reac­

ción de yoduro potásico-almidón. Entonces la  mezcla reac­

ción a l es neutralizada por adición de bicarbonato sódico só­

lido y mezclada con una solución a base de 2,5 partes de 

ácido 1-benzoilam ino-8-oxinaftalin-3>6-disulfónico y 3 par­

tes de bicarbonato sódico en 150 partes de agua. Al cabo 

de 3 a 4  horas ha quedado terminada la  copulación. El com­

puesto de colorante celulósico formado es precipitado me­

diante adición de 100 partes de ácido clorhídrico 2-n, sepa 

rado por filtr a c ió n  y lavado con agua ácida a l congo. La 

torta de filtr a c ió n  es disuelta en 200 mi de alcohol a l 80# 

y la  solución es neutralizada por adición de le j í a  de sosa 

a l 15#, a cuyo efecto se p recip ita  e l compuesto de coloran­

te celulósico; es aislado mediante filtr a c ió n  y lavado pos­

teriormente con alcohol.

Se obtiene una masa hidrosoluble de intensa colora­

ción ro ja .

E J E M P L O  20

22 partes de una carboximetilcelulosa (Renose V ex­

tra) viscosa, hidrosoluble, son incorporadas en 60 partes  

de agua; entonces se amasa en la  masa viscosa 4 ,7 2  partes 

del compuesto de fórmula
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C1

Con la  masa son bien mezcladas 15 partes en volumen de l e ­

j í a  de sosa a l 15# en volumen. Después de 22 horas se te r­

mina la  elaboracién como sigue :

La masa reaccional tenaz es desmenuzada» mezclada 

5. con 500 partes de agua y tratada con un agitador rápido»

hasta que se origina una masa homogénea. Bajo agitación rá 

pida son adicionadas a la  masa celu lósica 90 partes de á c i­

do clorhídrico 2-n, y la  mezcla reaccional es separada por 

filtr a c ió n . La torta de filtr a c ió n  es lavada a fondo con 

10. agua clorhídrica (1 parte en volumen de ácido clorhídrico

concentrado por 100 partes en volumen de agua)» seguidamen­

te desmenuzada» mezclada con 200 partes de agua y 20 partes  

de ácido clorhídrico 2-n» y diazotada a 0-10° con solución  

de n itr ito  sódico 0»2-n hasta que se presenta la  reacción  

15 . de yoduro potásico-almidón. Mediante adición de bicarbona­

to sódico sólido es neutralizada la  masa reaccional; enton­

ces se mezcla con una solución de 5 partes de bicarbonato 

sódico y 1 ,7  partes de ácido 2 -acetilam ino-5-o x in a fta lin -7-  

sulfónico en 200 partes de agua. Al cabo de 3 a 4 horas que, 

2 0 . da terminada la  copulación. E l compuesto de colorante celu

lósico formado es precipitado por adición de 100 partes de 

ácido clorhídrico 2-n, separado por filtr a c ió n  y lavado con 

agua ácida a l congo. La torta de filtr a c ió n  es desmenuzada, 

suspendida en 200 mi de alcohol a l 80fot y la  masa c e lu ló sl-



oa es neutralizada mediante adición de le j ía  de sosa a l 15$. 

El producto obtenido es separado por filtr a ció n  y lavado pos 

teriormente con alcohol, y secado.

Se obtiene una masa altamente viscosa hidrosoluble 

5. que presenta una coloración intensamente anaranjada.

E J E M P L O  21

4 , 72 partes del compuesto de fórmula

C-NH
II

so3h

V N
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son amasadas con 60 partes de agua; entonces son mezcladas 

20 partes de carbozim etilcelulosa. Al cabo de dos horas 

son bien mezcladas con la  masa 10 partes de cloruro sódico 

y 14 partes en volumen de le j í a  de sosa a l  15$, Después de 

5 . 20 horas se termina la  elaboración de la  manera siguiente :

La masa tenaz es desmenuzada, mezclada con 230 par­

tes de agua y tratada con un agitador rápido hasta que se 

origina una masa homogénea. Entonces la  masa celulósica es 

precipitada bajo agitación rápida con 80 partes de ácido 

10 , clorhídrico 2-n y separa por f iltr a c ió n . La torta de f i l ­

tración es lavada a fondo con agua clorhídrica (1 parte en 

columna de ácido clorhídrico concentrado por 100 partes en 

volumen de agua). La torta de filtr a c ió n  es desmenuzada e 

incorporada en 200 partes de alcohol. Esta mezcla es neu- 

13* tralizada mediante adición de le j ía  de sosa a l 15$>; enton­

ces es separado por filtr a c ió n , lavado posteriormente con 

alcohol y secado,

5 partes del producto obtenido son incorporadas en 

el agitador rápido en 100 partes de agua que contienen 6 

20 , partes de bicarbonato sódico. En la  masa viscosa que se va

formando son introducidas 1,5  partes de ftalocianina de co- 

bre-3 ,3 ’ , 3" , 3”* -tetra-su lfocloru ro en forma de polvo, Al 

cabo de 4 días son incorporadas bajo agitación 5 partes en 

volumen de le j ía  de sosa al 15% en volumen,

25, Después de una hora es incorporada una masa en 500

partes de agua. Mediante adición de 80 partes en volumen de 

ácido clorhídrico 2-n es precipitada la  masa. Seguidamente
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se f i l t r a  e l precipitado, lavándolo posteriormente a fondo 

con agua clorhídrica (1 parte en volumen de ácido clorhídril 

co concentrado por 100 partes en volumen de agua). La to r­

ta  de filtr a c ió n  es desmenuzada e incorporada en 100 partes 

5 . de alcohol. Mediante adición de l e j í a  de sosa es n eu tra li­

zada la  mezcla; entonces es separado por filtr a c ió n  y seca­

do.

Resulta un producto hidrosoluble teñido de azul os­

curo.

10 . E J E M P L O  22

4  partes de 2 -clo ro -4 -(beta-am inoetil)-am ino-6 - ( 2 t , 

,5 ’ -d isu lfo fen il)-a m in o -1,5 ,5 -tria zin a  son amasadas con 50 

partes de agua, siendo luego mezcladas 20 partes de carboxi, 

m etilcelulosa. Después de dos horas son bien mezcladas con 

15 . la  masa 10 partes de cloruro sódico y 14 partes en volumen 

de le j ía  de sosa a l 15$ en volumen. Al cabo de 22 horas la  

masa tenaz es desmenuzada, introducida en 250 partes de agua, 

tratada en e l agitador rápido durante tanto tiempo hasta que 

se origina una solución viscosa homogénea y entonces mezcla 

20 . da con 80 partes en volumen de ácido clorhídrico 2 -n. El 

m aterial precipitado es separado por filtr a c ió n  y lavado a 

fondo con agua clorhídrica (1 parte en volumen de ácido clor, 

hídrico concentrado por 100 partes en volumen de agua). La 

torta de filtr a c ió n  es incorporada desmenuzada en 200 par- 

25 . tes de alcohol; mediante adición de l e j í a  de sosa a l 15$ es

neutralizada la  mezcla; entonces es separado por filtr a c ió n  

y lavado posteriormente.

4  partes de la  masa obtenida son introducidas en 100 

partes de agua y 1 parte de amoníaco concentrado en el a g i-  

3 0 . tador rápido, Al cabo de 30 minutos es introducida 1 parte



de ftalooianina de cobre-3,3, ,3'‘ ,3 ,,t -tetrasu lfocloru ro en 

forma de polvo, Entonces se transpone bajo lig e ra  agitación  

durante 24 horas a 23- 30° .  Después de 6 horas de tiempo 

reaccional es adicionada otra vez una parte de amoníaco con 

centrado. Después de 24 horas es terminado de elaborar del 

modo descrito en el ejemplo 21, último párrafo.

Resulta tuia masa hidrosoluble teñida de azul oscuro* 

E J E M P L O  23

300 partes de celulosa déLálamo temblón son d e sfi­

bradas en e l agitador rápido y aspiradas en é l f i l t r o  de as 

plraolón a 200$ de aumento de peso* Entonces la  masa celu­

ló sica  es tratada durante una hora a 40°  en una amasadora 

de Pfleiderer oon 230 partes de sosa cáustica; entonces son 

adicionadas 11 partes en volumen de peróxido de hidrógeno 

al 27$ en volumen, tratando ulteriormente durante 3 horas a 

40 • Seguidamente la  masa es enfriada a 23° ,  adicionando 

210 partes de ácido monooloroacético y 13 partes de sosa 

cáustica. Se sigue tratando durante 4  horas a 43- 50° .  La 

mása obtenida es dejada en reposo durante la  noche.

1/30 de la  masa carboxlm etilcelulósica asi obtenida 

es mezclada con 20 partes de cloruro sódico y 30 partes de 

agua; entonces se incorpora bajo agitación paulatinamente 2 

partes de bicarbonato sódico. Después de estar en reposo 

durante 10 minutos se amasa en la  mezcla reaccional 4 ,7 2  

partes del compuesto de fórmula
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Al cabo de 24 horas de tiempo reaccional la  masa es mezcla­

da con 250 partes de agua y desmenuzada en e l aparato mez­

clador, De la  masa obtenida es precipitado el m aterial ce­

lulósico transpuesto mediante adición de 80 partes en volu- 

5. men de ácido clorhídrico 2-n, separado por filtr a c ió n  y la ­

vado a fondo con agua clorhídrica (1 parte en volumen de áci 

do clorhídrico concentrado por 100 partes en volumen de agua), 

la  torta de filtr a c ió n  es desmenuzada, mezclada con 100 par 

tes de agua y 20 partes de ácido clorhídrico 2n y diazotado 

10, a 0-10° con solución de n itr ito  sódico 0,2-n hasta que se

m anifiesta la  reacción de yoduro potásico-almidón. Enton­

ces la  mezcla reaccional es neutralizada por adición de b i­

carbonato sódico sólido y mezclada con una solución de 2 par 

tes de ácido 1-benzoilaraino-8-oxinaftalin-3>6-disulfónico 7 

15 » 4  partes de bicarbonato sódico en 80 partes de agua. Al ca

bo de 3 a 4  horas ha quedado terminada la  copulación. El 

compuesto de colorante celulósico formado es precipitado me 

diante adición de 4  veces e l volumen de alcohol, separado 

por filtr a c ió n , lavado a fondo con alcohol, y secado,

2 0 , Se obtiene una masa teñida de un rojo que p ráctica­

mente es perfectamente soluble en agua,

E J E M P L O  24

10 partes de un alcohol p o liv in flic o  usual en e l co 

mercio (tipo K 44/ 20 , Lonza), 50 partes de agua, 15 partes
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en volumen de le j ía  de sosa al 15f» en volumen 7 20 partes  

de cloruro sódico son bien mezcladas en e l  aparato mezcla­

dor; entonces son mezoladas oon la  mezcla 4 ,7 2  partes del 

compuesto

N N

I
C1

5, en e l aparato mezclador. La mezcla reaccióaalobtenida es con

servada durante 24 horas en un recipiente cerrado. Seguida 

mente es incorporada la  mezcla en 500 partes en volumen de 

solución de cloruro sódico a l 15$, neutralizada con ácido 

clorhídrico 2-n, separada por filtr a c ió n  7 lavada a fondo 

10. con solución de cloruro sódico a l 15$.

La torta de filtr a c ió n  es incorporada en 100 partes 

de solución de cloruro sódico a l 15$j se adiciona 5 partes 

de ácido clorhídrico concentrado, luego se trata  con solu­

ción de n itr ito  sódico 2-n a 0-10° hasta que se m anifiesta  

15 . la  reacción de 7oduro potásico-almidón. Seguidamente es

ajustado mediante carbonato sódico a l pH 6-7  7 adicionada 

una soluoión de 1 parte de áoido l-^ -c lo r o f e n ilJ - S - m e t i l-  

- 3-pirazolon-4 t -sulfóniool 5 partes de acetato sódico en 

100 partes de agua. Se tra ta  durante 4 horas, luego se se­

para por filtr a c ió n , se lava a fondo con solución de cloru­

ro a l  15$* finalmente se lava bien posteriormente con alco­

hol a l 70$ 7 se seca;

20
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Resulta una masa teñida de amarillo que es soluble 

en agua (hasta un residuo muy reducido),

E J E M P L O  25

10 partes de almidón soluble son mezcladas con 40 

5* partes de agua, 15 partes de colorante de fórmula

Cl-C c
I II
N N

I
C1

ho5s -

HN OH

-N=W- O
- so3h

y 15 partes en volumen de le j í a  de sosa a l 15% en volumen. 

L1 cabo de 4  horas la  masa sólida es desmenuzada, suspendi­

da en el aparato mezclador en 500 partes de agua y neutral! 

zada por adición de ácido clorhídrico 2»n. La masa reaccio  

10 , aal es separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo. Resulta

una masa roja, insoluble.

Si se u t i l iz a  15 partes de colorante de fórmula

entonces se obtiene una masa azul, insoluble.

Si se u t i l iz a  15 partes de colorante de fórmula



HO

¿0 -NH-CO-CHj
C1

entonces se obtiene una masa anaranjada, insoluble»

E J E M P L O _26

10 partes de o xietileelu lo sa  hldrosoluble (Natrosol 

250 loir) son disueltas en 40 partes de agua. En esta solu­

ción son amasadas 10 partes del compuesto de fórmula

y 15 partes en volumen de le j í a  de sosa a l 15# en volumen. 

Al cabo de 3 horas es desmenuzada la  masa dura, suspendida 

en e l aparato mezclador en 500 partes en agua, y mediante 

adición de ácido clorhídrico 2-n llevada a l pH 7 . la  masa 

reaccional es separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo.

dispersada en 200 partes de agua que contienen 10 partes de 

ácido clorhídrico concentrado, y tratada a 0-10° con solu­

ción de n itr ito  sódico 2-n hasta que se m anifiesta la  reac­

ción de yoduro potásico-almidón; entonces es ajustado con 

bicarbonato sódico a pH 7 y añadida una solución de 9 par­

C1

La torta de filtr a c ió n  es incorporada, finamente



tes de ácido 1-benzoilam ino-8-oxinaftalin-3,6-disulfóni- 

co y 15 partes de bicarbonato sádico en 200 partes de 

agua, Al cabo de 5 boras es separado por f i l t r a d  ón, la  

vado a fondo y secado. Resulta una masa de colorante ro 

ja , insoluble.

Si se emplea otros componentes de copulación, en 

tonces pueden ser obtenidos otros matices de color (com­

párese e l ejemplo 7)»

Con arreglo a la  prescripción anterior pueden ser 

transpuestas con buen efecto sim ilar, asimismo, 10 par­

tes de almidón bidrosoluble.

Las preparaciones de colorante obtenidas son in ­

solubles* Por trituración en húmedo en suspensión acuo­

sa o alcohólica (vg, en molinos de bolas, molinos vibra­

torios, e tc .)  a magnitudes de grano de unos 5 mieras y 

menos, son obtenidos productos que resultan muy bien apro 

piados para la  tintura de masas de viscosa.

E J E M P L O  27

10 partes del compuesto de fórmula

01

son dispersadas en 50 partes de agua. Entonces se incor 

pora 10 partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Des­

pués de una hora de hinchado son mezcladas con la  mezcla



5 .

10.

256010
reaccional 15 partes en volumen de le j í a  de sosa a l 15$ en 

volumen. Después de 3 horas la  masa es dispersada en 500 

partes de agua en e l aparato mezclador, neutralizada con 

ácido clorhídrico 2-n, separada por filtr a c ió n  y lavada a 

fondo con agua.

Por subsiguiente diazotación y copulación, del mo­

do descrito en ejemplos anteriores, pueden ser preparados 

diversos colorantes. Los productos obtenidos son insolu­

bles y pueden ser u tiliza d o s, por ejemplo después de una 

trituración en húmedo a magnitudes de grano de 5 mieras y 

menos, para la  tintura de masas de viscosa.

^ E J E M P L O  28

10 partes del compuesto de fórmula

Cl-C
l
N

t
C-NH-
II
N

so5h

NHg

son dispersadas en e l agitador rápido en 60 partes de agua;

15. entonces son introducidas 10 partes de m etilcelulosa hidro-

soluble. Después de 5 horas de hinchado son incorporadas 

en la  masa 15 partes en volumen de l e j í a  de sosa a l 15% en 

volumen. Al cabo de 3 horas la  masa sólida es dispersada 

en el aparato mezclador en 500 partes de agua, acidulada a l

20. congo con ácido clorhídrico 2-n, separada por filtr a c ió n  y

lavada a fondo con agua clorhídrica (1 parte en volumen de 

ácido clorhídrico concentrado por 100 partes en volumen de 

agua). La masa es desmenuzada, mezclada con 200 partes de
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agua y 20 partes de ácido clorhídrico 2-n, y üiazotada a 0-

senta reacción de yoduro potásico-almidón, Mediante adi­

ción de bicarbonato sódico sólido es neutralizada la  masa 

reaccional; luego se mezcla con una solución de 10 partes 

de bicarbonato sódico y 6,5 partes de ¿cido 1-bensoilamino- 

- 8 -oxinaftalin~3 *6-disulfónico en 200 partes de agua* Al 

cabo de 3- 4- horas queda terminada la  copulación* El colo­

rante formado es precipitado mediante adición de ácido olor 

hídrico 2-n (hasta la  reacción ácida a l congo), separado 

por filtra o ió n  y lavado con agua ácida al congo. La torta  

de filtr a c ió n  es desmenuzada, dispersada en 200 partes de 

alcohol y neutralizada por adición de l e j í a  de sosa a l  

E l producto obtenido es separado por filtr a o ió n , lavado po£ 

teriormente con alcohol y secado*

En lugar de 10 partes de m etilcelulosa hidrosoluble 

se puede p artir  de 10 partes de g lico la to  de almidón sódico, 

siendo obtenido igualmente un odorante rojo p o lih id roxila-  

do.

U E I P L O  29

10 partes de dextrina son disu eltas en e l agitador 

rápido en 40 partes de agua; entonces son introducidas bajo 

agitación 10 partes del compuesto de fórmula

-10 ° con solución de n itr ito  sódico 0,2-n hasta que se pre­



y seguidamente 15 partes en volumen de le j ía  de sosa al 15$ 

en volumen» Después de 3 horas la  masa solida formada es 

dispersada en 300 partes de agua en e l aparato mezclador, 

siendo neutralizada con ácido clorhídrico 2-n, separada por 

filtr a c ió n  y lavada a fondo»

Mediante subsiguiente diazotaeión y copulación, co­

mo está descrito en ejemplos anteriores, pueden ser prepara 

dos diversos colorantes. Los productos obtenidos son inso­

lubles en agua y  pueden ser u tiliza d o s por ejemplo después 

de una trituración  en húmedo a magnitudes de grano de 5 mi­

eras y menos, para la  tintura de masas de viscosa. 

E J E M P L O  50

10 partes del compuesto de fórmula

son dispersadas en e l agitador rápido en 60 partes de agua; 

entonces son incorporadas 10 partes de alginato sódico purjL 

ficado, finamente pulverizado. Después de hinchado durante 

la  noche se incorpora en la  masa 15 partes en volumen de le  

j í a  de sosa al 15$ en volumen» Al cabo de tres horas la  ma 

sa sólida formada es dispersada en el aparato mezclador en 

500 partes de agua, acidulada al congo con ácido clorhídri­

co 2-n separada por filtr a c ió n  y lavada a fondo con agua 

clorhídrica (1 parte en volumen de ácido clorhídrico concen



trado por 100 partes en volumen de agua). La elaboración u l  

terior hasta la  preparación de colorante terminada es lle v a  

da a l cabo exactamente del mismo modo como en el ejemplo 26 , 

10 partes de sal sódica de pectina pueden ser trans 

formadas de modo similar en colorantes»

E J E M P L O  31

10 partes del compuesto de fórmula

son dispersadas en una solución de 15 partes en volumen de 

l e j í a  de sosa al 15# en volumen y 60 partes de agua. En ton 

ces se incorpora inmediatamente 10 partes de guaraña (guara 

na es la  fracción hidrosoluble del llamado ”Guargum»«, un po 

lisacárido consistente en cadenas de mannosa y galactosa). 

Al cabo de tres horas la  masa desmenuzada es suspendida en 

500 partes de agua y acidulada al congo mediante adición de 

ácido clorhídrico 2-n. La masa precipitada es separada por 

filtr a c ió n  y lavada a fondo con agua acida a l congo» La 

torta de filtr a c ió n  es introducida finamente dispersada en 

200 partes de agua, diazotada y , del modo descrito en ejem­

plos anteriores, copulada con ácido 1-benzollamino-8-oxinaf 

ta lln -3 ,6 -d isu lfó n ico , ácido 2-am in o-5-oxin aftalin -7-sulfó- 

nico, o con ácido l-fe n il-J -m e til-^ -p ira zo lo n -V -su lfó n ico .

Con arreglo a la  prescripción anterior pueden trans 

ponerse, asimismo, 10 partes de goma arábiga y se obtiene

C l-

C1
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igualmente colorantes que son apropiados para la  tintura de 

por ejemplo viscosa en la  masa de h ilatu ra.

E J p P l O  32

son suspendidas en 60 partes de agua; luego se incorpora 10 

partes de m etilcelulosa soluble en á lc a li .  Después de una 

hora de hinchado son bien mezcladas con la  masa hinchada 20

sosa al 15fo en volumen. Después de 24 horas de tiempo rea^ 

cional la  masa sólida es desmenuzada, dispersada en 500 par 

tes de agua, neutralizada con ácido clorhídrico 2-n, y mez-

La masa precipitada es separada por filtr a c ió n  y lavada a 

fondo con solución de cloruro sódico a l 5-10$.

Resulta una masa teñida de amarillo»

E J E M P L O  53

10 partes del compuesto de fórmula

5 partes del colorante de fórmula

HO

| 2 CHj
HHg. CHgCHg-O-SOjH

partes de oloruro sódico y 15 partes en volumen de l e j í a  de

ciada con 150 partes de solución de cloruro sódioo saturada.



son disueltas en una solución de 60 partes de agua y 15 par 

tes en volumen de l e j í a  de sosa al 1 5$ en volumen. Enton­

ces se incorpora inmediatamente 10 partes de algodón fo sfo -  

nometilado hidrosoluble ( la  preparación está descrita en 

Text. Res. J . 2^ 274 (1 *959))* á l  cabo de tres horas la  ma 

sa desmenuzada es dispersada en 500 partes de agua y neutra 

llzada con ácido clorhídrico 2 -a . Después de la  adición de 

500 partes de alcohol es separado por filtr a c ió n  y lavado a 

fondo con alcohol a l  50$*

dispersada, en 200 partes de agua y diazotada y copulada del 

mismo modo como está descrito en ejemplos anteriores* Des­

pués de terminada la  copulación es mezclado con 500 partes 

de alcohol; la  masa precipitada es separada por filtr a c ió n  

y lavada posteriormente a fondo con alcohol a l 50$.

con buen efecto similar otras celulosas fosfonoraetiladas hi 

drosolubles, por ejemplo viscosa fosfonometilada.

S J E M P L 0 34

4 ,7 2  partes del compuesto de fórmula

La torta de filtr a c ió n  es incorporada, finamente

Según la  prescripción anterior se puede transponer

‘C

01

son trituradas con 60 partes de agua; seguidamente son in ­

corporadas 10 partes de celulosa fosfonometilada hidrosolu-



ble ( la  preparación está descrita en Text. Res. J. 2£ 274 

(1 *959)). Después de una hora de hinchado son mezcladas con 

20 partes de cloruro sódico y 15 partes en volumen de l e j í a  

de sosa al 15$ en volumen. Después de 20 horas la  masa es 

suspendida, desmenuzada, en 500 partes de agua y neutraliza  

da con ácido clorhídrico 2 -n. Después de la  adición de 500 

partes de alcohol es separado por filtr a c ió n  y lavado a fon 

do con alcohol a l 50$.

La elaboración u lte rio r (diazotación y copulación) 

es llevada a cabo de exactamente el mismo modo como en el 

ejemplo 35.

Según la  prescripción anterior pueden ser u t i l iz a ­

das con grado de transposición bueno sim ilar, otras celu lo­

sas fosfonometiladas, por ejemplo viscosa fosfonometilada. 

E J E M P L O___ 22

4,72  partes del compuesto de fórmula

son trituradas con 60 partes de agua. Entonces son mezcla­

das 10 partes de raetilcelulosa soluble en á lc a li .  Después 

de una hora de hinchado son bien mezcladas con la  mezcla 

reaccional 50 partes de cloruro sódico y 15 partes en volu­

men de l e j í a  de sosa a l 15$ en volumen. Después de 20 ho­

ras de reposo e l producto reaccional es desmenuzado, incor-
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10.

15 .

20.

2560 í 0
porado en 1000 partes de agua, neutralizado con ácido clo r­

hídrico 2-n y mezclado con 200 partes de solución de cloru­

ro sódico saturada, s i  producto celulósico es separado por 

filtr a c ió n  y lavado a fondo con solución de cloruro sódico 

a l 5-10$. S i rendimiento, referido a la  cantidad u tiliza d a  

de derivado de monoclorotriazina es de 60$.

La torta de filtr a c ió n  obtenida es incorporada, f i ­

namente dispersada, en 200 partes de una solución de cloru­

ro sódico a l 10$ que contienen 3 partes de ácido clorh ídri­

co concentrado y tratada a 0-10° con solución de n itr ito  só 

dico 2-n hasta que se presenta la  reacción de yoduro potási. 

co-almidón; entonces es ajustado con bicarbonato sódico al 

pH 7, siendo adicionada una solución de 3 partes de ácido 

1-benzoilamino-8 -oacinaftalin-3 »6-disulfón ico y 10 partes de 

bicarbonato sódico en 200 partes de agua. Después de 5 ho­

ras es separado por filtr a c ió n , lavado incoloro con solu­

ción de cloruro sódico a l  5-10$ y secado. Besulta una masa 

ro j a.

Si se emplea en lugar del ácido 1 -benzollamino-8-oxi  ̂

n aftalin -3,6 -d isu lfón ico  otros componentes de copulación, 

entonces se obtiene materiales teñidos de color diferente.

Así resu lta del ácido de fórmula

a 46 =

ho3s .

HO

-NH-CO-CHj

un producto de color anaranjado, del ácido 1 -o x in a fta lin -4 -
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-sulfónico un producto teñido de ro jo , del ácido 1,3 ,6 -n a f-  

tendlsulfónico un producto de coloración ro ja , y  del acido 

de fórmula

un producto teñido de azul.

3. Todos los derivados de colorantes celulósicos antes

mencionados son muy mal o no solubles del todo en lo s á lca ­

l i s .  Pero s i se tritu ra  estos productos en suspensión aleo 

hólica hasta una magnitud de grano de 3 mieras y menos del 

modo siguiente y se seca, se obtiene productos hidrosolu- 

10. bles :

25 partes del colorante polihidroxilado hinehable en 

agua son mezcladas con 250 partes de alcohol y molidas duran 

te tanto tiempo en un molino de bolas o o scilatorio  hasta 

que se obtenga productos que son solubles en le j ía  de sosa 

15 . a l 1- 8$. A continuación el alcohol es evaporado y e l pro­

ducto de color seco que se presenta es eventualmente sometió 

do otra vez a una trituración en seco.

E J E M P L O  36

5 partes de los preparados de colorante obtenibles 

20. según el ejemplo 6 son hinchadas en fr ío  en 55 partes de

agua durante dos horas; entonces son añadidas 40 partes de 

l e j í a  de sosa a l 15$ y la  mezcla es agitada hasta que se 

origina una solución viscosa.



Con esta solución son fulardeados te jid o s de algodón; 

seguidamente los tejid os son posteriormente tratados en un 

baño que contiene 5$ de ácido sulfúrico y 5$ de sulfato só­

dico, lavados a fondo en fr ío  y en calien te, y enjabonados 

hirviendo. Es obtenido un te jid o  teñido de modo homogéneo.

Si se u t i liz a  te jid o s que han sido producidos a ba­

se de fibras de vid rio, de p o lié ste re s, de p o lia c r ilo n itr i-  

lo , de poliamidas, de acetato o de tr ia ce ta to , entonces son 

obtenidos buenos efectos sim ilares.

E J E M P L O  37

25 partes de un producto de color insoluble, no hin 

chable en agua, cuya preparación está descrita por ejemplo 

en el ejemplo 26 , son mezcladas con 225 partes de agua y 

trituradas en un molino de bolas o o scila to rio , o aparatos 

sim ilares, durante tanto tiempo, hasta que son obtenidas 

partículas de 5 mieras y menores. La masa que se va forman 

do puede ser u tiliza d a  por ejemplo para la  tintura de masas 

de viscosa con arreglo a l ejemplo 38.

E J E M P L O  38

10 a 100 partes de una solución acuosa al 2 a 10$ 

de un producto de colorante hidrosoluble preparado por ejem 

pío según e l  ejemplo 19 o 20, o 10 a 100 partes de una solu 

ción a l 2-10$ de un producto de colorante, soluble en l e j í a  

de sosa al 6-8$, obtenido según e l ejemplo 36, o 10 a 100 

partes de la  pasta de colorante, cuya preparación está des­

c r ita  en e l ejemplo 37» son amasadas (cada vez según la  in­

tensidad de color deseada) en 1175 partes de una solución 

de xantogenato de viscosa a l 8,5$, correspondiente a un con 

tenido de 100 partes de a lfa -ce lu lo sa . La masa es agitada  

durante media hora y aireada a l vacío durante 5 a 6 horas.



Seguidamente se hace pasar la  masa viscosa del modo 

usual para la  producción de h ilo s  de viscosa, a presión a 

través de h ilera s, siendo coagulada a una temperatura de 45° 

en un baño de precipitación que contiene 120 g/1 de ácido 

sulfúrico a l 96$, 270 g/1 de sulfato sódico y 10 g/1 de sul 

fato de cinc.

Los h ilo s formados son estirados por 25$ y recogi­

dos en un bote de h ila r giratorio  con 600 r/min.

La torta de hilatura obtenida a continuación es tra  

tada posteriormente en un aparato cerrado con baño circu la ­

torio, y eso siendo primero enjuagada durante 10 minutos 

con agua de 60 a 75°, luego desulfonada con una solución de 

5 g/1 de s u lfito  sódico durante 20 minutos a 70°, siendo a 

coñtinuación avivada con 50 g/1 de oleato sódico a 50°  du­

rante 10 minutos.

Los baños de precipitación y de postratamiento no 

están o sólo débilmente teñidos.

Resultan tinturas irrecusables, sólidas a lavado y 

sólidas a l frote de buena transparencia.

La invención, dentro de su esencialidad, puede ser 

desarrollada en otras formas de realización  que difieran en 

detalle de la  indicada a t ítu lo  de ejemplo en la  descrip­

ción, a la s  cuales alcanzará igualmente la  protección que 

se recaba. Podrá, pues, llevarse a cabo con lo s medios y  

aparatos más adecuados, por quedar todo e llo  comprendido en 

e l esp íritu  de la s reivindicaciones.



Descrito e l  objeto de la invención se declara nuevas 

las siguientes reivindicaciones, con prioridades suizas núms. 

¿9 474 del 12 da Pebraro de 1959, 74 592 del 1a de junio de 

1959  y 254/60 del 12 de linero de 19ó0, existiendo en ellas  

unidad de invención:

1.  Procedimiento para la preparación de derivados 

de colorantes poliiiidroxilados estables, caracterizado porque 

se transpone materiales poliiiidroxilados solubles en álcalis  

acuosos y/o agua, con colorantes orgánicos, o bien con produc­

tos intermedios de ázoe dorantes apropiados para la formación 

de colorante, los cuales están aptos para reaccionar con los 

grupos oxi de los materiales polinidroxilados empleados, bajo 

formación de un enlace covalenie, en medio acuoso y en presen­

cia de fijadores de ácido, y porque se transforma, eventuel-  

mente acaso después de la eliminación de las fracciones no en­

lazadas de formadores de color ante estos últimos, ante todo, 

mediante copulación, o bien diazotaclón y copulación en colo­

rantes .

2. Procedimiento según 18 reivindicación 1, caracte­

rizado porque se u t i l iz a  como substancias de partida éteres 

celulósicos solubles en agua o á lc a l i .

3. Procedimiento según una de las reivindicaciones 

1 y 2, caracterizado porque se elimina mediante lavado las 

fracciones de colorante, o bien de formadores de colorante, 

no enlazadas con e l  éter celulósico.
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Procedimiento según una de las reivindicaciones  

1 a 3» caracterizado porque se u t i l iz a  compuestos de la 1,3>5-  

-triazina Jaalogenados como colorantes o bien formadores de co­

lorante, aptos pera reaccionar, capaces para la formación de 

un enlace cova lente.

5 . Procedimiento según una de las reivindicaciones  

1 a 4, caracterizado porque se segrega los productos de trans­

posición formados mediante adición de ácidos.

ó. Procedimiento según una de las reivindicaciones  

1 a 4, caracterizado porque se u t i l iz a  tanto colorante o í'or- 

mador de colorante que se originen derivados que contienen mas 

que 5,j, preferiblemente entre 40 y 100// de colorante, o for-  

mador de colorante respectivamente.

7. Procedimiento según una de las reivindicaciones

1 a 6, caracterizado porque se selecciona alcohol p o l i v i n í l i -  

co o polisacáridos solubles como substancias de partida.

8. Procedimiento según una de las reivindicaciones

1 a y, caracterizado porque se somete los productos de trans­

posición obtenidos a una trituración finísima en un medio en 

el  qu6 no son solubles.

9. Procedimiento según la reivindicación 7, caracte­

rizado porque se tritura de ta l  manera, o durante tanto tiempo 

hasta que se naya alcanzado una magnitud de grano de aproxima­

damente 5 ji a lo sumo,

10. Procedimiento para la tintura de viscosa en

la masa de hilatura, caracterizado porque se suspende en la 

masa de hilar un colorante obtenible según una de las reivin­

dicaciones 1 a 9, configurando esta última según métodos de 

por sí usuales.

11. Procedimiento para la preparación de derivados da30 .
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colorantes polihidroxilados e sta b le s.

Según se describe y reivindica en la  presente memoria 

que consta de cincuenta y dos aojas folia d a s  y e s c r it a s  a 

ma'quina por una sola cara, acompañadas de la documentación 

correspondiente.

Barcelona para madrid, a 11 de Feorero de 1 9 <¿0 .

ÜIB.. SOCIETE ANONIIüE.

p . a .

t r : jpt  
II; a g . 
i\i s rm.
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