
Case 5357/B

3 (ß

P A T E N T E  

D E

I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES DISA 

ZOICOS INSOLUBLES EN AGUA", a favor de la firma suiza 

CIBA, SOCIETE ANONYME, residente en BALE (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se re fiere a nuevos colorantes d i­

sazoicos carentes de grupos hidrosolubilizantes, como los 

grupos de acido sulfónico o de ácido carboxilico, de la fó r ­

mula

'i
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donde

10.

15.,

20.

A sign ifica  un radical bencénico, eventualmente substitui­

do,

R sign ifica  un radical 2-hidroxi-naftalin ico o 2-amino- 

naftalin ico ligado en posición 1 a l grupo azoico y 

X s ign ifica  un -átomo de hidrógeno, un grupo alquilo o 

un grupo alcoxi.;

Se llega  a los nuevos colorantes, s i se copula 

e l compuesto diazoico de un colorante aminoazoico carente 

de grupos hidrosolubilizantes, de la fórmula

donde A y X tienen e l significado expuesto al explicar la 

fórmula (1 ),

con una 20hidroxi-naftalina o 2-amino-naftalina copulante en 

posición 1.

Los colorantes aminoazoicos de la fórmula (2) 

pueden prepararse por el procedimiento de la solicitud de 

patente suiza núm. 11.221/63 (case 5356), calentando un colo­

rante hidroxidisazoico de la fórmula
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( que se obtiene mediante copulación de un aminobenceno, dia­

zoado, con un o-nitrofenol correspondiente, por ejemplo o- 

n itrofenol o l-hidroxi-2-nitro-5-clorobenceno), con una solu­

ción alcohólica de amoniaco. En concepto de aminobenceno se 

emplean anilina o sus derivados substituidos por átomos de 

halógeno, grupos alquilo o grupos alcoxi, por ejemplo 2-,

3- ó 4- cloroanilina, 3-bromoanilina, 2-, 3- o 4-m etilan ili- 

na, 2-, 3- ó 4-metoxianilina, 3-trifluorometilanilina', 2,5- 

dicloroanilina, 3,5-bis-trifluorom etilanilina, 2-trifluoro- 

metil-4-cloroanilina, 2-cloro-3-trifluorom etilanilina y 4- 

cloro-2-metilanilina.

Como componentes de copulación se toman en cuen­

ta las 2-aminonaftalinas y en particular las 2-hidroxinaf- 

talinas de la  fórmula

donde

Y s ign ifica  un átomo de hidrógeno, un grupo carblnoxi 

o un grupo -CONH-arilo, y

2 sign ifica  un átomo de hidrógeno, o de halógeno o un 

grupo alquilo o alcoxi*.'

La diazoación de los o dorantes aminoazoicos de la 

fórmula (2) puede efectuarse por los métodos usuales, ya de 

a i conocidos, por ejemplo con ayuda de ácido clorhídrico, y 

n itr ito  sódioo. Según e l procedimiento los compuestos diazomo- 

noazoicos asi obtenibles se copulan con los componentes finales,
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ló ;

15.

20'.
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en medio alcalino, alcalinizado con carbonato de a lca li, even­

tualmente con adición de agentes favorecedores de la copulación,' 

como la piridina, o la picolina, o de preferencia en medio 

ácido, por ejemplo de ácido dcético.

Los nuevos colorantes sirven de modo excelente, en par­

ticu lar después de transformados a una forma de división fina 

(por ejemplo mediante molturación, empastamiento, reprecip ita­

ción, e tc . ), para teñir y estampar material fibroso de po liéster, 

en particular terefta lato  de p o lie tilen e . Sobre este material 

se obtienen por los procedimientos tintóreos usuales,' por 

ejemplo con un baño tintóreo que contenga una dispersión fina 

del colorante y, de conveniencia, un agente dispersante, a 

temperaturas alrededor de 10OR C, eventualmente con adición de 

un agente imbibidor, o a temperaturas superiores a 100RC con 

empleo de sobrepresión, tinturas intensas y puras en tonos 

desde rojoanaranjado hasta violado, que se distinguen por 

extraordinaria solidez a la  luz y a la  sublimación. La buena 

solidez a la luz de los nuevos colorantes es sorprendente, 

pues e l colorante, conocido por Berichte 56, 2353 (1923), 

que en lugar de una 2-hidroxi- o 2-aminonaftalina contiene fe ­

nol como componente de copulación, presenta muy mala solidez 

a la  luz; y e l colorante designado con e l  número 26^105, del 

Indice de Colores, que se diferencia de los colorantes de este 

invento por contener un grupo metilo en lugar del grupo n itro , 

da igualmente tinturas muy poco sólidas a la  luz. Los nuevos 

colorantes tienen además la  ventaja de teñ ir muy poco la  lana 

que se halla en e l baño tintóreo. Son por lo  tanto bien aptos 

para teñir los tejidos mixtos de poliéster y lana.

Los colorantes de este invento sirven también pa-
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3^3942
ra teñir por e l procedimiento llamado Thermosol, en e l que 

e l te jido que se ha de teñir se impregna, de preferencia a 

temperaturas de 60° C á lo sumo, con una dispersión acuosa 

del colorante, que contiene de conveniencia 1 a 50% de urea 

y un espesante, en particular alginato sódico, y se expri­

me como de ordinario. De conveniencia se exprime de modo 

que e l género impregnado retenga del 50 al 100% de su peso 

in ic ia l en líquido tintóreo. Para f i ja r  e l  colorante, se 

calienta e l te jido  así impregnado a temperatura superiores 

a 100° C, por ej emplo entre 180° C y 210° C, de convenien­

cia después de secado previo, por ejemplo en una corriente 

de aire caliente.

Particular interés tiene e l procedimiento Thermosol 

recién mencionado para teñir tejidos mixtos de fibras de 

poliéster y fibras de celulosa, en particular algodón. En 

este caso, e l líquido de impregnación contiene, ademas del 

colorante de esta invento, colorantes apropiados para te ­

ñir e l algodón, por ejemplo colorantes de tina. Cuando se 

emplean estos últimos, se necesita un tratamiento del te ­

jido  fulardeado, después del tratamiento térmico, con una 

solución acuosoalcalina de un agente reductor de los corrien­

tes en la tin torería de tina.

En los ejemplos que siguen, las partes significan, 

en tanto no se indique otra cosa, partes en peso, y los por­

centajes, porcentajes en peso, las temperaturas estén ex­

presadas en grados centígrados.

1

E J E M P L O  1.

1.

30.
Se diazoan 24,2 partes de 4-am ino-3-nitro-l,l'-



azobenceno y se combinan, a 5-10°, con una' solución, alca- 

lin izada don hidióxido sádico, de 14^4 partes de 2-hidroxi- 

naftalina. La copulación se desarrolla rápidamente y e l co­

lorante disazoico se precipita por completo.. Se le  separa, 

se le  lava con agua para eliminar e l á lca li y se le  seca.

El nuevo colorante insoluble en agua, de la  fórmula

es un polvo ro jo , que en distribución fina tiñe las fibras 

de po lióster con matices rojos brillan tes. Estas tinturas 

tienen muy buena solidez a la  luz y a la  sublimación. La 

lana eventualmente mezclada con las fibras de po lióster 

queda prácticamente reservada.

Se llega  a colorantes de las mismas buenas propie­

dades s i, en lugar de 2-hidroxinaftaliña, se emplea como se­

gundo componente de copulación 2-hidroxi—6— 3 —7-metoxinaf- 

talina.

El colorante aminoazoico empleado como componente 

diazoico puede obtenerse así:

En recipiente cerrado, se callentan a temperatura 

de 165 a 170°, durante 15 horas, 24,3 partes de 4-hidroxi— 

3-nitro-1,1*-azobeneeno en una solución de 30 partes de amo­

níaco gaseoso en 400 partes de alcohol e t í l ic o . Terminada 

la  reacción, se concentra la  mezcla reacciona! hasta 1/3 de



su volumen, se la  f i l t r a  y se la  lava con alcohol e t ílic o  

fr ío .  Del 4-amino-i^-nitro-lyl'-azohenceno obtenido se re­

c r is ta liza  una muestra a partir*de alcohol. Esta muestra 

manifiesta un punto de fusión de 173̂ ** El análisis concuer­

da igualmente con los valores calculados para este compues­

to*

E J E N P L 0 2.

Se diazoan 27,65 partes de 4^amino-3-nitro-2'- 

cloro-l,l'-azobenceno y se combinan, a temperatura de 5 a 10 

con una solución, alcalinizada con hidnóxido sódico, de 17,4 

partes de 2-hidroxi-6-metoxi-naftalina. La copulación se de­

sarrolla  instantáneamente y e l colorante disazoico se preci­

p ita  por completo. Se le  separa por filtrac ión , se le  lava 

con agua para eliminar e l ¡álcali y se le  seca. El nuevo co­

lorante insoluble en agua, de la  fórmula

es un polvo ro jo , que en distribución fina tiñe, las fibras 

de poliáster con hermosos, tonos rojos. Estas tinturas t ie ­
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nen muy buena solidez a la  luz y a la  sublimación* La lana 

eventualmente mezclada a las fibras, de po liáster se tiñe 

muy poco.

Si, en lugar del 4 -am ino-3-n itro-2 '-c loro-l,l'- 

azobenceno, se emplea e l 4—amino-3-nit ro- 3*-cloro-1,1-azo— 

benceno, e l 4-amino-3-nit ro-4 '- cío ro-1,1 '- azobeneeno, e l 

4-amino- 3-nit ro-2' ,  4' -d i cío ro-1,1' -azob ene eno o e l 4-amino- 

3-nit ro- 4 *—met o x i-1 , 1' -  azo benc eno, se obtienen colorantes 

que tiñen las fibras- de po liáster con las mismas buenas pro­

piedades.

Los colorantes aminoazoieos empleados como compo­

nentes diazoicos pueden obtenerse por e l procedimiento in­

dicado en e l último párrafo del ejemplo*!...

15* B7J E N P L 0 3*

Se diazoan 24,2. partes de 4^-amino-3-nitro-1, 1' -  

azobenceno y se combinan, a temperatura de 5 a 10°, con una 

solución, alcalinizada con hidróxido sódico, de 30,7 partes 

de o—fenetidida de ácido 2-hidroxi—3-naftoico, la  copulación 

se termina en seguida y e l colorante se precip ita  por comple­

to. Se separa áste, se le  lava con agua para, lib ra rlo  del. 

á lca li y se le  seca. El nuevo colorante insoluble en agua, 

de la  fórmula



es un polvo ro jo-,, que en distribución fina tiñe las fibras 

de po lióster con tonos rojos brillantes. Estas tinturas po­

seen muy buena solidez a la  luz y a l'a sublimación. La lana 

eventualmente mezclada a las fibras de poli.áster queda prác­

ticamente reservada.

Se llega  a un colorante con las mismas buenas pro­

piedades s i se emplea como componente de copulación fina l 

o-anisidida. da ácido 2-hidroxi-3-naftoico *.

E J E M P L O  4*

Se diazoan 24? 2 partes de 4-amino—3-nitro-l,.I.'— 

azobenceno y se combinan, a 10-15^, con una solución acé­

t ica  de 14)3 partes de 2-amino-naftalina. Para completar la  

copulación se añade acetato sódico. Se separa el colorante, 

completamente precipitado, se le  lava con agua para eliminar 

e l .álcali y se le  seca. El nuevo colorante insoluble en 

agua, de la  fórmula

es un polvo obscuro que, en distribución fina, tiñe las f i ­

bras de po liéster con tonos violados brillantes. Estas tin­

turas poseen muy buena solidez a la  luz y a la  sublimación.



La lana eventualmente mezclada a las. fibras de po liés ter que­

da muy poco teñida.

Si en lugar de 4-amino-3-nitro-l,l*-azobenceno se 

emplea 4-amino—3—ni tro—2**—cío ro-1, i  azobeneeno, se obtiene 

un colorante con las mismas, buenas propiedades.

E J E M P L O  __ 5^

Se muele en húmedo 1. parte del colorante del ejem­

plo 1 con 2 partes; de una- solución acuosa a l 50% de le j;ia  

residual de celulosa su lfit ica  y se seca*.

Se agita  este preparado colorante con 40 partes, 

de. una solución acuosa al. 10% de un producto de condensar- 

ción de alcohol octadecilico y 20 moles de óxido de etileno 

y se añaden 4 partes de una solución de ácido acético al 40% 

Mediante dilución con agua se prepara eon e llo  un baño tin ­

tóreo de 4000 partes*

En este baño se introducen a  50° 100 partes de un 

género de fib ra  de po liés ter purificado, se aumenta la  tem­

peratura en media hora hasta 120-130^ y se tiña durante una 

hora en recipiente cerrado a dicha temperatura.. A continua­

ción se enjuaga bien.. Se obtiene una tintura da muy buena 

solidez a la  luz y a la  sublimación.

E J E M P L 0_____ 6*

A 50°,. 100 partes de un tejido mixto constituido 

por 50 partes de fibras de terefta lato de po lie tilene y  90 

partes de lana se introducen en un baño que, por 1000 par­

tes de agua, contiene 5 partes de una emulsión acuosa a l



7% de áster metilico de ¡ácido sa lic ilico, como acelerador,

I: parte de la  sai sàdica del .ácido diisobutilnaftalinsulfó— 

nico y I  parte del colorante del primer* párrafo del ejemplo 

1* luego se l le v a  en e l curso de 1 hora hasta ebullición, 

se hierre durante 1 y t/2 a 2. horas y se enjuaga bien, con 

agua calien te, e l material teñido.. No se precisa purifica­

ción u lterio r. Se obtiene una tintura de color ro jo brillan­

te de la  porción de poliáster, mientras que la  porción de la­

na. queda muy poco teñida.

E J E M P L O  7^

14. partes del colorante empleado en e l ejemplo 1, 

pr-imer párrafo, se muelen finamente con 126 partes de una* 

solucijÓn neutra de 126 partes; de ácido dinaftilmet andi sul­

tánico en 1000 partes de agua. Luego se prepara un baño de 

impregnación de la  composición siguiente:

200 partes de la  pasta colorante antes descrita 

300 partes de alginato sódico 1:100 

500 partes de agua

1000 partes .

Con e l  baño de tratamiento que se ha expuesto se

impregna, en e l fu lar (2 pasadas) un te jido de poliáster de

modo que aumente en e l 50 a 60% de su peso y luego se le

seca a 60°. A continuación se somete e l te jido a un t-rata-
o

miento térmico a temperatura de 200 a 220 durante 15 a. 1.20 

segundos. Despu,ás se le  enjabona, hirviendo, con una sola-
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ción de 5 g de jabón en 1 l i t r o  áe agua, áurante 30 minutos, 

y sa acaba como de ordinario (enjuague y secado). Se obtiene 

una tintura de color rojo brillante con excelentes propie­

dades de solidez.
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10.

F 0  f  A

Descrito e l objeto de la  presente invención, se 

declaran nuevas y de propia invención las siguientes re iv in ­

dicaciones,, con prioridad de las  demandas suizas de patentes 

UÚms.̂  t t *222/53 del 11 Septiembre de 1^963, y  ndm. 9^638/54 

del 22 de Julio de 1^964, existiendo en ambas unidad de in­

vención.-

1. Procedimiento para la  preparación de colorantes 

disazoicos insolubles en agua, que se caracteriza por copu­

larse e l compuesto diazoico de. un colorante aminoazoico car- 

rente de grupos hidrosolubilizantea, de la. fámula

A s ign ifica  un radical b en cónico, eventualmente, substituir 

do , y

XT s ign ifica  un .átomo de hidrógeno, un grupo alquilo o un 

grupo alooxi,

con una 2-hidroxi- o 2-amino-naftalina copulante en posición 

t *

N02

donde
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2  ̂ Procedimiento de acuerdo con la  reivindicación 1, 

qp.e se caracteriza por emplearse e l compuesto diazoico de 

una. amina de. l a  íjóimula

-14  -  '

donde

5<̂  V y W significan átomos de hidrógeno- o de halógeno o gru­

pos de alcoxi o alquilo in fe r io r  y 

X tiene e l significado expuesto antean

3. Procedimiento de acuerdo con las- reivindicaciones 

10. 1 y  2, caracterizado por em-plearae. como componente de copu­

lación un naftol de la  fórmula

OH

donde

Y s ign ifica  un átomo, de hidrógeno o un grupo carbalcoxi, 

in fe r io r  o -CONH-arílico y
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5+

Z sign ifica  un ¡átomo de hidrógeno o de halógeno o un 

grupo de alcoxi o alquilo in ferior.

4* Procedimiento para la  preparación de colorantes 

disazoicos insolubles en agua.

Segán se describe y reivindica en la  presente memoria 

descriptiva que consta de quince páginas, foliadas y escri­

tas a máquina por una sola de sus caras.

Madrid, a ' ^

CIBA SOMETE ANONYME. 

p. a*
JAME iSERM

1
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