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t
Se ha encontrado que se obtienen nuevos co-¡

lo ra n te s  d isazo icos de la  fórmula general

en que A s ig n if ic a  un ra d ic a l  a lcohileno con 2 hasta  5 

átomos de carbono, que puede e s ta r  su s titu id o  además por ; 

grupos a lcoh ilo  con 1 hasta  5 átomos de carbono, p r e f e r í - ;
j

blemente con 1 o con 2 átomos de carbono, haciendo reac­

cionar e l  colorante de la  fórmula

con 1,2-epóxidos de la  fórmula general

R

R

\ / ° \ / *
(3)

en que lo s  ra d ic a le s  R s ig n ifican  átomos de hidrógeno y / o . 

grupos a lcoh ilo  con 1 hasta  5 átomos de carbono, o con 

halogenuros de h id rox ia lcoh ilo  de la  fórmula general

X -  A -  OH

-  2 -

(4)
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en que A posee e l significado antes citado y X represe t 

ta  un átomo de cloro, bromo o yodo. !

El colorante de la  fórmula (2) antes citada,' 

u tiliz a d o  como compuesto de partida , es conocido bajo l a  . 

designación Disperse Orange 13 (véase Colour Index (1956), 

C .I. NS 26.080). Ejemplos de 1,2-epóxidos, que se pueden ¡ 

u t i l i z a r  en e l presente procedimiento, son óxido de e t i -  ! 

leño, óxido de propileno, óxido de s -d im etile tilen o , óxi-¡ 

do de s -m e ti l -e t i l -e t i le n o , óxido de tr im e ti le t i le n o , óx i' 

do de te tra m e til-e tile n o , óxido de isobu tileno  y óxido de * 

iso p ro p ile tile n o . A causa de su f á c i l  accesib ilidad  se 

p refie ren  en general óxido de e tilen o  y óxido de p ro p ile - ' 

no. Ejemplos de halogenuros de h id rox ia lcoh ilo  de la  fó r ­

mula (4) an te rio r son be ta-c lo roetano l, 3-cloropropanol- 

- (1 ) , 5 -o lo ropen tano l-(l) y 6-bromo-hexanol-(2).

La reacción del compuesto de partida  de la  

fórmula (2) con lo s  compuestos de l a  fórmula (3) o lo s  de. 

la  fórmula (4) tie n e  lugar bajo condiciones que son gene­

ralmente usuales en e l caso de la  reacción de feno les con 

1,2-epóxidos o con halogenuros de h id rox ia lcoh ilo .

El procedimiento de acuerdo con e l invento 

se l le v a  a cabo convenientemente haciendo reaccionar e l 

colorante de partida  con e l 1,2-epóxido o e l halogenuro 

de h id rox ia lcoh ilo  en una proporción molar entre  aproxi­

madamente 1:1 y 1:3. En general, se p re fie re  una propor­

ción molar de aproximadamente 1:1,1 hasta  1:2. Cono d iso l 

ventos son apropiados sobre todo é te re s  de g lic o le s , t a ­

le s  como por ejemplo d ie tilén g lio o lm o n o e tilé te r y d ie t i -  

lé n g lico ld im e tilé te r , a s í como dimetilformamida. ;

La reacción del colorante de la  fórmula (2)
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con Dos 1,2-epóxiAos se l le v a  a cabo preferiblem ente en 

presencia de ca ta lizado res a lc a lin o s . En calidad do cata­

liz ad o re s  son especialmente apropiados carbonatos a lc a l i ­

nos, ta le s  como carbonato de sodio o de potasio, h id ró x i- 

dos a lca lin o s  ta le s  como hidróxido de sodio y de potasio , 

a s í como intercam biadores de iones fuertem ente básicos en 

la  forma de hidróxido. Como ca ta lizad o res  a lca lin o s  se 

u t i l iz a n  preferiblem ente lo s  c itados íntercam biadores de 

iones. Sin embargo, la  reacción con lo s  epóxidos se puede 

l le v a r  a cabo también en presencia de ca ta lizado res  á c i­

dos. Ejemplos de éstos son ácidos m inerales, ta le s  como 

ácido su lfú rico  o ácido fo sfó rico , y ácidos sulfónicos, 

ta le s  como ácido bencenosulíonico y ácido para-to luenosul- 

fón ico . La reacción con lo s  epóxidos se lle v a  a cabo con­

venientemente a una tem peratura en tre  aproximadamente 100 

y 200SC.

Si en e l presente procedimiento se u t i l iz a n  

halogenuros de h id rox ia lcoh ilo  como p a rtic ip a n te s  en la  

reacción, es conveniente l le v a r  a cabo l a  reacción en pre-. 

sencia de un agente f i ja d o r  de halogenuro de hidrógeno. 

Para esto  entran en consideración sobre todo bicarbonatos, 

carbonatos e hidróxidos de metal a lca lin o  y a lc a lin o - té -  

rreo , ta le s  como por ejemplo bicarbonato, carbonato o h i ­

dróxido de sodio. No obstante, se puede elim inar también 

e l halogenuro de hidrógeno separado durante l a  reacción  

desde la  mezcla de reacción , conduciendo durante la  rea c - 

oión un gas in e r te , preferiblem ente nitrógeno, a trav és  

de l a  mezcla de reacción . En esta  forma de rea liz ac ió n  del 

procedimiento de acuerdo oon e l invento l a  reacción tien e  

lugar convenientemente a tem peraturas entre  aproximadamen-

386440



10

15

20

25

30

1 7 -1 1 -7 0

te  50 y 200SC. Los yoduros de h id rox ia looh ilo  son en ge­

nera l más capaces de reaccionar que lo s  correspondientes 

c loruros y bromuros. Caso de que no estén d isponib les pa­

ra  esto  lo s  yoduros de h idrox ia looh ilo , se puede proceder 

ventajosamente preparando éstos "in  s itu "  durante la  rean 

ción a p a r t i r  de lo s  olorusos o bromuros por adición de 

yoduros a lca lin o s, sobre todo yoduro de potasio .

El tratam iento  de la  mezcla de reacción y 

la  recuperación de lo s  co lorantes de acuerdo con e l inven 

¡to  tienen  lugar de manera de por s í  usual.

¡ Los colorantes de acuerdo con e l invento

¡son apropiados para te ñ ir  y estampar f ib ra s  t e x t i le s  o r- 

jgánicas s in té t ic a s  hidrófobas a p a r t i r  de una d ispersión  

jacuosa, por ejemplo para te ñ ir  y estampar f ib ra s  de 

¡2 -g-acetato de celulosa y f ib ra s  de t r ia c e ta to  de ce lu lo - 

í sa, pero especialmente para te ñ ir  e s te re s  de elevado pe- 

so molecular de ácidos po licarbox ilico s aromáticos con 

alcoholes polifuncionales, por ejemplo f ib ra s  de p o li( te -  

r e f ta la to  de e t i lé n g lic o l) .  No obstante, lo s  colorantes 

pueden ser u tiliz a d o s  también para te ñ i r  f ib ra s  s in té t i ­

cas de poliamida y f ib ra s  s in té t ic a s  de poliu retano . La 

tin c ió n  y estampación de lo s  m ateria les t e x t i le s  antes 

c itados con lo s  colorantes de acuerdo con e l invento t i e ­

ne lugar en este  caso de manera de por s í  conocida.

La tin c ió n  de f ib ra s  de p o lié s te r  con lo si
i nuevos colorantes a p a r t i r  de una d ispersión  acuosa t i e -  

! ne lugar preferiblem ente a tem peraturas por encima de 

! 100SC bajo presión. No obstante, la  tin c ió n  se puede l l e -  

Ivar a cabo también en el punto de ebu llio ión  del agua en 

! presencia de vehículos, ta le s  como por ejemplo fen ilfen o l.
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compuestos de policlorobenceno o agentes a u x ilia re s  simi 

la r e s .  Además, se obtienen tin c io n es  in ten sa s  s i  se impregi 

nan te j id o s  de te la r  o te j id o s  de punto a base de m ateria-j

le s  de p o lié s te r  con suspensiones de lo s  nuevos coloran- ¡
i

t e s  y luego se le s  somete a una co rta  acción de ca lo r, ' 

por ejemplo a 180-21020. Sobre f ib ra s  de p o lié s te r  se pue-^ 

den producir tin c io n es naranjas de color in tenso , muy sé- ¡ 

l id a s  fren te  a la  humedad, a la  sublimación, a lo s  gases ! 

de escape y a la  lu z , que tienen  un lim ite  de saturación  ̂

del color sobre la  f ib ra  muy bueno. Al te ñ ir  te j id o s  de 

t e la r  mixtos a base de f ib ra s  de p o lié s te r  y de lana, lo s  í 

co lorantes c itados tiñ en  solo un poco l a  porción de lana, í 

junto con un buen rendimiento de color sobre l a  porción ; 

de p o lié s te r . La tin c ió n  de la  porción de lana puede ser 

eliminada bien de nuevo mediante un lavado con agentes 

emulgentes o por tratam ien to  con agentes reducto res.

Los co loran tes de acuerdo con e l  invento 

tienen , en comparación con e l colorante de p artid a , l a  ¡ 

ven ta ja  de que son mejor apropiados para te ñ i r  cuerpos ¡ 

de enrollam iento, ta le s  como por ejemplo bobinas cruzadas! 

a base de f ib ra s  de p o lié s te r  o mezclas de f ib ra s  de po- = 

l i é s t e r  y de lana tex tu rizad as a p a r t i r  de d ispersiones 

acuosas. También, lo s  co loran tes de acuerdo con e l inven-^ 

to  reservan f ib ra s  vegetales y animales, especialmente 

lana  o algodón, esencialmente mejor que el Disperse Oran-, 

ge 13. Además de e llo , la s  tin c io n es producidas con lo s  

colorantes de acuerdo con e l invento son más só lidas fren  

te  a l a  luz y a l a  sublimación, y su tono de color es ' 

esencialmente más transparen te  e in tenso .

En lo s  s igu ien tes ejemplos la s  pa rtes en
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peso tienen  con la s  partes en volumen la  misma r e la c ió n ; 

que e l kilogramo con e l l i t r o .

Ejemplo 1. La reacción se ejecu ta  en un r e ­

c ip ien te  de v a ria s  bocas con ag itador, termómetro in terno  

tubo de introducción de gas y re frig e rad o r de re f lu jo , 

que es llenado preferiblem ente con una salmuera de r e f r i ­

geración a base de dióxido de carbono sólido y cloruro de 

m etileno. En e l rec ip ie n te , en 100 p a rte s  en volumen de 

d ie t i lé n g lic o l  m onoétiláter a 1609C, se disuelven 35,2 

partes en peso del colorante de la  fórmula

? 4

A la  solución obtenida se añaden en primer 

lugar 2 partes en peso de un íntercam biador de aniones 

fuertemente básico, por ejemplo ^ e w a t i t  M 600 AA, en 

su forma de hidróxido y luego, con ayuda de una corrien ­

te  de nitrógeno gaseoso, se introducen 8,8 partes en pe­

so de óxido de e tilen o  a la  tem peratura indicada, regu­

lándose la  adición de óxido de e tilen o  de t a l  modo que 

en e l  re frig e rad o r se establece un lig e ro  re f lu jo . Des­

pués de aproximadamente 1 hora, la  reacción está  p rá c ti­

camente terminada. Se tra b a ja , separando por f i l t r a c ió n  

primero e l  cata lizador desde la  soluoión de reaooión to ­

davía oallon te  y precipitando luego oon agua e l  produoto

} de reacción desde e l f i l t r a d o .  Se f i l t r a  con succión, se
i
t lava con agua hasta  quedar l ib re  de d iso lven tes orgánicos;
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y se seca. Quedan 37,6 partes en peso (95% de la  te o r ía )  

de un colorante, cuyos datos a n a lít ic o s  corresponden a la !  

fórmula:

Una bobina oruzada a base de f ib ra s  do po- ' 

l i ( t e r e f t a l a to  de e tile n o ) y lana (55/45) con un peso de , 

aproximadamente 500 p artes  en peso es teñ ida  con c irc u la ­

ción a lte rn a tiv a  del baño, en un rec ip ie n te  de presión, ! 

con un baño acuoso de 6000 partes en volumen, durante 1 ;

hora a 106SC. El baño contiene 10 p a rte s  en peso del co- ; 

lo ran te  preparado de acuerdo con e l  ejemplo a n te rio r  en ¡ 

forma dispersada y 2 p artes  en peso de un vehículo a ba­

se de o r to -fe n ilfe n o l. El valor del pH asciende a 5,5* i 

La bobina cruzada, después de la  tin c ió n  y del lavado, 

no muestra ninguna segregación de color, a d ife ren c ia  

de la s  tino iones que se han obtenido según este  procedí- ! 

miento con e l  co loran te  de base Disperse-Orange 13.

Ejemplo 2. Se procede de acuerdo con e l 

Ejemplp 1, sólo que en lugar de 8,8 p artes  en peso de 

óxido de e tilen o  se u t i l iz a n  11,6 p a rte s  en peso de óxi- ¡ 

do de propileno. También, en e ste  caso se puede cambiar ' 

e l  re frig e ra d o r de h ie lo  seco por un re frig e rad o r a r e ­

f lu jo  enfriado con agua. Después de la  reacción se a ís la n . 

38,5 p artes  en peso (94% de la  te o r ía )  de un producto 

cas i homogéneo, a l  cual con base en sus datos a n a lít ic o s

s- 386440
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La asignación del grupo OH con e l  átomo de carbono beta  

tuvo lugar de modo análogo a la s  observaciones de A. R. 

Sexton y E. C. B ritto n  (J . Am. Chem. Soc. 1[0, 3606 

(1 .948)). El colorante t iñ e  m ateria l de p o lié s te r  en to ­

nos de color naranja.

Ejemplo 3. 17,6 partes en peso de colorante 

de partida  son hechos reaccionar en 150 p artes  en volumen 

de dimetilformamida a 1002C, en presencia de 2,8 partes 

en peso de len te ju e la s  de hidróxldo de potasio pulveriza­

do con 5 partes en peso de 3-cloro-propanol-(1), durante 

2 horas. Para term inar la  reacción, se incorporan a con­

tinuación nuevamente 2,8 partes en peso de le n te ju e la s  

de hidróxido de potasio pulverizadas y 5 partes en peso 

de 3 -c lo ro -p ropano l-(l). Después que se hubo agitado du­

ran te  6 horas más a 100SC, la  mezcla de reacción se mez-
¡
}ola con agua y se a c id if ic a  con ácido c lo rh íd rico  5 N.

¡El colorante precipitado es f i l t r a d o  con succión, es la -

I vado con agua hasta  quedar l ib re  de d iso lven te  y neutro,

¡y es seoado. So obtionon 19,5 partos en peso (95% de la
j
¡ te o r ía )  de un producto casi homogéneo, cuya fórmula

386440
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es confirmada por lo s  datos a n a lít ic o s . El colorante t iñ e  = 

m ateria l t e x t i l  a base de p o l i( te r e f ta la to  de e t i lé n g l i -  ;

col) en tonos de color naran ja. i

10 La presente so lic itu d , que corresponde a l a ¡

presentada en la  República Federal Alemana, e l 19 de D i- ! 

oiembre de 1. 969, bajo e l  NB P 19 63 674.9) se acoge a ¡ 

lo s  benefic io s del a r tíc u lo  51 del v igente E sta tu to  sobre .

Propiedad In d u s tr ia l .  ¡
í

15 i

20

REIVINDICACIONES i

Los puntos de invención propia y nueva que 

¿íe/ presentan para que sean objeto de e s ta  so lic itu d  de

/Patente de Invención en España, por VEINTE años, son lo s  !
¡

s igu ien tes :

1 .-  Procedimiento para la  preparación de ;
,  í

colo ran tes d isazoicos de la  formula general:

-  10 - 366440
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N = N = N— ^ ^ - 0 ^ A - 0 H

/ /

¡en que A s ig n if ic a  un ra d ic a l alcohileno con 2 a 5 átomos 

de carbono, que puede e s ta r  su s titu id o  además por grupos 

a lcohilo  con 1 hasta  5 átomos de carbono, caracterizado 

porque se hace reaccionar e l colorante de la  fórmula

-N = N -N = N— f  ^-OH

¡con 1,2-epóxidos de la  fórmula general

20

R

R

^0------ C\
en que lo s  rad ic a le s  R s ign ifican  átomos de hidrógeno y/o 

grunos a lcoh ilo  con 1 hasta  5 átomos de oarbono, o oon ha
! y/
lldgenuros de h id rox ia lcoh ilo  do la  fórmula general

X -  A -  OH

:en que A posee e l sign ificado  antes c itado  y X represen ta  

un átomo de cloro, bromo o yodo.

366440
-  11



i

2 .-  Procedimiento para la  prepara c i  ̂ d e c o ­

lo ran te s  d isazoioos.

' Tal y oomo se ha deso rlto  en la  Memoria que

i antecede y con loa  f in e s  que se han especificado .

E sta Memoria consta de doce h o ja s .e s c r i ta s  

¡a máquina por una sola cara .

i

10

!


	Bibliographic data
	Description
	Claims



