
CAS 1-32374:

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES * 
MONOAZOICOS ROJOS", a favor de la firma suiza CIBA-GEIGY 
AG., residente en BASILEA (Suiza),

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a nuevos colo­
rantes monoazoicos rojos, a un procedimiento para su pre­
paración, a su utilización para teñir o estampar material 
fibroso orgánico, en especial material fibroso de polia- 

5. mida natural o sintótica, así como al material fibroso te­
ñido o bien estampado bajo utilización de los nuevos colo­
rantes.

Se ha encontrado, que se obtienen nuevos colo­
rantes monoazoicos rojos con buenas propiedades de soli- 

10. dez de la fórmula
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en la que

15.

Xl1,m '
al copular el 
fórmula II

signifioa hidrógeno o el grupo metilioo, 
representa un catión incoloro, 

compuesto de diazonio de una amina de la

y

* 20

Xl

(II),

en la que
25.

X^ tiene la significación indicada "bajo la fór­
mula I,



en un medio de neutro hasta ácido óon un componente de copu­
lación de la fórmula III

5.

10

( n i ) ,

15.

20.

en la que
tiene la significación indicada hajo la fór­
mula I,

en la significación de un catión incoloro re­
presenta por ejemplo el catión de hidrógeno, un catión de 
metal alcalinotárreo o de metal alcalino, como el catión de 
oalcio, litio, potasio o sodio, o el catión de amonio. 
representa de preferencia el catión de sodio.

Como ejemplos de componentes diazóicos de la fór­
mula II se citan N-metil-N-ciclohexilamida de ácido 1-amino- 
4-, -5- o -6-metilbencen-2-sulfónioo y de preferencia N-me- 
til-N-oiolohexilamida de ácido l-aminobencen-2-sulfónico.
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Los componentes diazóicos de la fórmula II utiliza- 
bles según la invención pueden prepararse en forma de por si 
conocida, por ejemplo mediante reacción de cloruro de áci­
do l-nitrobencen-2-sulfónico eventualmente metil-sustituido 

5. * con N-metilciclohexamina para formar la N-metil-N-ciclohe- 
xilamida de ácido l-nitro-bencen-2-sulfónico correspondien­
te y a continuación reducción del grupo nitro o grupo amino.

La diazoación de los componentes diazóicos do la 
fórmula II utilizables según la invención se realiza según 

10. mótodos usuales, por ejemplo oon ácido nitrosilsulfúrico, o 
de preferencia en dispersión acuosa, en ácidos grasos infe­
riores, como ácido acótico o ácido fórmico, o sus mezclas 
oon agua, éter monometilico o éter monoetílico de etilen- 
glicol en presencia de las dosis requeridas en ácidos mi- 

15. nerales acuosos con por ejemplo soluciones de nitrito alca­
lino acuosas concentradas.

La copulación en medio desde neutro hasta ácido 
se realiza en forma de por sí conocida, de preferencia en 
solución orgánico-acuosa o acuosa, débilmente áolda, por 

20. ejemplo en prosonoia de alcoholes inferiores, oomo etanol, 
ácidos grasos inferiores, como ácido acético, o amidas do 
ácido graso inferiores, como formamida.

El aislado de los colorantes monoazóicos según 
la invención se realiza de preferencia mediante precipita- 

25. ción por sales con cloruro sódico o cloruro potásico, se-



!

Suidamente filtración, lavado y secado.

Los odorantes de la fórmula I según la invenoión 
se presentan en forma de sus sales de metales alcalinotárrepa, 
de metales alcalinos o de amonio, como polvo desde rojo par- 
dusoo hasta pardo oscuro, que son bien solubles en agua$ en 
especial son soluciones concentradas preparadas en agua ca­
liente oon estabilidad, fluidez y filtrabilidad tras enfria­
miento. Con los colorantes según la invención puede teñirse 
o estamparse material fibroso orgánico en tonos de color ro­
jos con buenas propiedades de solidez, como buena solidez a 
la humedad y solidez a la luz desde buena hasta caracterís­
tica. Los colorantes de la fórmula I según la invención son 
además estables a la cocción, muestran un buen poder de mi­
gración y de igualación y dan asimismo tinciones iguales 
exantas de franjas sobre material fibroso de poliamida sin- 
tótica texturada. Las fibras de celulosa y las fibras de po- 
liolefina no modificadas básicamente se reservan bien median­
te colorantes según la Invención. Por último, los colorantes 
según la invención son apropiados junto con los colorantes 
ácidos conocidos azules y amarillos para producir tinciones 
de combinación asimismo iguales. Se obtienen tinciones rojas 
amarillentas particularmente valiosas mediante .utilización 
de los colorantes de la fórmula I según la invención junto 
con colorantes monoazólcos conteniendo grupos de ácido sulfó- 
nioo, rojo esoarlata conocidos.



Como material fibroso orgánico, que puede teñirse o 
estamparse con los colorantes según la invención, pueden en­
trar en consideración por ejemplo, fibras de poliolefina mo­
dificadas básicamente, como fibras de polietileno y de poli­

propileno modificadas básicamente, por ejemplo Meraklon DR,
DL o DO así como fibras de poliuretano, pero sobre todo fi­
bras de poliamida natural y sintética.

Como material fibroso de poliamida natural puede 
entrar en consideración en especial lana, pero también seda.

10. Ejemplos de material fibroso de poliamida sintética, que pue­
den teñirse o estamparse con colorantes según la invención,, 
son: productos de condensación de hexametalendiamina y ácido 
adípico (poliamida 6.6) o ácido sebácico (poliamida 6.10) o 
productos mixtos de condensación, por ejemplo de hexamitilen- 

15. diamina, ácido adípico y épsilon-caprolactama (poliamida 6.6/ 
6), además los productos de polimerización de épsilon-capro­
lactama (poliamida 6), por ejemplo conocidos bajo los nombres 
registrados Perlón, Crilon o Enkalon, o do ácido omega-amino- 
undccánico (poliamida 11), por ejemplo conocido bajo el nom- 

2Q bre de mercado Rilsan.

El material fibroso orgánico puede teñirse o estam­
parse en cualquier forma de las en sí conocidas así como según 
el procedimiento de extracción como también continuamente me­
diante impregnación con solución de color acuosa, acuoso- 

25. orgánica u orgánica y seguidamente termotratamiento.



Los colorantes según la invención, particularmente 
el colorante de la fórmula I ventajoso, en la que represen­
ta hidrógeno, so caracterizan fronte a los oolorantcs monoa- 
zóicos conocidos más próximamente comparables por las pro- 

5. piedades siguientes:

10.

15..

20.

Frente al colorante de N-butil-N-ciclohexilamida de 
ácido 1-aminobenccn-sulfónico diazoada ácido^ ácido 2-amino- 
8-hidroxi-naftalín-6-sulfúnico por un poder mejor de mi-, 
gración e igualación sobre fibras de poliamida natural y 
sintótica, y una compensación muy buena de la listabilidad 
condicionada por el substrato, sobre todo sobre material fi­
broso de poliamida sintótica toxturado^ frente al colorante 
de ciclohexilamida de ácido l-aminobencen-2-sulfónico diazoa- 
da ácido^ ácido 2-amino-8-hidroxinaftalín-6-sulfónico por 
un poder de oxtracción esencialmente mejor sobre fibras de 
polipropileno básicamente modificadas y por una mejor esta­
bilidad a la luz sobre fibras de poliamida natural y sintó- 
ticag frente al colorante de N-etil-N-fenilamida de ácido 
l-aminobencen-2-sulfónico diazoada ácidos ácido 2-amino-8- 
hidroxi-naftalín-6-sulfónico mediante un mejor poder de ex­
tracción y fijación sobre fibras de poliamida sintótica, so­
bre todo en la tintorería continua de alfombras y frente al 
colorante de N,N-diciclohexilamida de ácido 1-aminobencen- 
2-sulfónioo diazoada ácido^ ácido 2-amino-8-hidroxi-naftalín- 

25. 6-sulfúnico por un mejor poder de migración sobre fibras de



it

poliamida sintética.

En los ejemplos siguientes las temperaturas se indi­
can en grados Celsius.

Ejemplo 1

5.

15.

20.

l-aminobencen-2-sulfónico se disuelven bajo calentamiento en 
100 cc de etanol; luego se adiciona a la solución obtenida 
30 cc de deido clorhídrico 10 N y la mezcla originada se 
enfría a -102. A continuación se introduce a gotas 20 cc 
de solución acuosa de nitrito sódico 5 N y la mezcla se agi­
ta durante 2 horas de -10 a OS. La solución de sal de diazo- 
nio asi formada se trata luego con un gramo de ácido sulfa- 
mínico y se agita todavía durante un cuarto de hora. Por se­
parado se disuelven 25 gramos de ácido 2-amino-8-hidroxinaf- 
talín-6-sulfónioo así como 10 gramos de ácido tetrahidronafta- 
lín-sulfónioo en 200 cc de agua y 12 cc de solución de hidró- 
xido sódico 10 N, la solución obtenida se trata con 10 cc de25.
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ácido acótico glacial, la solución do sal de diazonio arriba 
descrita se adiciona a gotas bajo agitación y se mantiene el 
valor de pH de la mezcla a 4-5 mediante adición a gotas si­
multánea do solución de hidróxido sódico 2 N. Se agita, has- 

5. ta que finaliza la formación de colorante, luego so adioiona 
ulterior soluoión de hidróxido' sódioo 2 N hasta alcanzar un 
valor de pH de 9 y la suspensión de colorante originada se 
agita todavía durante un cuarto de hora a 40-453. Luego se 
filtra, el góncro del filtro se lava con solución diluida *

10. de cloruro sódico y se soca. El odorante obtenido de la fór­
mula anterior representa un polvo pardo, que se disuelve en 
agua caliente con color rojo puro y da sobre lana, seda y 
fibras de poliamida sintótica, tinciones rojo brillantes de 
muy buena igualaoión y solidez a la luz. Sobro fibras de po- 

15. lipropileno modificadas básicamente se obtienen con este co­
lorante tinciones rojas asimismo valiosas.

Si so utiliza en el ejemplo anterior en lugar do 20 

oc de solución acuosa de nitrito sódico 5M una dosis correspon­
diente de solución de nitrito potásico 5M, en lugar de las 

20. soluciones de hidróxido sódioo citadas soluciones correspon­
dientes de hidróxido potásico y en lugar de solución de clo­
ruro sódico diluida, solución diluida de cloruro potásico, 
se obtiene la sal potásica del colorante de la fórmula ante­
rior.

25, El colorante anterior puede prepararse como sigue
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26,8 gramos de N-mctil-N-ciclohexilamida de ácido 1- 
aminobenoen-2-sulfónico se disuelven bogo calentamiento en 
200 cc de ácido acético al 80%, la solución obtenida se tra­
ta con 30 cc de ácido clorhídrico ION y se enfría a Os. A 

5. esta mezcla se adioiona a gotas de 0 a 10a una solución de 
6,9 gramos de nitrito sódico en un poco de agua hasta que 
finaliza la diazoación. Luego la sal nitrosa en exceso se 
descompone mediante adición de ácido sulfamínioo;

En la solución de la sal de diazonio así formada 
10. se adiciona 25 gramos do ácido 2-amino-8-hidroxinaftalín-6- 

sulfónico así como 40 gramos de acetato sódico cristaliza­
do, la mezcla roaccional se agita durante 3 horas de 0 a IOS, 
se calienta lentamente a 50 a, se agita durante 2 horas de 
50 a 558 y por último se deja enfriar bajo agitación a tem- 

15. peratura ambiente. Con ello se separa por cristalización, en 
parte, el colorante de la fórmula precedente. Se completa la 
precipitación del colorante mediante adición de solución de 
cloruro sódico diluida, luego se filtra el colorante, se le 
lava con solución de cloruro sódico diluida y se le seca.

20. si se utiliza en el ejemplo 1 y por lo demás igual
forma de trabajo, en lugar de 26,8 gramos de N-metil-N-ciclo- 
hexilamida de ácido l-aminobencen-2-sulfónico, dosis equivalen­
tes de los componentes diazoicos indicados en la tabla siguien­
te y la misma dosis de ácido 2-amino-8-hidroxinaftalin-6- 

p,- sulfónico, se obtiene colorantes con propiedades igualmente
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buenas, cuyos tonos de color sobre fibras de poliamida sin­
tética se indican en la última columna de la tabla.

TABLA

Ejem­
plo

Componente
diazoico

Componente 
de copula- 
oién

Tono de color 
sobro fibras 
de poliamida 
sintética

2 N-metil-N-ciclohexi 
lamida de ácido 1- 
amino-4-metilbencenr- 
2-sulf único ^

Acido 2-amino-8- 
hidroxinaftalín- 
6-sulfénico

rojo

3 N-metil-N-ciclohexl 
lamida de ácido 1- 
amino-5-metilbencen- 
2-sulfónico

id. rojo

4 N-metil-N-ciolohexi 
lamida de ácido 1- 
amino-6-metilbencen- 
2-sulfénico

id. rojo

A:, 7



8,1 gramos de l-amino-3,4-diclorobenceno y 13)4 

gramos do N-metil-N-ciclohexilamida do ácido 1-aminobencen- 
2-sulfónico se disuelven en 200 cc de ácido acético glacial, 
la solución obtenida se trata con 30 cc de ácido clorhídrico 

5. ION y se enfría a OS. Luego se adiciona a gotas de 0 a IOS 
20 cc de solución de nitrito sódico 5N, se agita todavía du­
rante 1 hora y el ácido nitroso en exceso se descompone me­
diante adición de ácido sulfamínioo. La solución de sal de 
diazonio así formada so adiciona a gotas de 10 a 20 grados a 

10. una solución de 25 gramos de ácido 2-amino-8-hidroxinaftalín- 
6-sulfónico en 200 cc de agua y 12 cc de solución de hidró- 
xido sódico lOn. Mediante adición a gotas simultánea de ul­
terior solución de hidróxido sódico se mantiene el valor de 
pH de la mezcla de 4,0 a 4,5. A continuación se agita hasta 

15. que finaliza la copulación, se completa la precipitación del 
colorante mediante adición de cloruro sódico y se filtra. 
Luego el gónero del filtro se suspende en 200 cc de solución 
de cloruro sódico al 5%, se adiciona a gotas a la suspensión 
obtenida solución de hidróxido sódico hasta que muestra un 

20. valor de pH de 8, se agita durante 1 hora y se filtra. El 
gónero del nuche obtenido se lava con solución de cloruro 
sódico acuosa y se seca. Se obtiene una mezcla de los colo­
rantes de la fórmula precedente.. Esta mezcla de colorante 
tiñe textiles de lana, seda y/o poliamidas sintéticas en ba- 

2^ ño ácido on tonos rojos homogéneos do elevada solidez a la



t

38 68542

luz.

Si se parte de 4,05 gramos o bien 12,5 gramos de
l-amino-3,4-diclorobenceno y 20,1 gramos o bien 6,7 gramos 
de N-metil-N-oiclohoxilamida de ácido l-aminobencen-2-sulfó- 

5. nico y se procede a como ya se ha descrito anteriormente, se 
obtiene mezclas de colorante rojo asimismo valiosas, sólidas 
a la luz.

Ejemplo 6

10. colorante preparado segán el ejemplo 1, un gramo de la sal 
bisódica de ácido dodecildifcnileterdisulfónioo y 3 cc de á- 
cido acótioo al 40% en 5.000 cc de agua se introducen 100 
gramos de un gónero de punto de material fibroso de poliami- 
da-6.6 texturado. Bajo movimiento constante del baño de color 

15. se calienta el baño lentamente hasta ebullición y se tiñe du­
rante una hora a temperatura de ebullición. Luego el gónero 
teñido se enjuaga a fondo con agua fría y se seca. Se obtie­
ne una tinción rojo brillante de igualdad intachable, buena 
solidez a la humedad y muy buena solidez a la luz.

agua, 2 gramos del colorante obtenido segán el ejemplo 1 y 3 
cc de ácido fórmico al 85%, se introduce a 503 100 gramos de 
franela de lana bien humedecida previamente, se lleva al baño 

25. en el tórmino de 30 minutos hasta ebullición y se tiñe duran-

En una solución calentada a 403 de 1,5 gramos del

20. Ejemplo 7

En un baño de color, que contiene en 5.ODO cc de
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te 45 minutos a la temperatura de ebullición. Se obtiene ba­
jo agotado total del baño una tinción do lana rojo &ura, que 
se caracteriza por buena solidez a la humedad y una solidez 
sobresaliente a la luz.

5. Ejemplo 8

Se disuelven 1,5 gramos del colorante obtenido sogán 
el ejemplo 1 en 100 cc de agua de 80S, se adiciona a la so­
lución 0,2 gramos de éter poliglicólico dé nonilfenol asi co­
mo 5 gramos de una mezcla de transferidor de color, que cons- 

10. ta de la sal sódica de éter diglicólico de alcohol laurilico 
sulfatado, N, N-bis-beta-hidroxietil)-amida de ácido graso de 
aceito de coco e isopropanol en la proporción de peso 9:9:2, 
el baño de color so diluye con agua fría a 1.000 cc y el va­
lor de pH se regula a aproximadamente 5 con ácido acético.

15. Una alfombra afelpada, que consta de un tejido de
base sobre yute o fibras de polipropileno, en la que se han 
incorporado fibras de poliamida-6 o 6.6 como material de pelo 
o material de velo, se impregna a temperatura ambiente con el 
baño de color anterior y se exprime sobre un contenido de ba-

20. Ro de 300%, calculado sobre el peso seco de la alfombra. A 
continuación se vaporiza la alfombra en una instalación de 
vaporizado de alfombras durante 15 minutos con vapor satura­
do a una temperatura de 98 a 100a. La alfombra teñida se en­
juaga con agua fría y se seca.

Se obtiene una alfombra afelpada roja en forma 
igual y bien teñida, que muestra una solidez muy buena a la 
luz,

25
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REIVINDICACIONES

Descrito el objeto dol presente invento, se decla­
ran nuevas y de propia invención las siguientes reivindica­
ciones con prioridad de la solicitud de patente suiza nS 
19309/69 del 29 de Diciembre de 1.969.

5. 1.- Procedimiento para la preparación de colorantes
monoazóicos rojos do la fórmula I

S. significa hidrógeno o el grupo -etílico,
caracterizado porque so copula el compuesto do diazonio 
de una amina de la fórmula II



CH.3
SO N 2

2 (II)

"l

en la que
^  ti... la .igM.fioa.idn indiada Haj. la fdr-

muía I y
en medio desde neutro hasta ácido con un componente do co­
pulación de la fórmula III

ractcrizado por la utilización del compuesto de díazonio de 
una amina de la fórmula II) en la que X- representa hidrógeno

NH,
2

(III)

2.- Procedimiento, según la reivindicación 1 , ca-
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3.- Procedimiento, según la reivindicación 1, ca­
racterizado por la utilización de un colorante monoazóico 
según la reivindicación.*:!, para teñir y estampar material 
fibroso orgánico.

5. 4.- Procedimiento, según la reivindicación 3y ca­
racterizado por la utilización de material fibroso de polia- 
mida natural o sintética.

5.- Procedimiento para la preparación de colorantes 
monoazoicos.

10. S.egun se describe y reivindica
moría descriptiva qua-^consta de 17 páginas foliadas y escri­
tas a máquina por u!na sbla de sus caras.

Madrid, 28 qo Diciembre de 1970 
p. a.

mpc.
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