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PATENTE DE ÎNVENCION

IC I OASE Dd.26073/26519-SPAIN.

.PROCEDIMIENTO PARA TEÑIR FIBRAS TEXTILES

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa ,

residente en Im perial Chemical Hou.ae, Milíhank, Londres,

S.W.1., In g la terra .

SKP)¡aK!aa:s:aea:s=s:s:as=:s!

Esta invención se relaciona con un procedimiento 

de teñido de fib ra s  te x t i le s  que comprenden celu losa o mez­

clas de celu losa con fib ra s  de p o lié s te r . En toda esta memo­

r ia  y reiv ind icaciones de la  misma, ta les  f ib ra s  t e x t i le s  

5 son designadas "fib ra s  t e x t i le s  como anteriormente se han

*
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d e fin id o ". ¡i
La invención proporciona un procedimiento para te h ir  ¡ 

f ib ra s  te x t i le s  como anteriormente se han defin ido, que com- ¡ 

prende ap lica r  a la s  mismas un colorante no sulfonado que con- i 

tiene una agrupación de anhídrido d icarbox ílioo  c íc l ic o ,  o una ¡ 

agrupación de áóido d icarbox ílioo  ta l que puede presentarse la  ¡ 

formación de anhídrido c íc l ic o  por pérdida de ¡agua de la  misma,j 

o un sem i-éster o semi-amida de dicha agrupación de deido d i-  , 

carbox ilico , estando presente cualquier grupo ácido c a r b o x í l i - ¡  

co en dicho colorante en forma del ácido l ib r e  o en forma de 

una sal con amoniaco o una amina v o lá t i l ,  y calentar la  f ib ra
)

t e x t i l  hasta que tiene lu gar la  f i ja c ió n  del colorante. '

El término semi-amida incluye semi-amidas derivadas , 

de amoniaco o de aminas de fórmula -NHR'R" en donde R' es h i-  ¡ 

drógeno o un grupo a lq u ilo , a lqu ilo  sustitu ido o a r ilo  y R" ¡ 

es un grupo a lqu ilo  o a lqu ilo  sustitu ido. ;

en e l  colorante a u t i l i z a r  en la  invención, se representa gra-. : 

ticamente según una de la s  sigu ientes a lte rn a tivas : '

Por lo  tanto, la  agrupación que debe esta r presente

CO

anhídrido c íc lic o

ácido d icarbox ílioo Sal de ácido d icarboxílioo
+

sem i-éster Sal de sem i-éster

semi-amida Sal de semi-amida
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en donde A representa una moléoula de amoniaco o una amina vo-,

l á t i l ,  particularmente una amina a l i fá t io a  o c ic lo a l i fá t ic a ,  ¡
)

por ejemplo metilamlna, etilam ina, ciclohexilam ina, d i e t i l -  ¡ 

amina o tr ie tilam in a , R̂  es hidrógeno o un grupo a lqu ilo  o } 

a lqu ilo  sustituido (por ejemplo, de 1 a 5 átomos de carbono) 

o un grupo a r ilo  y R es hidrógeno o un grupo a lqu ilo  o a lqu ilo ;

sustitu ido (por ejemplo, de 1 a 5 átomos de carbono). ¡
!

Debe entenderse que los dos grupos 00 de cada una ^

de las representaciones an teriores, deberá estar en ta les  po- j
!

s iciones re la t iva s  que se presente o sea posib le la  formación ¡ 

del anhídrido. Por ejemplo, lo s  grupos 00 pueden estar: j

(a ) en posiciones adyacentes sobre un a n illo  aromático !

carbocic lico , por ejemplo en posición orto en un a n illo  ben- , 

.cónico; }

(b ) en posiciones formadoras de anhídridos sobre una 

cadena a lqu ilo , por ejemplo la s  posiciones 1,3 ó p r e fe r ib le -  < 

mente 1, 2;

(c ) uno de e llo s  situado en un a n illo  aromático carbo- 

c io lic o  y  e l  otro en una posición  formadora de anhídrido sobre¡ 

una cadena la te r a l ,  ta l  como, por ejemplo, en e l ácido homo- 

f t á l ic o .

Igualmente, debe entenderse que puede esta r presen­

te más de una de las  agrupaciones an teriores y que cuando 

este es e l caso las agrupaciones no tienen porque ser i d é n t i ­

cas.

Los coloiantes a u t i l iz a r  en e l proceso de la  inven­

ción son más particularmente de la s  series  azóioa o antraqui- 

nónica.

En función de sus solubilidades, lo s  odorantes pue­

den ap licarse a la  f ib ra  t e x t i l  bien a p a r t ir  de soluciones o -
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bien como dispersiones.

Asi, se pueden d iso lv e r  sales solubles en agua 

(por ejemplo, sales con amoniaco, aminas v o lá t i le s  o metales 

a lca lin os ) de lo s  ácidos d icarboxtlicos , semi-ésteres o semi- 

amidas, para formar baños. de teñido en solución o lic o re s  do 

impregnación. Cuando se emplea una sa l de metál a lca lino , o 

bien antes o bien después de la  ap licación  a la  f ib ra , se pue­

de l ib e ra r  e l  ácido carbox ilico  l ib r e  por medio de ácido mi­

neral u orgánico o una sustancia que genere un ácido tras e l 

calentamiento, por ejemplo tiocianato amónico. Cuando se em­

plea una sa l con amoniaco o amina v o lá t i l ,  no es necesario en­

tonces l ib e ra r  e l  ácido l ib r e .

Alternativamente, lo s  colorantes, en forma del ácido 

l ib r e  o de anhídrido, pueden ap licarse a la  f ib ra  t e x t i l  en 

forma de fin as  dispersiones en líqu idos  acuosos u orgánicos, 

o mezclas de lo s  mismos, o en forma de soluciones en líqu idos

!

t

!

orgánicos.

Los colorantes pueden ap licarse también a la s  fib ras, 

t e x t i le s  como pastas de estampación que contienen lo s  agentes ¡ 

espesantes convencionales, por ejemplo éteres de goma de alga-i 

rroba, a lg inato  sódico, goma de tragacanto, éteres y ásteres } 

de almidón, o mezclas de lo s  an teriores con emulsiones de ' 

aceite-en-agua estab les. j

Las pastas de estampación o lic o re s  de ap licación  'i
pueden contener también lo s  ad itivos  conocidos, ta les  como ¡ 

agentes dispersantes, e le c t r o l ito s ,  agentes humectantes, ad- }
t!

yuvantes de la  so lu b ilizac ión , agentes oxidantes suaves, urea * 

u otros ad itivo s  de un tipo que fa c i l i t e n  la  f i ja c ió n  del 

t in te .

La etapa de calentamiento del proceso se rea liza i
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hasta que tiene lugar la  f i ja c ió n  del colorante sobre la  . 

f ib ra , por lo  cual on quiero dar a ontendor quo por lo  menor' ! 

parte del colorante llegu e a asociarse más firmemente con la  

f ib ra  a través de una in teracción  química y/o f ís ic a  y que, 

por lo  tanto, sea más d i f í c i l  de separar que con anterioridad 

a l tratamiento térmico.

Más particularmente, lo s  colorantes pueden a p lica r­

se a las fib ra s  t e x t i le s  a p a r t ir  de un l i c o r  acuoso o no
¡

acuoso o mediante técnicas de estampación y someterse a con- j
tinuación a cocción o tratamiento con vapor de agua, conve- j

)
nientemente a temperaturas superiores a 125SC y  con preferen - j 

c ia  a 180 -  210BC. ¡

Después de r e a liz a r  e l  proceso de la  invención, 

puede ser conveniente tra ta r  la  f ib ra  t e x t i l  con un á lc a l i  di-¡ 

lu ido, por ejemplo carbonato sódico 0,05N, para separar e l 

colorante suelto de la  f ib ra . Alternativamente, e l  colorante 

suelto puede ser separado, por ejemplo a p a r t ir  de f ib ra  de 

fib ra  de p o lié s te r  mezclada con celu losa, por medio de un d i-  ' 

solvente para e l  colorante, ta l como acetona, a temperaturas ' 

moderadas. ¡

Es probable que lo s  colorantes se f i j e n  a las  f i -  ' 

bras de celu losa, en algún grado, por reacción química con la  i 
f ib ra , posiblemente mediante enlaces áster, puesto que lo s  j 

colorantes son solamente eliminados de forma parc ia l de la  ¡

celu losa por tratamiento con d isolven tes de lo s  tin tes , ta l i
!

como p ir id in a  h irviendo, p ir ld in a  acuosa y  dimetilformamida. j 
A este respecto, lo s  colorantes parecen conportarse de forma ¡ 

s im ila r a lo s  colorantes reaotivos conocidos, ta les  como aque ¡ 

l ío s  que contienen agrupaciones c lo ro tr la z in a . Sin embargo, : 

lo s  tipos de colorantes reaotivos anteriormente conocidos r e - ¡
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quieren todos e l lo s  la  presencia de á lc a l i  para que pueda 

tener lugar la  reacción con la  f ib ra . En e l proceso de la  pro-} 

sente invención, no es necesario e l  empleó de á lc a l i .  Otra , 

ven baja de la  invención reside en que lo s  colorantes emplea- : 

dos no experimentan la  h id ró lis is  ir re v e rs ib le  a compuestos 

no reactivos , bien durante e l  almacenamiento o bien durante 

e l  proceso mismo.

Se cree que en e l proceso de la  invención, la  f ib ra
' i

d& celu losa reacciona con lo s  colorantes de anhídrido lo s  cua­

le s  s i  no estuvieran originalmente presentes, son producidos j 

térmicamente a p a r t ir  de la s  agrupaciones presentes en lo s  co-j 

lorantes o r ig in a les . í

Parece ser que la s  fib ra s  de p o lié s te r  no reaccionan! 

con e l  colorante en ningún grádo .s ig n if ic a t iv o . Sin embargo, ; 

la  formación de anhídridos mejora la  absorción del t in te . ;

Constituye un mérito p a rticu la r  de la  invención e l  j 

que pueda u t il iz a rs e  para e l.teñ id o  de fib ra s  de celulosa y 

p o lié s te r , en forma de una mezcla, por e l  mismo colórante. 

Hasta e l  presente, e l  teñido de ta les  mezclas ha necesitado 

e l  empleo de mezclas de colorantes. Independientemente de s i  - 

lo s  dos colorantes son aplicados por separado o a p a r t ir  del * 

mismo baño de teñido o l i c o r  de impregnación, lo s  procesos * 

empleados hasta ahora, son complejos, debido a que son necesa­

r ia s  d is tin ta s  condiciones de teñido en la s  fib ra s . En la  pre-

sente invención, se puede emplear e l  mismo colorante para t e - }
!

ñ ir  ambas fib ra s  de la  mezcla a p a r t ir  de un solo baño de te -  j 

ñido, l i c o r  de impregnación o pasta de estampación, empleando ¡ 

una técnica simple que proporciona una buena rep rod u c ib ili-  ! 

dad. !

A continuación se e jem plifican  algunos de lo s  tipos ¡



de colorantes que son u tilizad os  en e l  proceso de la  inven- ^

ción. En esta e jem p lificac ión , y a l ob jeto de resumir, se hace i 

re ferencia  brevemente a las  agrupaciones de deidos d icarboxi- }

l io o s . Deberá entenderse que en la  presente invención se pue- j
!

den u t i l i z a r  lo s  mismos colorantes en lo s  cuales las agrupa- ¡
¡

clones de ácidos d icarbox ilicos  están reemplazadas por cual- [

quiera de la s  agrupaciones representadas gráficamente más ¡
i

arriba.
' i

COLORANTES AZOICOS - - ;

En lo s  colorantes azóicos adecuados para emplearse [ 

en e l  proceso de la  invención, la s  agrupaciones de ácidos d i­

carboxilicos pueden esta r en e l  residuo de un componente d i-  

azóioo (A) un componente de copulación (o f in a l )  (E ), un com- } 

ponente medio (M) que s ig n if ic a  ün componente que puede ser  : 

copulado con un componente azóico diazotado y diazotarsc a i 

continuación para una posterior.copu lación , o un componente 

(Z) que copula con dos moléculas de componente azóico d iazo-
i

tado (idén ticas o d is t in ta s ).  ¡

De este modo, y  adoptando la s  representaciones con- ¡ 

vencionales de lo s  colorantes azóicos, empleando una flech a  . j 
para in d ica r "diazotado y copulado con", lo s  colorantes ade- ¡ 

cuados para u t il iz a rs e  en e l  proceso de la  invención son, por j 

e j emplo: j

(a ) HOOC^

------------ >E
HOOC^

(b) A ---------  ̂ E
COOH

COOH

(o ) HOOC

HOOC
4  M- 4  E

t



(d ) A --------— —)E :
COOH

COOH

(e ) A -------

H O O C ^ C O O H

( f ) Z<--------A'
/  \

HOOC COOH

H O O C ^

A  — — ^  Z ^—

^ e o o H

A ^

H O O C ^ ^ C O O H

Los componentes d iazóicos (A ) pueden ser, por ejem­

p lo , lo s  de fórmulas:

COOH

NH. NH,
COOH

COOH

COOH

NHg

CHgCOOH

COOH

'2

COOH

COOH

en. donde X representa lo s  átomos necesarios para completar un 

a n illo  aromático h e te roc ic lioo  (sustitu ido o no ).

Ejemplos esp ec íficos  de ta les  componentes d ia zó i-

cosson :

ácidos 3 y  4**&mi-Roftálico,

ácido aminohomoftálico,

ácido 3-am ino-4-ciano-5-m etilftá lico,

2-am ino-5,6-dicarboxibenzotiazol.

Los sigu ientes sem i-ésteres de ácido 4-am inoftálico



9

5

10

15

20

25

m etilo , e t i lo ,  n -prop ilo , i  so-pro p ilo ,  n -bu tilo , f*-h idroxi- 

e t i lo ,  (S -m etoxietilo , ^ --e to x ie t ilo , c ic loh ex ilo  y  fe n i lo .  !

La semi-amida de áoido 4-am inoftálico y lo s  s igu íen -¡ 

tes derivados N-sustitu idos de la  semi-amida de ácido 4-a-mino- ¡ 

f t á l ic o :  !

m etilo , n -bu tilo , is o -p rop ilo , c lc lo h ex ilo , fe n ilo , t o l i l o ,
. i

p -c lo ro fen ilo , d ie t i lo ,  d i-p -h id r o x ie t i lo ,  m e t ilfen ilo . j

Los componentes diazóicos A pueden también ser de 

fórmula; j

NHg -  X -  (Y )^  -  CH -  C00H j

(Líg- C00H

en la  que X representa un residuo a r ilen o , n es cero o 1 e Y 

es un átomo o grupo de enlace, por ejemplo de fórmula -0 -,

-S -, -SOg-, -C0-, -CHg-, -CONH-, -NHCO-, -NHC0(CHg)^Z- (siendo! 

m un entero de 1 a 6 y  Z un enlace d irec to , -S -, -SOg-, -NH-,

-N a c i l -  ó -N a lq u i l - ) ,  -NH-, -N (C O alqu il)-, -N (C O arll)-, 

-SOgNH-, -NHSOg-, -CHgNH-, -CHgN(COalquil)- ó -CHgNfCOaril)-. ¡

Ejemplos espec íficos  de ta les  componentes d iazóicos j

son:
!

ácido 4-aminofenilsucoínico ¡

ácido 4-am inofeniltiosucoinico !

ácido 3- y 4-aminobencenosulfonilsuccinico '

ácido 4-aminofenoxisuccínico 

ácido 3-aminobenzoilsuooinico 

ácido 3- y 4-aminobenzoilaminosuccinioo 

áoido 4-aminofeniiamino carbonilsuocini oo 

ácido 4-aminoanilinosuccinico 

ácido N-acetil(4-am inofenil)am inosuccinico 

ácido 3-aminobencenosulfonilaminosuccinioo 

ácido 4-am inofenilam inosulfonilsuccinico
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ácido 4-aminobencilamino succinico 

ácido N -benzoil( 4-amino b en c il) aminosuc c in i co 

ácido 4-aminobencilsuccinico 

ácido 3 - y  4-am inofenilam inoacetiltiosuccínico 

ácido 3 - y 4-am inofenilam inoacetilsuccinico.

Los siguientes sem i-ésteres de ácido 4-am inofenil- 

succinioo: m etilo , e t i lo ,  n -bu tilo , (Is -h id rox ietilo , -e tox i- 

e t i lo ,  c ic lo h ex ilo , fe n i lo .

Las semi-amidas de ácido 4-am inofenilsuccinico y 

lo s  s igu ientes derivados N-sustitu idos de la  semi-amida de 

ácido 4-am inofenilsuccinico: m etilo , n -bu tilo , is o -p fop ilo , 

c ic lo h ex ilo , fe n ilo ,  t o l i l o ,  p -c lo ro fen ilo , m e tílfen ilo .

Los componentes d iazóicos (A) pueden también ser de

f  ó intuía:

NHg -  X -  Y -  CH -  COOH 

HO -  i?H -  COOH

en lá  que X representa un residuo a rilen o , Y representa un 

átomo o grupo de enlace de fórmula -0 -, -S -, -SOg-, -NH-, 

-N a c il- , -N a lqu il-.

Ejemplos esp ec íficos  de ta les  componentes diazóicos

son:

ácido o (- ( 4-aminofenoxi) -h idroxisucoin ico, 

ácido o ( - (4-am inobenciloxi) (^-h idroxisucoin ioo, 

ácido c< -(4-am inoanilino)^ -h idroxisucoin ico, 

ácido oí. - ( 4-am in o fen iltio ) -h idroxisuccin ico, 

ácido o ( - (4-a m in o fen ilsu lfon il)-^ -h id rox isu cc in ico .

Los componentes d iazóicos (A) pueden también ser 

de fórmula:

CHgCOCH

N H g - x - Í Y l n - C H ^
CHgCQOH
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en la  que X representa un residuo a rilen o , n es coro ó 1, Y  ̂

representa un átomo o grupo de enlace de fórmula -0 -, -S -, } 

-SOg-, -NH-, -NHCO-, -NH-, -N (CO alqu il)-, -N (C O arll)-, -SOgNH-J 

-NHSOg-, -CHgNH-, -CHgNR-, -CHgN(COalqúil)-, -CHgN(OOaril)-, j 
-CONH-. !

Ejemplos espec íficos  de ta les  componentes diazóioos

son:

ácido 2 -(3 -am iao fen il)g lu tárioo

ácido 2-(3-am ino-4-m etoxifen il)g lu tárico

áoido 2 -(4 -am inofen il)g lu tárico

ácido 2-(4-am inofenoxi.)glutárico

ácido 2-(4-am inofenilam ino)glutárico

ácido 2-¿^-(4-am inofenil)acetilam inq/glutáidco

ácido 2 -(4 -am in o fen iltio )g lu tá rico

ácido 2-(4*-3minobencil)glutárico

ácido 2 -( 3-amino bencenosulfonilamino) glutárd co.

Componentes de copulación (E)

(1 ) Pueden ser por ejemplo de fórmula:

en la  que A representa un rad ica l ard ió , teniendo por ejemplo 

como sustituyentes -NHCOalqullo, -NHCOarilo, -Oalqu ilo, a lqu i­

lo ,  R representa hidrógeno o un rad ica l a lqu ilo  o a lqu ilo  sus­

titu id o , X representa un rad ica l alquilenó o alquileno su sti­

tuido, n es cero ó 1, m es 1 ó es cero s i n es cero, Y repre­

senta -0 -, -S -, -SO-, -NH-, -N (a lq u il)- ,  -CONH-, -NHCO-, y Z 

representa una agrupación de fórmula:

-CH -  COOH ó -CHg -  CHg -  COOH

CHg-COOH CHg -COOH '
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Ejemplos espec íficos  de ta les  componentes de copa- j 

lao ión  son: ¡

N -etil-N -//o-(c> í, ,^ -d ic a rb o x ie t ilt io )e t il/ a n ilin a  '

N -etil-N-/?^ - ( o í , -d ic a rb o x le t i lt io ) e t il/ 3 -to lu id in a  !

N -e til-N -/ ^  - ( o í , ^ -d ic a rb o x ie t ilt io )e t il/ 3 -^ c e t ila m in o a n ili-  ' 

na ' ¡
N -etil-N-/?-' - ( o í , -d ic a rb o x le t i ls u lfo n il ) e t il/ a n ilin a  '

N-//3- ( oí y -d ica rbox ie tilam in ocarbon il)e til/an ilin a  

ácido an ilinosnccín ico 

ácido o-anisidinosuccín ico 

ácido m -tolu i dino succini oo 

ácido m-ace tilam inoan ilino succíni co 

ácido o í- (N -m etilan ilin o )-/S -h id rox lsu cc ln ico .

N -^  -c ian oetil-N -//3 -.(íx , ^  -d ic a rb o x le t i lt io )e t i l/ a n ilin a  

N -etil-N -/^ ) - (3 ,4-di carboxl benzoilamino) e t il/ a n ilin a

) V -d icarbox i-n -prop ilam inocarbon il)etil/an ilina . !

(2 ) Otros componentes de copulación son lo s  derivados i
a c ilo  obtenidos haciendo reaccionar una amina de fórmula:

en la  que R̂  y  Rg son grupos a lqu ilo  o a lqu ilo  susti tuidos y [ 

R-] puede representar adicionalmente hidrógeno, y es h idró- } 

geno, a lqu ilo  ó á lc o x i, con un compuesto de fórmula; '



01 X

co

00
/

C1 X

OH,

r , ^ v  \

co-o
/

00

en donde X = CO, SOg, CHg,

CICOCHg -  (Y)^ -  CH -  00

CHg

ó C1C0CH = C -  CO

- . A
en donde Y -  S, OH,; n = O, 1.

co-

(3 ) Los componentes de copulación conocidos que con tie­

nen grupos h id rox ilo  o amino, por ejemplo pirazolonas, p ir im i-  

dinas, in d o l, 6-hidroxipirídonas, acilacetam idas, na fto leá  y 

naftilam inas, pueden convertirse en componentes de copulación 

del tipo requerido, mediante a c ila c ión  con derivados apropia­

dos de ácidos d ica rbox ilicos . Asi Ph -  N---- y se puede hacer

reaccionar con ClOCCHgS -  CH -  00^ y  CĤ COCHgCONH—^  NHg

¿Hg-  00/^

se puede hacer reaccionar con

Alternativamente, lo s  componentes de copulación que
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contienen un grupo a c ilo  o halógeno reactivo , se pueden hacer 

reaccionar con uno de lo s  compuestos anteriormente indicados 

como componentes d iazóicos o con la s  aminas indicadas a con ti­

nuación.

HOfCHg^S -  CH -  COOH

CHg -  COOH i

y  2 ,4-h is-d ietilam ino-6-c lorop irim id ina se puede hacer reac­

cionar con ácido tiosuocin ico .

Ejemplos espec íficos  de componentes de copulación 

h e te ro c íc lico s  son:

2-m etil-5 ,6 -d icarboxiindol

ácido 1-fen il-2 -m e tilin d o lil-5 -t io su cc ín ic o

1-(3,4-dicarho x i f e n i l ) -3-me t i l -5-p i razolona.

OTRA PRODUCCION DE COLORANTES AZOICOS.

Los colorantes adecuados para emplearse en la  inven­

ción se pueden preparar también á p a r t ir  de tipos conocidos de 

colorantes azóicos, por condensación con un compuesto que con­

tiene una agrupación.de ácido d ica rbox ílioo .

A s i, por ejemplo, pueden condensarse colorantes azó i-
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eos que contienen grupos h id rox ilo , omino o alquilamino con un ,
!

agente acilan to que con Mono una agrupación da Acido di.cnrbo- 

x i l ic o ,  por ejemplo con anhídrido opoxisucoinlco o uno de lo s  

agentes ad ian tos  indicados en e l  subpárrafo an terio r ( 2) bajo 

e l encabezamiento "Componentes de copulación".

Alternativamente, lo s  colorantes azóicos que con tie - i 

nen grupos haluro de carboxilo o grupos de "anhídridos mixtos",! 

en los  cuales un grupo ácido carbox ilico  pendiente es cápaz de '

formar anhídridos con un ácido simple, ta l como ácido acético  ;
!

o ácido benzóico, se pueden condensar con la s  aminas indicadas ¡ 

anteriormente como componentes diazóicos (A ) o con in term edia-j 

r íos  ta les como: i

X
COOH

000H

i

¡

!
!)

en donde X representa OH, NHg, NH a lq u ilo , !

X -  CH -  COOH en donde X representa HO, HS, NML, NH a lqu ilo
t ^ :
CHg -  COOH }

X -  CH -  COOH X representa S -a lqu ilo , S -a r ilo , NH a lq u ilo , i
t !

Y -  CH -  COOH NH a r i lo ,  NH a c ilo ;  Y representa HO 

HO -  Z

X -  CH -  COOH
)
CHg - COOH

X representa S, O, SOg, SOgNH, 
CONH; Z representa a lqu ileno, 
a r i lo ,  a ra lqu ilo .

COLORANTES ANTRAQUINONICOS

Los colorantes antraquinónicos adecuados para em­

plearse en la  invención, se obtienen generalmente por conden­

sación de compuestos antraquinónicos conocidos con compues­

tos que contienen una agrupación de ácido d ica rb ox ilico . :

Asi, por ejemplo, lo s  compuestos antraquinónicos que¡
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contienen rad ica les h id rox ilo  o amino en grupós pendientes, 

pueden ser ad iad os  por medio de los  agentes acilan tes in d ica -j 

dos en e l  an terio r subpárrafo (2 ) bajo e l  encabezamiento 

"Componentes de copulación". Ejemplos de ta les  compuestos an- ; 

traquinónicos son:

1-am ino-4-hidroxi-2-(4-hidroxifenoxi)antraquinona 

1-hidroxi-4-(4-am inofenilam ino)antraquinona 

1 -am ino-4-(f enilamino) -2-hidroximetil-antraquinona.

Se pueden emplear lo s  mismos agentes acilan tes paia 

a c i la r  antraquinonas que contienen grupos amino nucleares, por

ejemplo todas aquellas antraquinonas que se indican en la  Pa- ¡
!

tente Britán ica No. 1.087.673 desde la  lín ea  5 de la  página 8 ' 

hasta la  primera fórmula de la  página 12.

Alternativamente, se pueden condensar la s  antraqui­

nonas que contienen grupos a c ilo  reactivos , con la s  aminas in ­

dicadas como componentes d iazóicos (A ) indicados anteriormen- j 

te , o con lo s  compuestos amino o h id roxtlos  indicados como in - i

term ediarios en e l  pasaje an ter io r  titu lado  "Otra producción ¡
¡

de colorantes azó icos ".

De este modo, por ejemplo, se puede condensar c ío -  ¡ 

ruro de 1-amino-4-fen ilam ino-antraquinona-2-carboxilo con á c i- ¡ 

do 4-am inoitá lico .

Según o tra .a lte rn a tiva , se pueden condensar antra- ! 

quinonas que contienen átomos de halógeno o grupos h id rox ilo , ! 

reactivos , con compuestos n u c leo filic o s  que contienen una agru} 

pación de ácido d ica rb ox ilico , por ejemplo con lo s  componentes! 

d iazóicos (A ) indicados anteriormente o con lo s  compuestos am: í 

no o h id rox ilo  indicados como interm ediarios en e l  párrafo an--¡ 

t e r io r  de "o tra  producción de colorantes a zó icos".

A s i,-p o r  ejemplo, se pueden condensarlos siguieutes



!I

con CH - COOH 
)
CHg - COOH

METODOS DE APLICACION
En muchos de lo s  sigu ientes ejemplos se hace r e fe -  ¡

rencia a lo s  métodos de ap licación  A hasta F, que a continua- !
!

ción se describen. '

Método de Aplicación A ;

Una pieza de m aterial t e x t i l  te jid o , de algodón, se '
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impregna con una solución acuosa de la  sa l disódica del co lo­

rante, y  se seca e l  m ateria l. E l género se pasa entonces a tra ­

vés de un baño de ácido su lfú rico  d ilu ido, se lava entonces 

hasta lib e ra r lo  de ácido mineral y  se seca, El m aterial es so-, 

metido entonces a cocción a 210SC, durante 2 minutos, y e l  

t in te  suelto se separa del género tratado por inmersión en un ¡ 

baño de carbonato sódico 0,1 N durante 10 minutos a 90CC. bes-^ 

pués de ac la ra r para elim inar e l  á lc a l i ,  e l  género tenido se 

seca a 702C. El género teñido as i obtenido muestra excelente 

so lid ez a l lavado.

Método de Aplicación  B

Una p ieza  de m ateria l t e x t i l  te jid o  de ul.^dón se 

estampa mediante ap licación  con ro d illo s  con una dispersión 

acuosa molturada del colorante y se seca e l  m aterial a 70^0.

El m ateria l sé ca lien ta  entonces a 2009C durante 2 minutos y 

se elim ina e l  t in te  su p e r fic ia l suelto del género* tratado por 

calentamiento en una solución a l  0,2 % de carbonato sódico 

que contiene 0,2 % de un detergente orgánico s in té t ico , du­

rante 5 - 1 0  minutos, a 709C. El estampado asi obtenido mues­

tra  buenas propiedades de so lid ez  a l  ca lo r.

Del mismo modo se estampa m aterial t e x t i l  que com­

prende mezclas de a lgodón/poliéster. Se obtienen estampados de

buena so lid ez  a l  mojado. ;
)

Método de Aplicación  C }

Una p ieza de m ateria l t e x t i l  mixto, te jid o , de p o li- ! 

éster/algodón 67:33t se impregna con una solución acuosa del ¡ 

colorante en forma de su sa l disódica y  se seca e l m ateria l. ¡ 

A continuación se pasa a través de un baño de ácido su lfú rico  ! 

d ilu ido , se lava luego hasta l ib e ra r lo  de ácido mineral y se 

seca. El m ateria l se somete entonces a cocción a*2l0cc durante

- 1 8  -
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2 minutos y e l  t in te  suelto se elim ina del ¿género tratado por 

inmersión en un baño de carbonato sódico 0,1N durante 10 minu- i 

tos a 903C. Después de ac la ra r para elim inar e l  á lc a l i ,  e l  g é - ;

ñero teñido se seca a 70CC. E l género se tiñ e  en un co lo r  s ó li- !
!

do de excelente so lidez a l  lavado y a l  tratamiento térm ico. 

Método de Aplicación  D :

Se prepara una pasta de estampación según la  siguien-i

-  19 -

te receta;

Colorante como dispersión acuosa a l 10 %

Agua

Urea

Solución de amoniaco, densidad 0,880

Solución a l  9 % de espesante Indalca PA3 
(é te r  de goma de algarroba)

Tiocianato amónico

P o l ie t i le n g l ic o l  (350)

18,6 g

7,1 mi ,

12,0 g  I

0,5 mi

50 g  :

3,3 g 

8,5 g

'00 g

La pasta se ap lica  por estampación a géneros de a l ­

godón y a géneros mixtos de poliéster/algodón. Después de se - - 

car, lo s  estampados son fija d o s  mediante un tratamiento con !

a ire  ca lien te durante 2 minutos a 200SC. Los estampados se i

aclaran entonces en agua f r ía ,  se tratan durante 10 minutos a 

100SC en una solución que contiene 2 g / litro  de ceniza de so­

sa y 3 g / litro  de dodecilbencenosulfonato de sodio, se aclara 

de nuevo en agua f r í a  y se seca.

Se obtienen estampados que muestran un buen n iv e l 

de f i ja c ió n .  Los estampados tienen buenas propiedades de so­

l id e z .

Alternativamente, la  f i ja c ió n  del colorante puede ¡
i

rea liza rse  por tratamiento con vapor de agua en vapor de agua
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auporcalentndc., durante H minuten, a 1H00C, en lugar do em­

p lea r e l  proceso de a ire  ca lien te  antes descrito . :

Asimismo, e l  p o l ie t i le n g l ic o l  (350) empleado en la  

receta an ter io r  puede reemplazarse por una cantidad igua l de 

caprolactama, d le t ile n g lic o ld im e t ilé te r , t io d ig l ic o l  o bu tiro- 

lactona.

Método de Ap licación  E
i

Una p ieza de m aterial t e x t i l  te jid o  de algodón o de

poliéster/algodón, se impregna con una solución del colorante

en acetona o acetona acuosa. Después de secar, e l  m aterial se

cuece durante 2 minutos a 200 -  210SC. El m ateria l se tra ta  ^
!

durante 10 minutos a 100SC en una solución que contiene 2 g/ li4  

tro  de ceniza de sosa y 3 g / lit r o  de dodecilbencenosulfonato 

de sodio, se aclara de nuevo en agua f r ía  y se seca. Los géne­

ros teñidos as i obtenidos muestran buenos n ive les  de f i ja c ió n  

y  tienen buenas propiedades de so lid e z . ¡

Método de Ap licación  F '

A 10 g de m ateria l t e x t i l  te jid o  de algodón o de po­

liéster/a lgodón , se aplica.una solución de 0,1 partes del co-  ̂

lorante en 25 partes de acetona acuosa a l 50 % que contiene

1 parte de una amina seleccionada entre amoniaco, metilamina, i
¡

etilam ina, d ietilam ina, tr ie tilam in a , etanolam inao tr le ta n o l- i 

amina. Después de secar, e l  m aterial t e x t i l  se cuece durante

2 minutos a 200 -  2106C. El m aterial se tra ta  entonces duran­

te 10 minutos, a 100SC, en una solución que contiene 2 g/Litrc

de ceniza de sosa y  3 g / lit r o  de dodecilbencenosulfonato de ¡
!

sodio, se aclara de nuevo en agua f r ía  y  se seca. Los géneros }
t

obtenidos, teñidos, muestran buenos n ive les  de f i ja c ió n  y  ¡ 

tienen buenas propiedades de so lid e z . ¡
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EJEMPLOS

La invención se ilu s tra , pero no se lim ita , por los  

s im ien tes  ejemplos en lo s  cuales todas la s  parteo y porceuta-
í

jes  son en peso. La preparación de colorantes empleados en lo s  ' 

ejemplos se describen en un apéndice que sigue a lo s  mismos. i

EJEMPLO 1 ,
¡

Se tiñe una pieza de m aterial t e x t i l  te jid o  de a lgo - I
!

dón empleando la  sal disódica de 1- f e n i l -3-met i l - 4 (3 ,4-d ic a r -  ^

box ifen ilazo )-5 -p irazo lona  (Colorante 1) segdn e l Método de ,
i

Aplicación A. E l género teñido en co lo r  am arillo b r illa n te , } 

as i obtenido, muestra excelentes propiedades de so lid ez a l l a -  j 

vado. El t in te  no es extraído por hervidos sucesivos de 10 m i-: 

ñutos en dimetilformamida, p ir id in a  y p ir id in a  acuosa. ¡

EJEMPLO 2 -

Se estampa una p ieza de m ateria l t e x t i l  te jid o  de a l ­

godón con una dispersión acuosa molida de 1 -fen il-3 -m e til-4 - 

(3 )4 -d icarbox ifen ilazo )-5 -p irazo lona  (Colorante 1) segdn e l  !

Método de Ap licación  B. El teñido am arillo b r illa n te  as i ob- i{
tenido muestra buenas propiedades de s o lid e z . I

i
A l mismo tiempo, se tiñe un m aterial t e x t i l  que com- } 

prende mezclas de algodón/poliéster. Se obtienen estampados j 

am arillos de buena so lid ez a l  ca lo r y a l  lavado. {

EJEMPLO 1

Con e l  Colorante 1, y segdn e l  método de ap licación  C, 

se tiñe una p ieza de género te jid o  de poliéster/algodón 67: 33  ̂

E l teñido de tonalidad só lida  am arillo b r illa n te  tiene exce­

len tes propiedades de so lid ez a l ca lo r  y a l lavado.

EJEMPLO 4 !

Se disuelven 0,5 partes de N-etil-N-/^ -(,-* , ^-d icaybo -I 

x i e t i l t i o ) e t i l - 4- ( 4-n it r o fe n ila z o )-3-"toluidina (Colorante 2) !
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!

en 30 partes de agua por la  adición de 2 partes de una solu­

ción de hidróxido sódico 2N. Se añaden 0,5 partes de un agen- ! 

te dispersante de a lcohol co tilióo/óx ido  de otl.leno seguido 

por 70 partes de white s p ir i t  y  se emulsiona la  mezcla median- j 

te  un ag itador de a lta  ve loc idad . Una vez emulsionada finamen- } 

te , la  mezcla se a c id if ic a  por adición de 0,46 partes de ácido 

maléico d isueltas en 2 partes de agua. La emulsión asi obteni­

da tiene un pH de 4,61. La emulsión se u t i l iz a  para estampar j 

m ateriales t e x t i le s  de algodón y póliéster/algodón, lo s  cuales i 

son entonces secados y cocidos a 200SC durante 2 minutos. El ¡

t in te  suelto se elim ina de lo s  géneros por tratamiento en un

baño de carbonato sódico 0, 5N, durante 5 -  10 minutos, a 70ec. ¡ 

En e l  género de algodón se obtiene una tonalidad rojo parduz- j

ca que tiene excelente so lid ez  a l lavado. En lo s  géneros de t

p o lié s te r  y  poliéster/álgodón se obtienen tonalidades ro jas que 

muestren excelentes propiedades de so lid ez  a l  ca lo r y a l l a v a - ;

Se obtienen resultados sim ilares cuando se añaden 

a la  emulsión, antes de la  estampación, 20 partes de una solu- i

ción a l  10 % de Manutex F (un a lginato sód ico ). !i
EJEMPLO 5 ¡

¡
Una dispersión molida del colorante ro jo  que compren-  ̂

de e l  anhídrido de N ,N -d ie til-4 (3 ,4 -d ica rb ox ifen ila zo )an ilin a  

(Colorante 3) ae impregna sobre un género teñido de p o lié s te r/  

algodón e l  cual se seca y  se somete a cocción a 190BC durante 

2 minutos. El t in te  su p e r fic ia l se elim ina por calentamiento a 

70CC en un baño que contiene 0,2 % de carbonato sódico y 0,2 í  

de un detergente orgánico s in té t ic o . Se obtiene una tonalidad 

ro ja  b r illa n te  que muestra buenas propiedades de so lid ez a l 

ca lo r y a l lavado.
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Cuando la  dispersión an ter io r  se ap lica  a género

de p o lió s te r  a p a r t ir  de un baHo acuoso, a 125SC, durante me- ;
j

día hora, ue obtiene un teñido am arillo del colorante N ,N -dl- ! 

e t i l - 4 ( 3, 4-d ica rbox ifen ila zo )an ilin a 'qu e demuestra que la  h l-  j 
d ró lis is  del anhídrido se presenta bajo estas condiciones acuoj 

sas de teñido. !
i

EJEMPLO 6 I

En lugar del colorante empleado en e l  ejemplo 2, se  ̂

usa N ,N -d ie t i l-4 - (3**carboxi-4-carbometoxif en ilazo )an illn a  

(Colorante 4) .

El estampado de co lo r  naranja ro jiz o  asi obtenido, 

sobre género de algodón, muestra buenas propiedades de so lid ez
¡

a l lavado. }
!

Cuando e l  colorante se ap lica  a mezclas de p o lió s -  i 

ter/algodón, como se ind ica en e l  ejemplo 2, se obtiene un ¡ 

teñido de co lo r  naranja ro jiz o  que muestra excelentes p rop ie- }
t

dades de so lid ez a l lavado. i

EJEMPLO 7 !
I

Se disuelven 2 partes del colorante 1 en 29,7 partes' 

de agua por la  adición de 0,8 partes de carbonato sódico y  . ¡ 

a esta solución se añaden, con buena ag itac ión , 50 partes de : 

una solución acuosa a l 9 % de é te r  de goma de algarroba, 2 par 

tes de una solución acuosa a l 35 % de un condensado de ácido 

nafta leno-2-sulfónico/formaldehido y  10 partes de urea, se­

guido por 5 partes de ácido c it r io o .

La pasta as i obtenida se ap lica  por estampación con

ro d illo  a un género de algodón mercerlzado, se seca y se tra -  j
!

ta térmicamente en a ire  a 200SC durante 2 minutos, se lava en-j 

toncos con agua f r ía  y se tra ta  a ebu llic ión  en un baño que ¡ 

contiene 0,2 % de carbonato sódico y 0,3 % de dodecilbenceno- !

-  23 -
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sulfonato de sodio, durante 10 minutos, tras lo  cual se 

aclara y se seca. ;

Se obtiene un escampado am arillo do buena solidoz a i 

lo s  tratamientos en húmedo. !

S i en lugar de algodón mercerizado, la  pasta se ap li^  

ca a una mezcla de p o lié s te r  y  algodón, empleándose e l  mismo 

procedimiento, se obtienen estampados de so lid ez  igualmente ' 

buena.

EJEMPLO 8

La pasta de estampación del ejemplo 7 se ap lica  a *

lo s  mismos sustratos. Los estampados se f i ja n  por exposición a¡
!

vapor de agua supe realentado, durante 8 minutos, a 180BC, en 

lugar de la  exposición a l a ire  ca lien te . Se obtienen resu lta - j 

dos igualmente buenos.

EJEMPLO 9

Se prepara una pasta de estampación de la  sigu ien-
!

2 partes '

20,7 partes 

0,8 partes 

20 partes 

$0 partes

1 par-te 

4 partes

La pasta de estampación se ap lica  por estampado 

con estarcido a un género de algodón, se seca con a ire  ca­

lie n te  a 70SC, se tra ta  con vapor de agua en vapor de agua 

supercalentado a 180CC durante 8 minutos, se aclara y se tra - - 

ta  a eb u llic ión  en un baHo que contiene 0,2 % de carbonato só

te composición:

Colorante 1 

Agua

Carbonato sódico 

Urea

Alginato sódico (solución a l 10%)

Agente dispersante aniónico que com­
prende un condensado de ácido n a fta - 
len o -2-sulfónico/formaldehido

Tiocianato amónico
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dico y 0,3 % de dodecilbencenosulfonato de sodio, se aclara y 

se seca.

Se obtiene un estampado am arillo de buena so lid ez en ;

húmedo.

Alternativamente, la  f i ja c ió n  se rea liza  mediante un . 

tratamiento en a ire  ca lien te a 200CC, durante 2 minutos, en
i

lugar de tra ta r  con vapor de agua en vapor supercalentado. j 

Se pueden emplear también géneros de algodóu/poli- ¡ 

és te r en lugar del ,género de algodón. En todos lo s  casos se 

producen teñidos am arillos de buena so lid ez en húmedo.

En lo s  -ejemplos 10-30 se aplican lo s  colorantes ind i-j

cados en la  Tabla I  a algodón y mezcla de poliáster/aigodón !
!

(67:33) mediante e l  método descrito  en e l  ejemplo 9. Los c o l o - } 

rantes son tratados a continuación, a ebu llic ión , en un baño i 
que contiene 0,2 % de carbonato sódico y 0,3 % de dodocilbence-. 

nosulfonato de sodio, se aclara y se seca.



TABLA I

Ejem
p ío "

Colorante Colorante
No.

TONALIDAD SOBRE 
LA FIBRA

Algodón P o lié s te r  ; 
Algodón -

10

E h - N -----N

N=N-/ A -  S-CH -  COOH 

GHg-COOH

5 Amarillo Amarillo .

'

11 P h -N ----N

O ^ ^ ^ M e

N =N. /  % — CONHCH -  COOH
\ = /  /

CHp

CHg- COOH

6 Amarillo Amarillo

;
;
.

,'

12

.

:

Me

^  N =N ^  CONH-CH-(

Y í  ^  <
0 [ un Qg_

Et - ^

7

300H

YXOÍ

Amarillo Amarillo

¡



TABLA I  (Continuación)
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TABLA I  (Continuación)

Eje
pío

1------------------------------------------------------------
-  COLORANTE Colo

rant
No.

"'.—.... ....... ...- ... .......— ...1
TONALIDAD SOBRE LA 

e FIBRA

Algodón P o lié s te r
Algodón

19

P h - N — 1 

N =

^ [ .  .° o ° "

N ^ J ^ O O C ^ ^ O H ,

14 Amarillo Amarillo

20

NO-—/  \ - N = N - V  y —NHCH- COOH

"  ^ 2- COOH

15

--------------- r  ^  ^

Marrón i Marrón 
naranja ,' naranja

!i
!i
1

21 -̂OMe

NOr,-/ N = N -V  NHCH -  COOH 
2 \ = /  [

CH2-C00Me

16
i

Marrón ¡ 
naranja ¡

:

!

Marrón
naranja

22
____  __^OMe

NOg ^  -  COOH

CHg- COOH

17
Marrón 
naranja ,

i

!
Marrón ! 
naranja í

23 Me 
CN ¡

CHg

NOg

. N = N - ) " A

^ 0  ^COOH

............. ...

18

¡ i ' !

Amarillo Am arillo ¡
¡ 1! íi
¡

¡
i

. . i



TABLA I  (Continuación)

Eje
pío
No.

................. ........................................................
m
*" COLORANTE

Colo
ianTe
No.

TONALIDAD SOBRE LA 
FIBRA

Algodón P o lié s te r
algodón

24
COOH

N= N—^  y— COOH

' i  ^

COOMe

19 Rojo Rojo

25
COOH ' 

N = N * \  / — COOH

OONfCHgOHgOHig

20 Rojo Rojo

* !
!

26
°Me /C °°H

NHg - V  y— N = N - V  y— COOH 

OMe .

21 Marrón
naranja

Rojo
i. parduzco

}

27
P h - N  —  N

0  °M. ; ^OOH

N = N — /  y —  N=N —/  % —COOH

OMe -

22

___________

Rojo Rojo



TABLA I  (Continuación)



EJEMPLOS 31-50

Se aplican colorantes a lo s  géneros indicados en 

la  Tabla I I .  En cada caso, se obtienen tedidos de co lor ama­

r i l l o  b r illa n te  que poseen buenas propiedades de so lid ez .

Cuando se u t i l i z a  e l  género de algodón, e l  t in te  no es e x tra í­

do mediante hervores sucesivos de 10 minutos en dirnetilformami- 

da, p ir id in a  y p ir id in a  acuosa.

TABLA I I

Ejemplo Colorante No. Género Método de ap lica - ! 
ción }

31 26 Algodón ' A '

32 27 M A

33 28 n A ¡

34 29 !! A

35 30 H A

36 26 Mezcla poliéster/algodón B

37 27 M B

38 28 M B !

39 29 t! B i!
40 30 M B !
41 26 Algodón B ¡

42 27 M B i

43 28 !< B '!
44 29 M B

45 30 M
B

46 26 P o lié s t er/algo dón C

47 27 M C

48 28 M c
49 29 M c

50 30 M c
!

EJEMPLOS 51-78

10 Se aplican los colorantes a lo s  géneros te x t i le s  me­

diante e l  Método de Ap licación  D, indicándose lo s  resultados 

en la  Tabla I I I .
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TABLA I I I

Ejem
pío"" COLORANTE Colo­

rante
No.

------------ '---------------------^TONALIDAD SOBRE LA !
FIBRA _ j

Algodón P o lié s te r  i 
Algodón '

51

P h - N ---- N

COOH
0 I y — ^

N = N - V  y—  CON(Et)g

28 Amarillo

-

Amarillo

i
i
!

52

!

P h -  N N

^ ^OOH

N = N — C0NH-{ ^ H

29 Amarillo Amarillo

53

P h - N — N

___ ^COOH

N = N —V y— CONHPh

30

i

A^narillo

]

!
!

Aínarillo '

¡



TABLA I I I  (Continuación)

¡ ' 
iEjemi '

PlO nnino

Colo­
rante
No.

TONALIDAD SOBRE LA 
FIBRA

Algodón P o liá s te r 
Algodón

' 54

-
P h - N ---- N

N = N — /  ^ — S -  m í -  COOH

CHg- COOH

5 Amarillo Amarillo

* i
i

' !

55

P h - N  N

N=N— /  CONHCH -  COOH
\ = /  ^

\
CHg-COOH

6 Amarillo

!
!

Amarillo !

i
i

i:!

56

i

Me

= N -V  ^-CONH -  CH-COOH 

0 ^  , OH
' ^CH^-COOH 
Et ^

7 Amarillo

t

Amarillo
!
f

!



TABLA n i  (Continuación)

Ejem 
: pío** COLORANTE Colo­

rante
No.

TONALIDAD SOBRE 
LA FIBRA

!
¡
}

Algodón P o lié s te r
Algodón

57

!

Ph -  N----N

O ^ '^ y ^ 'M e

N = N - - C H  -  COOH 

CHg- COOH

8 Amarillo Amarillo

i
¡

I

¡

58
Me ,___/  COOH

/— COOH

0 i OH

Et '

9 Amarillo

. ... .

Amarillo ! 
verdoso ¡

Iit
i

59
0 OH

(XX)
¡i ^
0 NH— <V y-CH -COOH 

CHg- COOH

10

......'

V io le ta

!

V io le ta

)

¡
i
¡I
í

60 R 

0

i

í-N N

Me^___^

N = N —\  y— CH2NHCH -  COOH

CHg -  COOH

11 Amarillo
ro jiz o

:

--— -i*

Ajnarillo
ro jiz o

J



TABLA 111 (Continuación)

Ejem
pío COLORANTE Colo­

rante
TONALIDAD SOBRE LA 
FIBRA

'

JMO #
Algodón F o liá s ter 

Algodón

61

l

Me

¡íOg-v y — N=N - y  y -N  .
\— / \ ^ /  \ c n  CHCIUS-CH-C

2 , 2 ,
OH CHp-C

12

:ooH

¡00H

Rojo
parduzco

o <L-
i. O

62
P'h - N ---- N

J ¡i COOH 
/

° ' íN = N;— f  y — COOH

1 Amarillo Amarillo

i

63
Pii -  N-----N

L A
/y [ Me .— ,
0 'N =  N— \  /

COOH 'COOH

31 Amarillo Amarillo

64
P]

-
h -  N-----N

OOOH

°  r V
N = N ----/  \)----COOMe

13 Amarillo

¡i
i

Anarillo

i



TABLA I I I  (Continuación)

Ejem
pío"* COLORANTE

65

Colo- TONALIDAD SOBRE 
rante LA FIBRA
No< "

14

Algodón

Amarillo

Do l ió a ta r  
Algodón

Amarillo

66 15

NO, f  = .....

Marrón
naranja

Marrón
naranja

NHCH - COOH
f
CHg - COOH

67 OMe 16 Marrón
naranja

Marrón
naranja



TABLA I I I  ( Continuación)

Ejem
pío COLORANTE

'
Colo­
rante
No.

TONALIDAD SOBRE 
LA FIBRA

Algodón F o liés te r
Algodón

69 Ms t

COOH
HO . OH /

CH2CH2NHSO2— (  y— COOH

18 Amarillo Amarillo

70

- COOH 

N = N—^  -COOH

^ / ^^^C O N ÍC H gC H gO H )^

19 Rojo Rojo

71

OMe
^  .COOH

NHg----^  %----- N = N — — COOH

^ OMe

21 Marrón
naranja

!

Rojo
parduzoo



TABLA I I I  ( Continuación)

!
Ejem
p ío *

i  *
i COLORANTE '¡

Colo
rante
No.

* .................*-------- -—
TONALIDAD SOBRE 
LA FIBRA

Algodón P o lié s te r
Algodón

73 Rt - IV ----N

OMe
0 / - /  _  ¿MOH 

N = N—/  N = N— (( y —C0(

OMe ^

:

22

)H

Rojo Rojo

74
0 OH

L f l !  J,, --L ^
^  ^C( 

o NH — ^ - m s O g - ^

23

)OH

.COOH

Azul
r o jiz o

Azul
ro jiz o

75

<_ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ L

0 OH

0 NH-CH-COOH 

HO-CH-COOH

24

¡

Rojo san 
gre mate

¡¡

Rojo san 
gre mate



TABLA I I I  ( Continuación)

Ejem
pío*** COLORANTE Colo­

rante
No.

TONALIDAD SOBRE LA 
FIBRA

Algodón P o lié s te r
Algodón

_ 76 NHg 0 OH '

OH 0 NHg

condensado oon ácido epoxi- 
succínico

25 Azul
marino

Azul
marino

77 P h - N -----N '

^COOH

°  'N = N - V  y — coNHg

26 Amarillo Amarillo

78

L  JL COOH 

N = N— y  X)— CONHMe

27 Amarillo Amarillo



EJEMPLOS 79-105

Loa odorantes ae aplican a algodón y mezclas de 

poliéater/algodón, t a l  y como ae ind ica  en la  Tabla IV .

- TABLA IV



TABLA IV (Con tin u ación )

Ejam
pió COLORANTE

Colo­
rante
No.

Método
dé
a p l i-
cá-̂
ción

TONALIDAD SOBRE LA 
FIBRA

Algodón P o liá s te r  
Algodón

82 CH N - M a

HOoC GOOH

35 B,
E

Rojo
azulado

Rojo

83 Me CN .

N=N —^  ^ -N  ( CgĤ OCl 

HOOC COOH

36

)CĤ )g

D
E '

P con 
t r i e t i l  
amina *"

Rojo
mate

Rojo
mate

84 Me CN 0
\__ / ^ ^  N-i

/ = \  )= = /

HOOC COOH Me Me

37

Ti

D
E

85

H. . .
\ = = /  \ = /  'cHgl 

R = Me - '

38

Ti

D
E

P con 
amoniaco

Naranja Naranja
ro jiz o



TABLA IV (Continuación)

)—  
Ejem
p ío " COLORANTE Colo—

rente
No.

Método
de
a p l i­
ca**
oión

TONALIDAD SOBRE 
LA FIBRA

Algodón P o llé s te r
Algodón

86 Como en e l  ejemplo 85 .
R *  isoprop ilo

39 E Naranja Naranja
ro jiz o

87 Como en e l  ejemplo 85
R ** c ic loh ex ilo

40 E Naranja Naranja
ro jiz o

88 Como en e l  ejemplo 85 
R = t o l i l o

41 E Naranja Naranja
ro jiz o

89 OH CONHPh

R O O C --^ ^ - - -  N=N

HOOC V -J /
R -  M etilo

42 D
E

F con 
amonia­
co

Rojo
b r illa n  t<

Rojo
'am ari­

llen to
b r il la n ­
te

90 Como en e l  ejemplo 89 R *  EtOCgH^ 43 D
E

Rojo
b rillan te

Rojo
amanillen 
to b r l-  ** 
lia n te

91 Como en e l  ejemplo 89

R = n-propiloi

44 D
E

Rojo
b rillan te

Rojo
amanillen 
to b r i­
lla n te



TABLA IV  ( Continuación)

Ejem
pío

COLORANTE Colo­
rante

No.

Método 
de ap li 
cación**

TONALIDAD SOBRE 
LA FIBRA

Algodón P o lié s te r
Algodón

92

*

C1

^ 2" \  /— ^ y— N(Et)2

NHCOCHgS-/" c

45

H

OOH

D
E

F o o n  
amoniac

V io le ta

0

V io le ta

93 0 NHg

J! ^  COOH

V  t
0 NHCOCHgS-V y<¡OOH

46 D
E

Rojo
agalla­
do

Rojo

94

NOo 0 .NH-V y-NHCOCH^
^ \ — /  'CN^CC

47

OH

OH

D
E

Azul
verdoso

Azul

95

0H2-  COOH

48 D
E
F c o n
t r ie t i ]
amina"

i. '
!
i

Azul Azul

i
¡
[



TABLA IV ( Continuaoión)

Ejem¡
! COLORANTE

Coloran 
te No."*

Método
de
ap lica  
oión ""

TONALIDAD SOBRE LA 
FIBRA

) *
i;

Algodón P o llé s te r
Algodón

96 HOOC s _ _

^  ^ —  N = N —^ ^ - N (E  

H O O ( T ^ ^ ^

49

^ 2

E Rojo Rojo

i

97
¡f

1 F c o n  
amohia 
co "

Amarillo Amarillo

¡

98 1 F con
m e t il-
amina

Amarillo Amarillo

99 1 F con 
t r i e t i l  
amina "

Amarillo Amarillo

100 1 F oon 
etano l- 
amlna

Amarillo Amarillo

101 13 Fco n  
d ie t i l  
amina"

Amarillo Amarillo

102 27 F c o n  
t r ie  t i l  
amina ***

Amarillo Amarillo

103 14 Fco n  
t r i e t i l  
am in a "

Amarillo Amarillo

104 16 F c o n  
t r i e t i l  
am in a "

Marrón
naranja

Marrón
naianja

105

:

\n /  COOH

0. m _ ^ L c o . H

50 F oon  
amonla 
00 "*

Rojo
aangre

Rojo
sangre

$
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APENDICE A LOS EJEMPLOS 

Preparación de Colorantes 

Colorante 1

Una solución de la  sal de d lazon io, obtenida d iazo-
!

tando 2,175 partes d e l hidrocloruro de ácido 4-am inoftálico en 

ácido c lo rh íd rico  2N, ae añade a una solución de 1,75 partes ' 

de 1- f e n i l - 3-m e t il-5-p irazo lona en 10 partes de agua y  30 par- : 

te s  de hidróxido sódico 2N a 03C. Una vez completa la  copula­

ción , e l  colorante se p rec ip ita  por a c id ific a c ió n  con ácido 

c lo rh íd r ico , se f i l t r a ,  se lava  con agua y  se seca a 503c, 

rendimiento 3,5 g . !

Colorante 2

Una mezcla de 3,95 partes de N - e t i l -N -^ - c lo r o e t i l -

3-to lu id ln a , 3,9 partes de ácido mercaptosuccinico, 2 partes 

de hidróxido sódico y 40 partes de agua, se a g ita  y ca lien ta  ;

bajo r e f lu jo  durante 16 horas, durante cuyo tiempo la  mezcla i

de reacción se mantiene a pH a lca lino  por la  adición de una ' 

solución de hidróxido sódico. Después de en fr ia r , la  mezcla de ! 

reacción se extracta tres  veces con acetato de e t i lo  y la  fase ' 

acuosa se evapora in  vacuo hasta sequedad. El residuo asi ob- ¡ 

ten ido consiste esencialmente en la  sa l d isód ica de N -e til-N - 

-d ic a r b o x ie t i l t io )-3-to lu id in a  y  se d isuelve en 100 

partes de ácido c lo rh íd rico  2N, copulándose a OSC con la  sa l !
t

d iazó íca  obtenida por d iazotación  de 2,76 partes de 4-n itro -  { 

an ilin a  en 50 partes de ácido c lo rh íd rico  2N. Después de copu- ' 

la r ,  se añaden 20 partes de acetato sódico y e l  colorante se ¡
i

f i l t r a ,  se lava  con agua y se seca para dar 7 partes de N -e t il- ¡ 

N - (ó (c ¿,(3 -d ic a rb o x ie t i lt io )e t i l-4 - (4 -n it r o fe n ila z o )-3 - to lu id l- :  

na.
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Colorante 3

Una solución de la  sal d iazó lca , preparada por diazo }

taoión de 2,17 partes del hidrocloruro de áoido 4-am inoftálico ¡
' ' ' I

en 20 partes de ácido c lorh íd rico  2N, se añade a una solución ¡

de 1,64 partes de N ,N -d ie t ila n ilin a  en 25 partes de ácido c lo r - '

h ídrico  2N a 0-5BC. Después de media hora, se añade aoetato '¡

sódico para p rec ip ita r completamente e l  colorante e l  cual se j

f i l t r a  y se p u rifica  por d isolución  en hidróxido sódico d i lu í-  j

do seguido por p rec ip itac ión  con un ácido mineral d ilu ido . Las ;

2,2 partes de N ,N -d ie til-4 (3 ,4 -d lca rb ox ifen ila zo )a n llin a  pro- '

porciona una solución naranja en acetona con ^max 430. E l j

ácido d ica rbox ilico  se convierte a l anhídrido por calentamiento'
!

durante 1 hora bajo r e f lu jo  en anhídrido acético  y  poster io r j
i

evaporación in  vacuo hasta sequedad de la  solución obtenida. ¡ 

El anhídrido de N ,N -d ie t il-4 (3 ,4 -d ica rb ox ifen ila zo )a n ilin a  así ! 

obtenido, proporciona una solución ro ja  en acetona con ^m ax !

494. '!
Colorante 4_ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _  ¡

Se disuelven 1,6 partes d e l anhídrido de N ,N -d ie t i l-  ¡

4( 3,4-d ica rb ox ifen ila zo )an ilin a , (co loran te 3) ,  en 25 partes j 

de metanol y la  solución se ca lien ta  bajo r e f lu jo  durante 2 j

horas bajo r e f lu jo .  La solución se evapora entonces in  vacuo 

para dar N ,N -d ietil-4 (3 -carbox i-4 -carbom etox ifen ilazo )an ilina  

que proporciona una solución naranja en acetona con ^m ax 453* 

Colorante 5

Se diazota a 0-5^0, una soluoión de l a  amina obteni­

da por reducción de 1 parte de ácido 4 -n itro fen ilt io su cc in ico , j 

como más abajo se describe, en áoido c lo rh íd rico  d ilu ido . La ! 

sa l de diazonio se añade a una solución de 0,75 partes de 1- f e -
!

n il-3 -m etil-5 -p irazo lona  en 20 partes de hidróxido sódico 2N
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y 10 partes de agua. Una vez completa la  copulaoión, e l co lo - , 

rante se p rec ip ita  por a c id ifica c ión  con ácido c lo rh íd r ico , se i 

f i l t r a  y  se seca para dar 1,03 partes de 1 -fen il-3 -m etil-4 - ' 

¿4( c¿, (3 -d ic a rb o x ie t i lt io )fe n ila z o / -5-p irazolona. !

E l interm ediario empleado anteriormente se prepara 

de l sigu ien te modo:

Una mezcla de 24,5 partes de anhídrido maléico, 10

partes de hidróxido sódico y  100 partes de agua, se ca lien ta
i

a eb u llic ión , se en fr ia  y la  soludión Se añade a una mezcla de ' 

36,25 partes de 4 -n itro t io fen o l, 150 partes de etanol y 2,5 

partes de p iperid ina. La mezcla se a g itá  entonces y se c a lie n - j 

ta  bajo r e f lu jo  durante 3 horas, se en fr ia , se f i l t r a  y se ! 

a c id if ic a  e l  f i l t r a d o  con ácido c lo rh íd r ico , se d iluye con 

250 partes de agua y 400 partes de h ie lo . El ácido 4 -n itro - 

fen ilt io su cc in ico  precipitado se f i l t r a ,  se lava  con agua y 

se seca. Rendimiento, 38,3 partes, p . f .  166 -  167SC. [
í

Se mezcla 1 parte del compuesto n itro  asi obtenido 

con 25 partes de agua, 1 parte de polvo de h ierro y 0,5 par- ! 

tes  de ácido c lorh íd rico  y la  mezcla se ca lien ta  bajo r e flu jo  i 

durante 3 horas. Después de f i l t r a r  e l  lodo de h ierro , este {

último se lava  bien con agua y se d iluye entonces con una ¡
¡

solución de hidróxido sódico, filtrán d ose  de nuevo e l  f i l -  } 

trado para separar sales de h ierro y  acid ificándose entonces 

con ácido c lo rh íd rico  y diazotándose.

Colorante 6

La sa l de diazonio obtenida mediante l a  diazotación
¡

de 5,32 partes de ácido N (4-am inobenzoil)glutárico en 20 par- ! 

te s  de agua y 75 partes de ácido c lo rh íd rico  2N, se añade a ! 

una solución de 3,5 partes de 1- f e n i l - 3-m e t il-5-p irazo lona en ; 

20 partes de agua y  100 partes de hidróxido sódico 2N, mientras
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se mantiene una reacción a lca lin a  mediante la  adición do más ) 

hidróxido sódico 2N¿ Después de la  copulación, e l  colorante se ¡ 

p rec ip ita  por a c id ifica c ión , se f i l t r a ,  se lava y se seca. El . 

rendimiento de 1 -fen il-3 -m etil-4 (4 -o (,^ -d ica rb ox ip rop ilam in o -¡ 

c a rb on ilfen ila zo )-5-p irazolona es de 5,6 partes. ; 

Colorante 7 '

En lugar de la  1-fen il*-3-m etil-5-p irazolona empleada i 
en e l procedimiento del odoran te 6, se u t il iz a n  3,6 partes de j 

N -etil-3 -c iano-4 -m etil-6 -h id rox i-2 -p iridona . Se obtienen 5,2 !

partes de N -e til-3 -c ian o-4 -m etil-5 (4 -<x ',Y -'d ica rbox ip rop Íl- 

am inocarbonilfen ilazo)-6-h id rox i-2-p iridona. j

Colorante 8 '

El compuesto de diazonlo obtenido por d iazotación i

de 6,6 partes de ácido 4-am inofenilsucclnico en 5 partes de '

ácido c lorh íd rico  concentrado y 50 partes de agua, se añade a j 

una solución de 3,48 partes de 1 -fen il-3 -m etil-5 -p ira zo lon a  e n !
t

20 partes de agua y 40 partes de hidróxido sódico 2N, a 0-5SC, ' 

mientras se mantiene una reacción a lca lin a  por la  adioión de ¡ 

más solución de hidróxido sódico 2N. Después de 15 minutos, l a j

solución se a c id if ic a  y la  1 - f e n i l - 3 - m e t i l - 4 ( , (3 -d ica rbox i- }
!

e t i l f e n i la z o ) - 5-p irazolona precip itada, se f i l t r a ,  se lava  con 

agua y  se seca. Rendimiento 5,6 partes.

Colorante 9

La solución d iazó ica  obtenida por d iazotación  de 

5,9 partes de hidrocloruro de ácido 4-am inoftá lico  en 20 par­

tes  de agua y  40 partes de ácido c lo rh íd rico  2N, se anade a 

una solución d e ,3,6 partes de N -etil-3 -c iano-4 -m etil-6 -h id rox i-¡

2-p iridona en 20 partes de agua, 5 partes de una solución a l ' 

32 % de hidróxido sódico y 10 partes de acetato sódico a OBC. 

Después de 15 minutos, e l  colorante se p rec ip ita  por la  ad i- '

t
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oión de ácido c lo rh íd rico  y se a ís la  por f i l t r a c ió n .  El pro­

ducto en bruto se d isuelve en 400 partes de una soluoión de ¡
i

carbonato sódico Ñ, se f i l t r a  y e í  f i l t r a d o  se a c id if ic a  con ¡

ácido c lo rh íd r ico . L aN -e til-3 -c ia n o -4 -m e til-5 - (3 ,4 -d ica rb ox i- ¡
r

fe n i la z o )-6-h id ro x i-2-p iridona se f i l t r a ,  se lava  hasta estar ' 

l ib r e  de ácido y  se seca. Rendimiento 6,4 partes. ¡
t

Colorante 10 i
¡

Una mezcla de 1,2 partes de leucoquinizarina, 2 par- 

tes  de ácido 4-am inofenilsuccínico, 20 partes de etanol, 10 

partes de agua y 0,6 partes de ácido bórico , se a g ita  y ¿a lien  

ta  bajo r e f lu jo  durante 18 horas, se en fr ía , se f i l t r a  y e l  ! 

f i l t r a d o  se a c id if ic a  con ácido c lo rh íd r ico . La 1-h idroxi-4- ' 

(cx ,j¡b -d icarbox ietil)an ilina-an traqu inona precip itada se f i l -  ¡ 

t ra , se la va  con metanol acuoso a l 50 % y se seca. ¡

Colorante 11 ¡

Se diazotan en ácido c lo rh íd rico  d ilu id o , 2,38 par- ¡ 

te s  de ácido 4-aminobencilaminosuccínico, cuya preparación se ' 

describe a continuación, y  se copula con 1,75 partes de 1- í e -  i 

n i l - 3-m e t il-5-p irazo lona en una solución d ilu ida  de hidróxido < 

sódico, a 0-5SC. E l colorante aislado por a c id ifica c ió n  y  f i l - j  

t r a c ió n e s  1 -fen il-3 -m etil-4¿4 ( <>¿, ^ -d icarbox ietilam inom eti- ¡ 

len o )fen ila zo7- 5-p irazo lona. ¡

E l ácido 4-aminobencilaminosuccinioo puede prepa­

rarse como sigue:

Se añaden simultáneamente, en 1 hora aproximadamen­

te ,  153 partes de 4-nitrobencilam ina y  38 partes de una solu­

ción  a l 32 % de hidróxido sódico, a 500 partes de una soluoión¡

acuosa a l 24 % de b is u lf ito  sódico y  446 partes de agua, man- ¡
!

ten ida a 95 -  1008C y  un pH de 4-5. Media hora después de com-i
i

p le ta rse  la s  adiciones, la  mezcla se en fr ía  a 0- 5^0 y e l  á c id o '

-  50 -
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4-aminomotilenfenllsulfámico precipitada se f i l t r a ,  so lava  con}
i

acetona y se seca. Se atiaden 19 partes del derivado de deido '
í

sulfámico d isueltas en 100 partes de agua a una solución de ¡ 

11,6 partes de ácido maléioo en 40 partes de agua conteniendo j
4 partes de hidróxido sódico y e l conjunto se a g ita  y ca lien ta  i

!
bajo re f lu jo  durante 9 horas. La mezcla de reacción se en fr ia , !

:
se tamiza y e l  f i l t r a d o  se s a l i f ic a  a un 20 % y se neu tra liza  i 

con ácido acétioo . El ácido 4-aminobenciláminosuccinico p reo i-  j 

pitado se f i l t r a ,  se lava con acetona y se seca.

Colorante 12

Una mezcla de 4,6 partes de N (,3 -h id rox i-Y -c lo ro --n - } 

p ro p il)-N -e t il-3 -to lu id in a , 3,9 partes de ácido tiosu cc in ico , j 

2 partes de hidróxido sódico y  20 partes de agua, se a g ita  y j 

ca lien ta  a 959C durante 18 horas con adición periód ica  de h i-  } 

dróxido sódico 2N para mantener un pH de 8. Después de en fr ia r  

a 203C, l a  mezcla de reacción se extracta  con 3 x 10 partes de 

acetato de e t i lo  y se retiene  la  fase acuosa que contiene j 

N/Y ( -d ic a rb o x ie t l lt io )^ -h id ro x i-n -p ro p il/ -N -e t il-3 - to -  

lu id ina . La solución se en fr ia  a 0-5^0 y se añade la  sa l d i-  

azóica obtenida por diazotación de 2,76 partes de 4 -n itroan i- 

l in a  en 10 partas de ácido c lo rh íd rico  concentrado y 50 partes 

de agua, manteniéndose en todo momento una reacción a lca lin a  

por la  adición de hidróxido sódico 2N. Una vez completa la  co­

pulación, la  mezcla se a c id if ic a  con ácido c lo rh íd rico  y e l 

colorante alqultranoso precipitado se a ís la  por decantación.

El colorante se p u r ifica  por disoluoión  en una solución d i lu i­

da de carbonato sódico, tamizado, u lte r io r  adición de acetato 

sódico y a c id ifica c ión  con ácido acétioo . La sa l d e l colorante 

se f i l t r a ,  se tra ta  entonces con ácido c lo rh íd rico  d ilu ido  ¡ 

para dar 2,1 partes de N /V (C X ,/3 -d ica rbox ie tilt io )/3 -h id rox i- '

-5 1  -
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n-PPopi3^N-etil?-4 ( 4-n itro fen ila zo  )-3 -to lu id in a . j

Colorante 13 j - !

Una mezcla de 5,8 partes de colorante 1 y  80 partes ; 

de anhídrido acé tico , se ca lien ta  a ebu llic ión  durante 2 ho- j 

ras mientras se permite que ocurra una l ig e r a  d estila c ión .

La solución resu ltante se en fr ia  y e l  colorante de anhídrido .
¡

precip itado se f i l t r a ,  se ca llen ta  con una fracc ión  de é te r  , 

de petró leo  (p .e . 40-602C) y  se seca. Rendimiento 4,2 partes. ¡ 

Una mezcla de 1 parte de este colorante anhídrido y  75 partes 

de metanol, se ca lien ta  bajo r e f lu jo  durante 20 horas, se f i l ­

t r a  entonces en ca lien te  y  e l  f i l t r a d o  se evapora hasta seque-j 

dad. Se obtienen 0,7 partes de 1- f enil-3-me t i l - 4 ( 3-carboxi-4- 

carbom etoxifen ilazo )-5-p irazolona.

Colorante 14

Se ca lien ta  bajo r e f lu jo ,  durante 2 horas, una mez- ! 

c ía  de 1 parte de l colorante anhídrido empleado para e l  co lo - ¡ 

rante 13 y  25 partes de ^ -e to x ie ta n o l. Después de evaporar a ! 

un pequeño volümen y  en fr ia r  a 203C, la  solución se d iluye i 

con é te r  de petróleo (p .e . 40-60SC) y e l  colorante p rec ip ita - ! 

do se f i l t r a  y se seca. Se obtienen 1,2 partes de l - fe n i l - 3 -  } 

m e til-4 (3 -ca rb ox i-4 -^> -e tox ie tox ica rb on ilfen ila zo )-5-p ira zo - ¡ 

lona. i

Colorante 15

La sa l d iazó ica  obtenida por d iazotación  de 1,38 

partes de 4 -n itroan ilin a  en 25 partes de ácido c lorh íd rico  2N, 

se añade a una solución de 2,1 partes de ácido an ilinosuccin i- 

co en 25 partes de ácido c lo rh íd rico  2N, a 03 C. Una vez comple 

ta  la  oopulación, se añade acetato sódico para p rec ip ita r e l  ¡ 

colorante e l  cual se f i l t r a ,  se d isuelve en una solución d i­

lu ida  de carbonato sódico, se tamiza y  se p rec ip ita  con ácido
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mineral. L a N -(¡x f,/ S -d ica rb o x ie t il)4 - (4 -n itro fen ila zo )a n ilin a  , 

as i obtenida funde a 142-144BC. j
Colorantes 16 y 17 j

La sa l d iazó ica  obtenida por d iazotación de 1,38 !

partes de 4 -n itroan ilin a  en 5 partes de ácido c lo rh íd rico  c o n - ! 

centrado y  5 partes de agua, se anade a una solución de 3 par- ¡ 

tes  de áster de monometilo de l ácido 2-an isid inosuccin lco en ! 

30 partes de acetona y 10 partes de agua, a 0-5BC. Una vez com­

p le ta  la  copulación, e l  colorante se p rec ip ita  por adición de ; 

acetato sódico y d ilución  con agua. El áster monometilico de 

N( fX, f3 -d ica rb ox ie t il)4 - (4 -n itro fen ila zo )2 -a n is id in a  (co loran - } 

te  16) se f i l t r a ,  se lava  con agua y luego con é te r  de petró- i 

leo  (p.e .  40-602C) y se seca. í

El componente de copulación empleado en la  prepara- i 

ción del colorante an terior, puede obtenerse como sigue: ¡

Una solución de 19,3 partes de anhídrido maláieo en ¡ 

25 partes de metanol, se ca lien ta  bajo r e f lu jo  durante media ' 

hora y se evapora entonces bajo presión reducida. E l residuo ; 

asi obtenido se en fr ia  a 0-5BC y se añaden, en 10 minutos, 40 j 

partes de tr ie tilam in a , manteniendo la  temperatura por debajo j 
de 15BC. Se añaden entonces 36 partes de 2-anisid ina y la  mez­

c la  se ca lien ta  a 100BC durante .17 horas. Se d e s t ila  la  t r i ­

etilam ina y e l  residuo se v ie r te  en 1000 partes de agua, a c id i­

ficándose la  mezcla con ácido c lo rh íd r ico . El áster de mono- 

m etilo de ácido 2-anisid inosuccin ico precip itado, se f i l t r a ,  

se lava  con agua y  se seca, p . f .  135 -  138BC.

El áster de monometilo de N (< x ,^ -d ic a rb o x ie t i l )4 (4 -  

n it r o fe n ila z o )-2-an is id ina puede h id ro liza rse  a l ácido d icar- 

b ox ilic o  (co lorante 17) calentando e l  colorante con hidróxido !

- 5 3  -
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Colorante 18

, Se añaden 3,5 partes de ácido 4 -c lo ro s u lfo n ilftá lic o  ¡ 

a una solución de 3 partes de N( -am inoetil)-3 -c iano-4 -m etil- i

5- (  2-n it r o fe n i la z o )-6-h id ro x i-2-p iridona en 100 partes de p i-  ! 

r id in a , a 70BC, y  la  mezcla se ca lien ta  entonces bajo re f lu jo  ! 

durante 15 minutos. La mezcla de reacción se f i l t r a  en calien­

te  y e l  precipitado se v ie r te  en un exceso de ácido c lo rh id r i-  ¡ 

co d ilu ido . La N ^/3-(3 ,4 -d icarbox ifen ilsu lfon ilam ino )étil/3 - ; 

ciano-4-m e t il-5- ( 2-n it r o fe n ila z o )6-h id ro x i-2-p lridona p rec ip i-  

tada se f i l t r a ,  se lava  con agua y se seca a 70BC.

La N( -am in oetil)3 -c ian o -4 -m etil-5 -(2-n it r o fe n i l-  j

a zo )-6-h id ro x i-2-p iridona empleada en la  preparación an terior, ' 

puede obtenerse de l sigu iente modo: '

Una mezcla de 21,2 partes de cianoacetato de e t i lo ,  i 

104 partes de etilendiam ina de 64 % de concentración y  25,6 ¡
partes de acetoacetato de e t i l o ,  se a g ita  a 8oaC  durante 6 ho- ¡

l
ras y  se evapora entonces bajo presión reducida para separarla '

t
etilendiam ina en exceso. E l residuo se en fr ia  a 20SC y  se a c i-  i 

d i f ic a  con ácido c lo rh íd rico  concentrado y  la  N -^ -am in oe til-  !

3-c iano-4-m e t il-6-h id ro x i-2-p iridona precip itada se f i l t r a ,  se ¡ 

la va  con agua y  se seca. ¡
í

La sal' d iazó ica  obtenida por diazotaQión de 13,8 par­

tes  de 2-n itroa n ilin a  en 200 partes de agua y  22 partes de 

ácido su lfú rico , se añade a una solución de 18,45 partes del 

componente de copulación de piridona, an terior, d isueltas en 

300 partes de agua, por la  adición de hidróxido sódico, mante­

niéndose e l  pH en 4 -  .6 y la  temperatura entre 0-5SC durante ! 

la  copulación. Una vez completa la  copulación, e l producto se i 

f i l t r a ,  se lava  con agua y  se seca para dar 31,8 partes de ¡ 

N - (^  -am inoetilj 3 -c ian o -4 -m etil-5 -(2 -n itro fen ila zo ) 6 -h idroxi-2-



5

10

15

20

25

30

-  55 -

piridona.

Colorante 19

La sa l d iazó ica obtenida por diazotaoión de 2,3 Pac­

tes de ácido 4-am inoftálioo en 10 partes de ácido c lo rh íd rico  

2N y 20 partes de agua, se añade a 2 partes de 3-carbómetoxi- ! 

2 -na fto l en 20 partes de hidróxido sódico 2N y 20 partes de i 

agua, a 0-5^C. Se añaden acetona y su fic ien te  hidróxido sódioo j 

2N para mantener una reacción a lca lin a  y  mantener e l  colorante  ̂

en solución. Una vez completa la  copulación, la  mezcla de reac-í 

ción se a c id if ic a  con ácido c lo rh íd rico  y e l  l - ( 3,4-d ic a rb o x i- ¡ 

fen ilazo )-3 -carbom etoxi-2 -nafto l precip itado se f i l t r a ,  se l a - j  

va con agua y se seca. !

Colorante 20 i.......*.......'*".....  !
Reemplazando e l  3-carbom etoxi-2-naftol en e l  p roceso }

¡
del colorante 19 por 2,75 partes de d i-^ -h id ro x le t ila m id a  d e l ! 

ácido 2-h id rox i-3-n a ftó ioo , se obtienen 3 partes de 1- ( 3,4—d i-  

ca rbox ifen ilazo )-3 -(N ,N -d i-^ -h id rox iam inocarbon il) 2 -n a fto l. 

Colorantes 21 y  22

La sa l d iazóica obtenida por d iazotación  de 2,3 Par­

tes de ácido 4-am inoftá lico en 10 partes de ácido c lo rh íd rico  

2N y 20 partes de agua, se añade a una solución de 1,53 par­

tes de 2, 5-d im etoxian ilina en 20 partes de ácido c lorh íd rico  

2N y 20 partes de agua a 0-5SC. Una vez completa la  copula­

ción, la  solución se d iluye con agua y la  2 ,5 -d im etoxi-4 -(3 ,4 - 

d ica rb ox ifen ila zo )an ilin a  (co lorante 21) precip itada se f i l t r a  

se lava  con agua y se seca.

El colorante se disuelve en 20 partes de ácido c lo r­

h ídrico 2N y  20 partes de agua y  se d iazota  a 0-5SC, añadién­

dose la  sa l d iazó ica  asi obtenida a una solución de 1,74 par- t 

tes de 1- f e n i l - 3-m e t il-5-p irazolona en 20 partes de hidróxido !
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sódico 2N y  20 partes de agua a 0-59C,'añadiéndose más h i-  i.

dróxido sódico 2N, según sea necesario, para mantener una }!!
reacción a lca lin a . Tras completarse la  copulación, la  mezcla j 

se a c id if ic a  y la  1 - f  enil-3-metil-4</4( 3 ,4-dícarboxi fe n ila zo ) -  } 

2 ,5-dim etoxifen ilazo75-pirazolona (co lorante 22) precip itada i
i

se f i l t r a ,  se laya  con agua y  se p u r if ic a  entonces mediante ! 

d iso lución  en una soluoión d ilu ida  de carbonato sódico, sepa- j 

ración  d e l m ateria l insoluble y p rec ip itac ión  con ácido miñe- j 

r a l .  :

Colorante 23

Se añade 1 parte de ácido 4 -c lo ro s u lfo n il- ftá lic o  ¡ 

a una solución de 0,5 partes de 1-h id rox i-4- ( 4-am inoanilino)- ' 

antraquinona (obtenida asimismo por reacción de leucoquiniza- ; 

r iñ a  con 4-fenilendiam ina) en 25 partes de dioxano. La mezcla ¡

se ca lien ta  bajo r e f lu jo  durante 5 horas y  media, se f i l t r a  }
!

en ca lien te  y e l  f i l t r a d o  se v ie r te  en agua. El producto pre- ¡ 

c ip itado se f i l t r a ,  se disuelve en una solución d ilu ida  de 

carbonato sódico a 209C, se tamiza y e l  f i l t r a d o  se a c id if ic a  ! 

con ácido m ineral, para dar 0,4 partes de 1-h id rox i-4 -/4 -(3 ,4 -! 

d ica rb ox if e n ils u lf  onilamino) anilino/antraquinona. j
Colorante 24 }

i
Este se prepara siguiendo e l  procedimiento descrito  

a continuación para e l  colorante 25, empleando 1,25 partes de 

1-hidroxi-4-aminoantraquinona en lugar de 4,8-diaminoantra/- 

ru fina .

Colorante 25

Se ca lien ta  bajo r e f lu jo ,  durante 24 horas, una mez­

c la  de 1,25 partes de 4 ,8-diaminoantracrufina, 1,6 partes de ¡

ácido epoxisuccinico y  15 partes de 1,2-diclórobenceno. E l d i - í
[

solvente se separa por d es tila c ión  con vapor de agua a p a r t ir  !
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de una solución d ilu ida  de carbonato sódico. La mezcla se f i l ­

tra  entonces de la  diaminoantrarrufina .sin cargar y  e l  f i l t r a ­

do se a c id if ic a  con ácido m ineral. E l colorante precipitado 

consiste esencialmente en una mezcla de 4(o< ,(^ -d icarbox i-/^ - 

h ld rox letilam ino )8-aminoantrarrufina y  4, 8-d i(¿<  ,/3-d icarboxi-
i

-h idroxietilam ino)an trarru fina.

Colorantes 26 a 29 j

Estos colorantes se preparan molturando con grava j 

una mezcla de 3*88 partes del anhídrido de 1 -fen il-3 -m etil-4 - ¡ 

(3 ,4 -d icarbox ifen ila zo )-5 -p irazo lon a  (colorante 1) ,  40 partes } 

de agua y  3 partes de .solución concentrada de amoniaco ó 2 

partes de solución a l 40 % de metilamina, ó 1,5 partes de d i-

etilam ina ó 1,5 partes de ciclohexilam ina. Después de 24 ho- j
!

ras, la  mezcla de reaooión se a c id if ic a  con ácido c lo rh íd rico  j 

y  e l  colorante precipitado se f i l t r a ,  se lava  con agua y se ; 

seca. !

Colorante 30 ¡
¡

Este colorante se prepara por reacción de una solu- ' 

oión de 3*88 partes de anhídrido de l- fe n il-3 -m e t il-4 (3 ,4 -d i-  t 

carbox ifen ilazo )-5 -p irazo lona  en 40 partes de tetrahidrofurano j 

con 3 partes de an ilin a  a 203C durante 3 horas, evaporándose 

entonces e l  d isolven te bajo presión reducida. El residuo se 

tr itu ra  con ácido c lo rh íd rico  d ilu ido , se f i l t r a  y  se lava  

hasta estar l ib re  de ácido con agua y se seca para dqr e l co­

lorante 30.

Colorante 31

Este colorante se prepara de forma análoga a l colo­

rante 1, empleando ácido 3-am inoftá lico  en lugar de ácido 4-  !

am inoftálico. !
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Colorante 32 .

Este colorante se prepara por reacción de 4(4-amino- 

a n il in o )-5-aminocrisazina con ácido epoxisuccihico.

Colorante 33

Este colorante se prepara por condensación de ácido 

1-amino-2-'bromo-4-h idroxisuccín lco con ácido .4 -m ercap to fté li- 

co. E l ácido 4-m ercaptoftálico se prepara por reducoión de 

ácido 4 -c lo ro s u lfo n ilftá lio o  con zino en ácido su lfú rico  d i­

lu ido .

Colorante 34

Se d iazota  e l  ácido 4-amino-homoftálico y  se cópula 

con 1 -fen il-3 -m etil-4 -p irazo lon a . E l ácido 4-aminohomoftálico 

se separa por n itrac lón  de ácido hom oítálico seguido por re­

ducoión con estaüo y  ácido c lo rh íd r ico . ,.

Colorantes 36, 42, 43. 44. 49 y 50

Estos colorantes se preparan d e l modo usual por d i-  

azotación de la  amina adecuada y  u lte r io r  copulación con e l  

componente copulante apropiado.

Colorante 35

Este colorante se prepara por condensación de 3-me- 

t i l - 6-hromoantrapiridona con ácido 3-am inoftá lico .

Colorante 37

Se d iazota  e l  ácido 3-am ino-4-cíano-5-m etilftá lico 

y se copula con m -toluidina y e l  producto se d iazota  y copula 

con 1- f e n i l - 3-m e t il-5-p irazolona.

Colorantes 38. 39. 40 y  41

Estos colorantes se preparan por reacción del anhí­

drido de 4(3#4 -d ioa rb ox ifen ila zo )-N -e til-N -b en c ilan ilin a  con 

la  amina adecuada.

Colorantes 45 y  46

¡1

!!
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Estos productos se preparan por ac ila c ión  de 3-amino- 

4 (2 -c lo ro -4 -n itro fen ila zo )N ,N -d ie t ila n ilin a  y  1-amlno-2-metoxi-

4-aminoantraquinona con cloruro de c lo ro a ce t ilo , seguido por j 

reacoión de lo s  productos con ácido 4-m ercaptoftá lico .

Colorante 47

El producto de condensación de 4 ,5 -d in itrocrisaz in a  !
f

con p-fenilendiam ina, se a c ila  con anhídrido t r ic a r b a l í l ic o .  j 

Colorante 48 j

Se condensa 1-amino-2-sulfo-4-bromoantraquinona con '
!

ácido 4-am inofenilsuccinico y  e l  producto es desulfonado por 

reducción con h id rosu lfito  sódico. j
N O T A  ^

i
Descrita suficientemente la  naturaleza del invento,

!!
asi como la  manera de rea liza rse  en la  p ráctica , debe hacerse j

l
constar que las  disposiciones anteriormente indicadas son sus- j 

cep tib les de m odificaciones de d e ta lle  en cuanto no a lteren  }

su princip io  fundamental. También se hace constar que e l  in -  ¡

vento corresponde a dos so lic itu des  de patente presentadas en
!

In g la terra  con lo s  nos. y fechas sigu ientes: 19.580/73 de 25 ¡
)

de a b r il de 1.973 y 48.080/73 de 16 de octubre de 1.973* aco­

giéndose por lo  tanto a lo s  ben efic ios  que oonceden lo s  Conve-
!

nios Internacionales en v ig o r , siendo lo  que constituye la  

esencia del re fe r id o  invento por lo  que se s o l ic i t a  Patente de 

Invención por &0 años en España,'sobre: PROCEDIMIENTO PARA 

TEÑIR FIBRAS TEXTILES; caracterizándose por lo  sigu ien te:

1. -  Procedimiento para teH ir fib ra s  te x t i le s ,  carac­

terizado porque comprende ap licar a la s  mismas un colorante no 

sulfonado que contiene una agrupapión de anhídrido d ic a rb o x lli-  

co c íc l ic o ,  o una agrupación de ácido d ica rbox ilico  ta l  que pue 

da presentarse la  formación de l anhídrido c íc l ic o  por pérdida
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de agua, o un sem i-éster o semi-amida de dicha agrupación de 

ácido d ica rb ox ilico , estando presente cualquier grupo ácido 

carbox ilico  de dicho colorante en forma de l ácido l ib r e  o en

forma de una sa l con amoniaco o una amina v o lá t i l ;  y  calentar ii
l a  f ib ra  t e x t i l  hasta que tiene lugar la  f i ja c ió n  del coloran- }

2 . -  Procedimiento segdn la  re iv in d icac ión  1, carac­

terizado porque dicho colorante contiene una agrupación: j

/  C00H /COUAH i6 <T I^CONR^Rg \C0NR^Rg ¡
en donde es hidrógeno o un grupo a lqu ilo  o a lqu ilo  su stitu í 

do de 1 a 5 átomos de carbono o un grupo a r i lo ,  Rg es hidróge­

no o un grupo a lqu ilo  o a lqu ilo  sustitu ido de 1 a 5 átomos de 

carbono y  A representa una molécula de amoniaco o una amina 

v o lá t i l ,  particularmente una amina a l i fá t ic a  o c ic lo a l i fá t ic a .

3 . -  Procedimiento segdn la  re iv in d icac ión  1 ó 2, 

caracterizado porque dicho colorante contiene una agrupación 

d ica rb ox ilica  que tiene lo s  dos grupos CO en posiciones adya­

centes sobre un a n illo  aromático ca rb oc ic lico .

4 . -  Procedimiento segdn la  re iv ind icac ión  3, carac­

terizado porque dichos dos grupos CO están en posiciones orto 

sobre un a n illo  bencénico.

5 . -  Procedimiento segdn la  re iv in d icac ión  1 ó 2, ca­

racterizado porque dicho colorante contiene una agrupación 

d ica rb ox ilica  estando lo s  dos grupos CO de la  misma en posi­

ciones formadoras de anhídrido sobre una cadena a lq u ílic a .

6.  -  Procedimiento según la  re iv in d icac ión  5, carac­

terizado porque lo s  dos grupos 00 estén en la s  posiciones 1,2 ! 

sobre una cadena a lq u ílic a . j

7 . -  Procedimiento segdn la  re iv in d icac ión  1 ó 2, ca-



racterizado porque dicho colorante contiene una agrupación 

d ica rb ox ilica  que tiene uno de lo s  grupos CO sobre un a n illo  

oarbocíc lico  aromático y  e l  otro en una posición formadora de 

anhídrido sobre una cadena la te r a l .

8. -  Procedimiento según cualquiera de la s  re iv in d i­

caciones an teriores, caracterizado porque e l  colorante se a p li­

ca a la  f ib ra  t e x t i l  en forma de una sa l soluble en agua y  a 

continuación se l ib e ra  e l  colorante en fonna de l ácido l ib r e  j 

por medio de ácido mineral u orgánico o de una sustancia que j 

genere un ácido tras e l  calentamiento. ¡

9. -  Procedimiento según cualquiera de la s  r e iv in d i­

caciones an teriores, caracterizado porque e l  colorante se a p li 

ca a la  f ib ra  t e x t i l  a p a rt ir  de un l i c o r  acuoso o no acuoso í 

o mediante una técn ica de estampación, y  a continuación se ¡ 

cuece o se tra ta  con vapor de agua a una temperatura superior

a 125SC.

10. -  Procedimiento según la  re iv in d icac ión  9, carac­

terizado porque e l  colorante se ap lica  en forma de una sa l con 

amoniaco o una amina v o lá t i l .

11. -  Procedimiento según la  re iv in d icac ión  9 ó 10, 

caracterizado porque la  temperatura es de 180 a 210SC.

12. -  Procedimiento según cualquiera de la s  re iv in ­

dicaciones an teriores, caracterizado porque e l  colorante es 

de la  serie  azóica.

13. -  Procedimiento según cualquiera de la s  re iv in ­

dicaciones 1 a 11, caracterizado porque e l  colorante es de la  

s e r ie  antraquinónioa.

14. -  Procedimiento para te ñ ir  fib ra s  t e x t i le s ,  t a l  

y  como queda sustancialmente descrito  en la  presente Memoria.



Esta Memoria oonsta de 62 hojas e sc r ita ^  a máquina.

por una sola cara

2 5  M .B 7 4
Madrid,

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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