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MEM3RIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a preparados sólidos, 
solubles en agua fría, de colorantes y aclaradores ópticos, 
al procedimiento para prepararlos y al empleo de ellos.

Sabido es que muchos colorantes se disuelven mal 
en el agua y se dejan humectar mal, además de formar grumos 

5. cuando se les añade agua, lo que hade que la preparación de 
baños tintóreos no sólo sea diiáoil, sino con frecuencia 
muy entretenida. Por otra parte, muchos colorantes comple­
jos de metal tienen una solubilidad demasiado escasa para 
que se pueda preparar una soluoión generatriz concentrada.10.
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Para obviar este problema, se tratan los colorantes con dis­
persantes y humectantes.

Con el fin de mejorar la solubilidad en agua fría 
de los colorantes se ha propuesto en la DOS 1.619-375, por 

5. ejemplo, dar a los colorantes b,ósleos una forma de granula?* 
do pasando por una fusión de urea. Sin embargo, en estos co­
lorantes pueden surgir descomposiciones del colorante ocasio­
nadas por la alta temperatura de la fusión; por otro lado, 
arrastran estos granulados un olor amoniacal desagradable,10.
procedente del conocido desprendimiento de amoniaco que se 
produoe de la fusión de urea.

Otro inconveniente del uso de urea radica en una 
limitada solubilidad de los colorantes en la fusión. A cau­
sa de ello no puede alcanzarse en muohos caeos la alta con- 

1 5 . oentración del colorante necesaria para los fines prácticos.
Se sabe que las substancias polares aprotónicas, 

tanto liquidas como sólidas, tienen muy buena solubilidad 
para diversos oompuestos orgánicos e inorgánicos. Ahora se 
ha descubierto que pueden obtenerse productos muy oonoentra- 

20-'. dos de fusión de colorantes y de aclaradores ópticos con so­
lubilidad en agua fría considerablemente aumentada si se 
disuelven primeramente a temperaturas altas en una substan­
cia polar aprotónica, por ejemplo, odorantes o aclaradores 
ópticos y se trata con una substancia dotada de grupos dona- 

25. dores de protones y capaz de formar oon el compuesto aprotó­
nico—polar puentes de hidrógeno la solución obtenida, de 
modo que se constituya un aducto sólido que contenga el co­
lorante o el adarador óptico-.

Las substancias oapaoes de formar puentes de hi-
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drógeno contienen en la molécula agrupaciones capacitadas pa­
ra formar puentes de hidrógeno,. Tales agrupaciones contienen, 
naturalmente, .átomos de hidrógeno, que al mismo tiempo pue­
den hallarse en acción reoiprooa oon dos átomos. Ejemplos de 

5. tales agrupaciones son el grupo NHg, el grupo -NH, el grupo 
OH, el grupo -C00H, el grupo SO^H, el grupo oarhonamídioo y 
el grupo sulfonamídioo, como el grupo 30gNHR, donde R puede 
ser hidrógeno u otro substituyante. Diohas agrupaciones pue­
den hallarse una o varias veces en la molácula.

10. En el oaso de estas suba tañólas se trata, por ejem­
plo, de amidas de áoido, como la urea, la tiourea, la benza- 
mida y la amida de ácido nicotónico; de ácidos, como el¡áci­
do maleioo y el benzoioo; y de aminas, como la etilendiamina. 
Tambián es posible emplear mezclas de tales substancias!.

1 5 . los oompuestos polares aprotónicos capacitados par
ra la formaoión de aductos contienen en particular elementos 
electronegativos, como, por ejemplo, flúor, oloro, oxigeno, 
azufre y nitrógeno, a los cuales está unido el hidrógeno de 
lasubstanoia donadora de protones, oon lo que el átomo de hi-

20. drógeno se convierte en el extremo positivo de un dipolo y el 
elemento electronegativo en el extremo negativo,

Los oompuestos aprotónioos polares que presentan 
estas propiedades pueden ser líquidos o, en particular, sóli­
dos.

25. Entran en cuenta, por ejemplo:
a) derivados de áoido fosfórico y de ácido tiofosfó- 

rioo, oomo, por ejemplo, la triamida de ácido 
hexametilfosfÓrioo, el fosfato de trimetilo, el 
metaníosfonato de dimetilo, la triamida de áoido
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monomorfolino-tetrametilfosfárico, la trlamida de 
¡ácido dietiltetrametilfosfárioo, el fosfináxido 
de trimetilo y el fosfiaáxido de deoildimetilo;

b) derivados de urea y de tiourea, como la tetrametil- 
urea,. la N,N-dimetilamida de .ácido morfolinocar- 
boxilico-(4) y el dimorfolinooarbonilo;

c) pirrolidonas y tiopirrolidonas, como la N-metil- 
pirrolidona;

d) acilamidas y arilamidas, oomo la dimetilaoetamida^ 
la dimetilamida de ácido niootinico y la dimetil- 
benoilamida;

e) amináxidos;
f) sulfáxidos, oomo el sulfóxido de dimetilo;
g) sulfonas, oomo la dimetilsulfona;
h) fosfinas;
i) amidas de ácido dioarboxálico, oomo la amida de 

ácido N,N,N',N'-tetraalquüdicarboxilico; por 
ejemplo, la amida de ácido N,N,N',N'-tetrametil" 
fumárioo, la amida de ácido N,N,N',N'-tetrametil*- 
suocinioo, la amida de ácido N, N, N! ,N'-.tetrametil-< 
tereftálioo, la amida de ¡ácido N,N,N*,N'—tetrame*- 
tilft.álioo y la amida de ácido N, N,N*, N'^tetra- 
metilisoftáLico, asi oomo la amida de ácido 
ditiooarboxílico;

k) oxamidas y derivados de tiooxamlda, hidantoina y 
derivados de imldazolidona, así oomo derivados de 
Purina*

Tambián es posible emplear mezclas de tales com-
puestos.
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A los aductos pueden añadirse oiros suplementos,. 
2&tos sirven aobre todo para mejorar las propiedades de ta- 
les preparados. Así, por ejemplo, pueden añadirse otros agen*- 
tes de encabezamiento que sirvan para ajustar la densidad del 

5. odorante o del aclarador óptioo, agentes dispersantes, tanto 
de naturaleza aniónica oomo no iónioa o oatiónica, que sir­
van para la estabilidad de la dispersión y agentes higroso¡&- 
pioos que reduzoan la higrosoopioidad.

Todos estos suplementos pueden hallarse en oanti- 
10. dades de 1 a 10 % en peso.

Los colorantes que de este modo pueden ser conver­
tidos a una forma mejor, soluble en agua fría, son, por ejati­
plo, odorantes ácidos, colorantes reaotivos, odorantes com­
plejos de metal 1 : 1  y 1 :2  y colorantes básicos.

15- Los: .adoradores óptioos aniónicos y oatiónioos abar­
cados aquí pueden pertenecer a las olases más diversas de com­
puestos, oomo, por ejemplo, a los áoidos 4,4'-bis-(triacinl- 
lamino)-estilben-2,2'-disulfónioos, a los ácidos 4,4'-bis- 
-(1 ,2,3-triazol-2-il)-estilben-2,2'-disulfónicos, a las 1,3- 

20. -difenilpirazolinas ̂ a los diestirll-4,4'-bifenilos y a los
diestiril-l,4-benoenos, a los derivados do benzofurano oon 
radicales prolongadores de la oonjugaoiÓn en la posición 2, 
a los derivados de mono y bis-benzoxazol, a los derivados
de mono- y bis-bencimidazol, a los estilbenos con substitu-

25. * . ' 'yentes heterooíolioos en posioión 4 ó 4,4' (de preferencia,
estilbenil-naftotriazoles), a las monometinoianinas, alas 
naftalimidas (de preferencia oon substitución etórea en po­
sición 4 Ó 4,5), a los 4-estiril-4'-C2-aril-l,2,3-triazol-4- 
-il-etenil]-bifenilos y asimismo a los oompuestos oon grupos



de l,2y4-ox&lagol.
La preparación de esta forma soluble en agua fría 

puede efectuarse segiin diversas posibilidades. Por ejemplo y 
se disuelve el odorante o. aolarador Óptico sólido (eventual** 

5.. mente tambiÓn en forma de una torta acuosa de prensa o en for­
ma de una solución acuosa) en la substancia oapacitada para 
la formación de puentes de hidrógeno o en la substanoia polar 
aprotónica, soluoión que puede realigarse tambián pasando por 
una fusión, y se añade luego la substanoia polar, en el oaso 

1 0 . de que el colorante haya sido disuelto en la substancia capa­
citada para la formación de puentes de hidrógeno, o bien se 
añade esta substancia, en el oaso de que el colorante haya 
sido disuelto en la substancia aprotónioa polar. Si se utili­
za la torta aouosa de prensa o la soluoión aouosa, hay que 15.
excluir el agua a continuación.

Cuando se procede pasando por una fusión, la tempe­
ratura de fusión depende mucho del punto de ebullición del 
compuesto polar y del punto de fusión del aduoto resultarte 
y oscila más o menos en el intervalo de 100 a 2003 0. Esta

20** fusión puede haoerse solidificar a continuación por mó.todos 
conocidos; por ejemplo, mediante pulverización o esoamamien- 
to. Pero tamblán es posible dejar que la fusión se solidifi­
que y a oontinuaoión convertirla en granulados.

Además, las fusiones pueden, por ejemplo, ser ver-
- tidas en moldes y desmenuzadas despuás del enfriamiento, en 25.

cuyo oaso los moldes pueden tener dimensiones tales que los 
ouerpos moldeados, como tabletas o bolas, presenten un peso 
determinado y en consecuencia sean aptos para dosificar de­
terminadas oantidades de colorante. Bu la desmenuzaoión de



las fusiones es conveniente y por ejemplo y. formar escamas y ya 
que ¿atas? por au gran superfioie, pe disuelven con mucha fa­
cilidad y rapidez.

Pero también es posible disolver el odorante o el 
$. aolarador óptioo en un aducto (por ejemplo y en un aducto l:l 

a base de la substancia polar aprotónioa y el compuesto do­
nador de protones), en la fusión? por ejemplo.

En todos los casos se forman aductos que oontienen 
el colorante o el aolarador óptico finamente dividido.

10. Segón el invento se trata pues de preparados en
los que un odorante o un aolarador Óptioo está oontenido en 
división fina en un aducto y en que los aductos se componen 
de una substancia polar aprotónica y un oompuesto provisto 
de grupos donadores de protones y oapaoitado para la forma- 

1 5. oión de puentes de hidrógeno.
Los aductos hacen posible que los odorantes o 

aclaradores ópticos utilizados presenten solubilidad en agua? 
y especialmente solubilidad en agua fría? muoho mejor.' Por 
ejemplo? 13 g del odorante distribuido en el aducto se di- 

20. suelven en 1 litro de agua a 202 c, mientras que empleando 
el odorante o el aolarador óptioo brutos sólo se disuelven 
en 1 litro de agua a 202 o 2 g de aquól, lo que signifioa 
que la solubilidad en agua fría está aumentada en 6 a 7 ve- 
oes aproximadamente. Además, presentan la propiedad de estar 

25. muy concentrados en odorante o aolarador Óptioo, ya que óp- 
te se halla en el aducto en cantidades de un 30 a 60 % en pe­
so, y particularmente de 40 a 50 % en peso, y de poderse pre­
parar en forma exenta de polvillo,.

Los aductos de este invento se usan sobre todo para
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la preparación de baños tintóreos aouosos, baños de aclarar 
dor .óptico acuosos o pastas de estampar, que luego pueden 
utilizarse para teñir y estampar, y respectivamente aclarar 
.ópticamente, los materiales más diversos.

los ejemplos que siguen sirven para ilustrar el 
invento, sin limitarlo a ellos.

las temperaturas están expresadas en grados cen­
tígrados..

Ejemplo 1
Se calientan a 1309 durante 20 a 30 minutos 20 g 

del odorante de la fórmula

Na6 )

con 17 g de urea y 10 g de triamida de ácido hexametilfos- 
fórico. la fusión fluida resultante se vierte sobre una piar 
ca de aluminio, la masa se solidifica inmediatamente y al 
cabo de algán tiempo se la desmenuza, oon lo que se obtiene
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un aduoto de urea y triamida de áoido hexametilfosf.órioo que 
Bontiane 4-2y 5 % en peso de colorante y que se disuelve muy 
bien en agua fría.

6 g de este aducto se disuelven o dispersan en 
5. 200 oc de agua desmineralizada, a 203, por agitación durante

2 minutos. Se filtra la soluoión o dispersión por un papel 
de filtro Sohleioher—Sohuell 14-50 CV (de 7 cm de diámetro), 
con lo que queda en óste un residuo. La soluoión o disper­
sión filtrada se deja reposar por una noche, a 203 y se vuel- 

10. ve a filtrar oon un papel de filtro igual. Ya no queda resi­
duo en el papel.

Si en lugar del aduoto se disuelve la cantidad 
equivalente (2,55 g) del colorante de partida solo, a la que 
se trata, oon 200 co de agua desmineralizada y luego se fil- 

1 5 . tra, quedan en el papel de filtro 2,2 g de residuo, de lo 
que se deduoe que por la distribución del odorante en el 
aduoto se mejora considerablemente la solubilidad del o do­
rante.

Ejemplo 2
20. A 1203, se disuelven en 25,5 oc de dlmetilaoeta!-

mida 39 g del odorante del Ejemplo 1 y 37,8 g de urea. Tan 
pronto oomo está formada una fusión fluida y homogénea, se 
vierte ósta a 1103 en una placa de aluminio fría. Luego se 
desmenuza la masa solidificada. EL aduoto contiene 38,7 %

25. en peso de odorante y presenta muy buena solubilidad en 
agua fría y humectabilidad en agua.

. Ejemplo.
A la temperatura de fusión, se disuelven 40 g 

del colorante del Ejemplo 1  y 40 g de urea en una mezda
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de 19,5 g de triamida de ácido hexametilfosfórico y 6,5 g 
de metanfosfonato de dimetilo. Despuós de aRadir 4 g de óxi- 
do de polietileno (Carbowax 4000), ae deja la fusión a 1303 
por 30 minutos más. La fusión, fluida, se solidifica inmediar 
temante al verterla en una placa de aluminio. El aducto des-* 
menuzadooontiene 36,4 % en peso de odorante y presenta ex­
celente oapaoidad de disolución en agua fría.

Ejemplo 4
A 1103, se disuelven o suspenden en 12 oc de agua 

12 g del odorante del Ejemplo 1, 7 oo de triamida de ¡ácido 
hexametilfosfórico, 8,5 g de urea y 0,85 g de Carbowax 4000. 
Despuós de 20 minutos de agitación, se excluye el agua en 
vacio. La masa que queda se solidifica inmediatamente oon el 
enfriamiento,. El aducto pulverizado, que oontiene 42,3 % en 
peso de colorante, presenta, en comparación con el coloranto 
inicial, exoelente solubilidad en agua fría.

Ejemplo 5
Se calientan a 1403 durante unos 10 minutos 10 g 

del colorante de la fórmula

'2 "2
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junto oon 2 g de triamida de ácido hexametilfosfórioo y 12 

g de amida de ácido niootinioo. Se deja reposar la solu­
ción fláida hasta que está solidificada y a continuación 
se desmenuza el producto duro. Se obtiene un adulto que oon- 

5. tiene 4 1 ,7 % en peso de colorante y que presenta muy buena 
solubilidad en agua fría.

Ejemplo 6

A 1753? se disuelven 10,3 g del odorante del Ejem­
plo 5 en 7?2 g de triamida de ácido hexametilfosfórioo. hue­

lo. go se enfría hasta 1303 la soluoiÓn oonoentrada de colorante 
y se la trata despacio oon 7 ,4 g de urea. La fusión, flu,ída, 
se solidifica inmediatamente con el enfriamiento. EL aduoto, 
que oontiene 4 1,4 % en peso de colorante, presenta muy bue­
na solubilidad en agua fría.

15* Ejemplo 7
Se tratan oon 80 cc de agua 40 g del colorante del 

Ejemplo 5, 22 g de triamida de ácido hexametilfosfórioo y 28 

g de tiourea y se hierve en reflujo durante 20 minutos. A 
continuación se excluye el agua en vacio y a temperatura en- 

20. tre 80 y 105S. La masa que queda se solidifica inmediatamen­
te con el enfriamiento. EL aduoto pulverizado, que oontiene 
44,4% en peso de odorante, presenta excelente humectabili- 
dad en agua y muy buena solubilidad en agua fría.

Ejemplo 8

25. Si en lugar del colorante seco del Ejemplo 5 se
emplean 5,80 g de la torta de prensa aouosa, fácilmente ase­
quible tócnioamente, del colorante (contenido de materia se­
ca: alrededor del 50 %) y se procede en lo demás tal como se
ha indicado en el Ejemplo 7, pero sin agua, se obtiene un
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aducto igualmente bueno y de propiedades igualmente buenas;*
Ejemplo 9.

Se oalientan a 140 s durante unos 20 minutos 4y5 g 
del colorante de la fórmula

con 2,7 g de urea y 2,4 g de triamida de ácido hexametál- 
fosf.órico'. Luego se vierte la fusión fláida en una plaoa de 
aluminio, con lo cual la masa se solidifica inmediatamente. 
El aduoto resultante contiene 46,9 % en peso de colorante 
y los granulados de fragmentación tienen excelente poder de 
disolución en agua, oomparado oon el poder de disoluoián 
del colorante puro.

Ejemplo 10
Se funden a 140 3 4 g del odorante de la fórmu­

la
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en 4 g de dimoríolinocarbonilo y 4.8 g de urea. La fusión so­
lidificada) que oontiene 3 1,3 % en peso de colorante, da un 
produoto que se disuelve o dispersa en agua con rapideg.

Si en lugar de dimorfolinourea se emplea triami- 
da de ácido hexametilfosfórioo y- se prooede en lo demás de 
la misma manera, se obtiene un aduoto con propiedades igual­
mente buenas.

Ejemplo 11

Se funden a 140a 5 g del odorante de la fórmu­
la

25.



junto con 2 g de dimorfolinooarbonilo y 10,25 g de urea. ̂
La masa enfriada, que contiene 30 % en peso de odorante, 
da un aduoto rápidamente soluble o dispersable, en agua, 
cuya solubilidad es cinco veces mayor que la del colorante 
solo.

Ejemploia
Se tratan con 6 g de triamida de ácido hexametil- 

fosfórioo, 8,3 g de tiourea, 0 ,7 g de hexametafosfato sádi­
co y 15 00 de agua 33 g de torta acuosa de prensa del colo­
rante de la f.ármula

A continuación se calienta la soluoión a 1103 durante unos 
20 minutos y se excluye el agua en vacío. EL polvo seoo 
(35 g), que oontiene 57,1 % en peso de odorante, muestra, 
en la comparación con el colorante no tratado, muy buena 
humeotabilidad en agua y muy buena solubilidad en agua fría*

Ejemplo 13
Si en el ejemplo 12 se reemplaza la triamida de 

ácido hexametilfosfórico por iguales cantidades de N-metilpi- 
rrolidona y se excluye el agua a 95&, se obtiene un produo-¡* 
to igualmente bueno.

' Ejemplo 14
Se funden a 1103 15 g del colorante de la fór­

mula
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en un aduoto 1 : 1  a base de triamida de ácido hexametilfosfó- 
rico y tiourea. La fusión fldida se solidifica rápidamente 
al ser vertida en una placa de aluminio. EL aducto desmenu­
zado, que oontiene 37 % en peso de odorante, presenta muy 
buena solubilidad en agua fría y humeotabilidad en agua.

A unos 1103, se disuelven en 120 co de dimetilaoe- 
tamida 120 g de iourea. Se vierte la solución, para que se 
solidifique, en una placa de aluminio. Luego se oalientan a 
130  ̂30 g de este aducto con 20 g del aclarador óptico de 
la fórmula
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La suspensión fldida y homogénea del acl arador Óptico en el 
aduoto se solidifica rápidamente despuás del enfriamiento.
Se obtiene unri aduoto que contiene 40 % en peso de aolarador 
óptioo y que presenta mucho mejor dispersabilidad en agua 
que el produoto inicial*

Si se procede tal . como se ha indicado en este ejem— 
plo, pero se reemplazan los 20 g del aolarador óptioo por 
iguales oantidades de los adaradores ópticos reseñados a con­
tinuación? se obtienen igualmente aduotos oon mejor dispersar* 
bilidad en agua? comparados con los adaradores ópticos de 
partida.

a)
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N O T A

¡Descrito el objeto del presente inveho se decía-* 
ran nuevas y de propia Invención las siguientes reivin­
dicaciones con prioridad de la solicitud de patente sui­
za n% 9194/74 del 4 de Julio de 1974¡

5. 1. Procedimiento para "la obtención de prepara­
dos sólidos, solubles en agua fría, de colorantes o aola- 
radores ópticos, caracterizado porque se disuelve el co­
lorante o el aclarador óptico con una combinación de 
una substancia capacitada para la formación de puentes 

10. de hidrógeno y una substancia polar aprotÓnioa o en pri­
mer lugar en uno de ambos componentes, no importa en que 
sucesión, aSadiendo luego el otro componente, haciendo 
reaccionar la combinación formada . de la substancia 
polar aprotónioa y de la substancia oapacitada para 

15. formar puentes de hidrógeno, en forma tal que de la
reacción de los dltlmos componentes resulta un aducto, 
en cuya masa se encuentra contenido bajo división fina 

el colorante o aclarador óptico inioialmente participan­
te en el proceso; en cuya realización se enouentra el 

20. colorante o aclarador óptioo que partíoipa en la combi­
nación en proporciones del 30 al 60% en peso, preferen­
temente entre el 40 y el 50% respecto a la composición 
final del aducto, que se -incorpora bajo el estado físi­
co de polvo, solución acuosa o torta de prensa al prin- 

2$. cipio, y porque se trata con uno de los componentes
formadores del aducto o de la combinación o eventualmente 
otros aditivos hasta su disolución en el antes de la 
etapa reaccional formadora del citado aducto, pasando la
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la composición evontualmente por una fase final de fusión 
a una -temperatura dependiente del punto de ebullioión del 
compuesto polar y del punto do fusión del aducto que os-* 
cila en un intervalo de 1003 a 2005 UO, enfriándose luego 

5. la masa y desmenuzándola eventualmente.
2. Procedimiento, segán la reivindicación l, 

caracterizado porque en su realización como substancias 
catacitadas para la formación de puentes de hidrógeno 
componentes del aduoto se seleccionan, substancias que 

10. contienen en la molécula un grupo -OH, -COOH, -SO^H
0 -SOgNHg, y se prefieren, urea, tiourea o amida de ácido 
nicotínico.

3. Procedimiento segán la reivindicación 1, 
caracterizado porque en su realización, como compuestos po- 

15. lares aprotónicos componentes del aducto se seleccionan,
derivados de ácido fosfórico o tiofosfórico, derivados 
de urea o tiourea, pirrolidonas y tiopirrolidonas y acila- 
mida o arilamidas, preferentemente triamida de ácido 
hgKametilfosfórico, dimorfolinocarbonilo, N-metilpirro- 

20. lidona o dimetilacetamida.
4. Procedimiento segán las reivindicaciones

1 a 3, caracterizado porque en su realización en calidad de 
colorantes se prefieren colorantes ácidos, colorantes reac­
tivos, odorantes complejos de metal 1 : 1  o 1 :2  o coloran-

2$. tes básicos; y en calidad de aclaradores óptioos, aclara-
dores ópticos aniónicos o catiónicos, como los derivados 
de estilbeno, los derivados de pirazolina, los derivados 
de benzofurano, los derivados de benzoxazol, los . derivadps 
de bencimidazol, las monometipciapinas, los derivados de
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naftilimida y compuestos con grupos de l,2t4-oxdiazol+
5. Procedimiento para la obtención de preparados 

sólidos solubles en agua frías, de colorantes y aclarado- 
res ópticos.

5 Segón se describe y reivindica en la presente 
memoria descriptiva que consta de 19 hojas foliadas y 
escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, a 3 d. Julio
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