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Esta invención se re f ie re  a un nuevo grupo 

de compuestos d isazoicos que son ú t i le s  como tin tes pa­

ra  fib ra s  te x t i le s  y te jid o s de poliamida.

Los compuestos de esta  invención tienen la  

5 estructura:

10

m 15

20

25

en la  que R es Cl, -CH^, -OCĤ  ó -OCgH ;̂ e s/

-H, -C l, -CII^, -CgH^, -OCĤ  ó -OCgH-; Rg es -H ó -CH ;̂ 

y M es -H, -ha, -i:, -L i, ó -KH^. * *

Loa compuestos de e sta  invención son tin te s* 

ácidos so lu b les en agua que dan tonalidades azul marino* 

a l nylon y otras fib ra s  de poliam idas, exhiben so lid ez ,/ 

s a t is fa c to r ia  a la  luz y a l lavado, y tiñen la s  f ib ra s .*  

de nylon en un amplio in tervalo  de pll. Dichos compuesú" 

tos son capaces de teñ ir eficientemente el nylon a pH 

neutro y a lca lin o . Son ú t i le s  también como tin te s para 

poliamidas naturales ta le s  como seda y lana.

Debido a su oapacidad de tinción  en medio neu­

tro , lo s compuestos de e sta  invención pueden u t i liz a r se
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en mezcla con tin tes d irectos para celu losa , y te jid o s 

mixtos fabricados a p a rt ir  de f ib ra s  de poliamidas y de 

celu losa pueden teñ irse  mediante un baño único.

Los compuestos de esta  invención se  fabrican  

por diazotaoión de una amina aromática primaria t a l  . 

como o, m, ó jg-cloroanilina, o, m, ó p-to lu id in a; o, m 

o jg-anisidina; ô, m, ó p-fenetid ina; o, m, ó ji-e t ila n i-  

lin a ; 2-cloro-4-aminotolueno; 4-o1oro-2-amino tolueno, 

6-cloro-2-aminotolueno; 2 ,5 -d ic lo roan ilin a , 3 ,4-d iclo- 

roan ilin a, 2 ,3-d io loroaiiilin a, 2 ,4-d icloroan ilin a;

2 ,6-d icloroanilina, 3 ,5 -d icloroan ilin a, 2 ,4 -x ilid in a . 

3-cloro-2-m etoxianillna, 2-oloro-5-m etoxianilina, 2-clo- 

ro-5-etoxian ilin a; copulación de la  s a l  de diazonio con 

ácido 1-aminonaftalen-6-sulfónico (1 ,6- de Cleve), áci­

do 1-aminonaftalen-7-aulfónico (1 ,7- de Cleve) o una . 

mezcla de lo s ácidos 1,6- y 1 ,7- de Cleve (en especial 

e l ácido mixto fácilmente asequible que se  compone de 

aproximadamente 541'*, del ácido 1,6- de Cleve y aproxima­

damente 46?' del ácido 1,7- de Cleve); nueva diazotación 

del producto de la  reacción y copulación de la  sa l  de 

diazonio resu ltan te  con K -fen il-p eri ácido ó con un 

K -to lil-p e r i ácido—ususlmente p -N -to lil-peri ácido— ; 
recuperación del tin te  s p a rt ir  de la  mezcla de reacción 

y conversión opcional del mismo en otra forma de s a l  de­

seada por ac id ificac ió n  y/o neutralización  apropiadas.
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Los compuestos de e sta  invención se  forman 

usualmente como sa le s  de sodio de los ácidos su ltán i­

cos y pueden u t i l iz a r se  como ta le s  o bien se pueden 

convertir en lo s ácidos lib re s  por tratamiento con 

un ácido inorgánico; lo s ácidos lib re s  se pueden con­

v e r tir  luego en cualquiera de d iversas sa le s  ta le s  co­

mo, -X, -Na, -L i, ó -NH  ̂ por neutralización  con un hi- 

dróxido o carbonato adecuado, o con amoníaco.

Los compuestos de e sta  invención tienen como 

fin a lid ad  reemplazar tin te s ta le s  como el Azul Acido 

C .I . 113, Azul Acido C .I. 114, y Azul Acido C .I. 120,  ̂

todos y cada uno de lo s cuales requieren el uso de . - 

1-naftilam ina como un compuesto intermedio o como prcr 

cursor del compuesto intermedio. Tal reemplazamientq 

es importante debido a que se ha declarado por la s  áu -' 

tcridades Federales que la  1-naftilam ina es una sustan­

c ia  p eligrosa  con potencial carcinógeno. Los compuestos 

de esta  invención se  preparen a p a rt ir  de los ác id o s-J./

1.6- de Cláve, 1,7- de Cleve, o a p a rt ir  de los ácidos- '

1.6- y 1,7- de Cleve mezoladoa; esto es, de lo s compueg; 

tos de n a ft ilo  que se  pueden preparar a p a rt ir  del naf- 

taleno s in  u tiliz a c ió n  o producción de 1-naftilam ina.

Tintes más o menos análogos ( p .e j . ,  Azul Aci­

do 11o C .I . , ó Azul Acido 118 C .I . ,  preparados a p artir  

de an ilina en lugar de la s  an ilin as su stitu id as  especi-



ficad as, son in ferio res e lo s compuestos de esta  inven­

ción desde e l punto de v is ta  de la  su scep tib ilidad  de 

tinción en medio neutro. Dichos tin te s no se  pueden 

u t i l iz a r  eficientemente o económicamente para producir 

5 tonalidades azul oscuro a no se r  que e l pH del bario

de tinción se  encuentre en e l lado ácido —esto es, 

por debajo de aproximadamente 6 durante una porción 

su stan cia l del c ic lo  de tinción . Además de e llo , lo s 

derivados de c loro-, d icloro- y cloroalcoh ilo- de esta 

10 invención tienen una tonalidad más verde que los com­

puestos preparados a p a r t ir  de an ilina y, por c o n s i- .,,  

guíente, dichos derivados proporcionan a lo s tintore-. 

ros otro tin te  azul adicional de matiz propio con to­

nalidad d iferen te , lo  que s im p lificará  y f a c i l i t a r á  la  

15 coincidencia de colores de un modo económico y s in  afeo

tar desfavorablemente a otras propiedades de la  tinción. 

Así, dichos tin tes permitirán la  coincidencia de matices 

s in  necesidad de encontrar un tin te  de matiz amarillo * 

compatible, que se  f i j e  y se  agote a una velocidad prác- 

20 ticamente igual que el azul procedente de cualquier pH -

de baf.o dado y a cualquier temperatura dada. La compa­

tib ilid ad  exige también que el t in te  de matizado no 

afecte desfavorablemente a la s  propiedades globales 

de la  tinción —en p articu lar la  so lidez  a la  luz y a l 

25 lavado. Como la  adición de un tin te  de matizado en
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cualquier cantidad (además de cambiar la  tonalidad) e jer 

cera invariablemente alguna in fluencia sobre otras pro­

piedades de la  tinción, y dado que la  in fluencia se 

acentuará a medida que aumente la  cantidad de tin te  de 

matizado, constituye una c lara  ventaja para el tin tore­

ro e l disponer del mayor número posible de matices pu­

ros independientes y d iferen tes en su almacén; esto 

reducirá la  cantidad de i:inte de matizado que habrá 

de añadirse con objeto de igu alar lo s matices e sp ec ifi­

cados por 3us o lien tes y, en algunos casos, eliminará 

por completo la  necesidad de añadir cualquier tin te  de * 

matizado.

El ejemplo que sigue ilu s tr a  la  preparación p. 

de tin te s representativos de esta  invención, la  u t i l i- / * .  

zación de 1 0 3  tin tes en la  tinción  de poliamidas y la s  , 

nuevas tin turas a s í  producidas. En este  ejemplo, la s  

partes y lo s porcentajes se  expresan en peso y la s  tenh- 

peraturas se  expresan en grados centígrados, a no ser 

que se indique otra cosa. „

EJEMPLO 1

Se d iso lv ió  orto-cloroan ilina (12,8 partes) 

en 25 partes de agua y 28 partes de ácido clorhídrico 

a l 32f, se añadió hielo a 09 y se llevó  a cabo la  dia- 

zotación por adición de 25 partea de solución de n itr i-
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to de sodio a OS. Después de ag ita r  durante 10 minutos, 

se  eliminó un lig e ro  exceso de ácido n itroso  por adición 

de solución de ácido sulfám ico.

Se añadió gradualmente la  solución de s a l  de

5 diazonio en 15 minutos a 22,5 partes de ácido 1,6- de 

Cleve ( la  cual se  había d isu e lto  en 150 partes de agua 

a 503 y a un pH.de 8,5 y se  había enfriado a 53. con hie­

lo ) .  El pH de la  mezcla se  elevó luego a 4,0 por adi­

ción de 7 partes de bicarbonato de sodio durante 5 mi-

10 ñutos. Después de ag ita r  durante 18 horas, se  elevó el 

pH a 12 y se a is ló  e l compuesto monoazoico intermedio 

por adición de 5/- (en volumen) de cloruro de sodio, y - 

f i lt r a c ió n , -

15

La torta  de f i lt r a o ió n  se empastó en 200 por­

tes de agua a 20R y se trató  con 7,5 partes de NaNÔ  en¿ *
solución acuosa. Se añadieron a la  suspensión acuosa 

30 partes de áoido clorhídrico a l 32% y h ielo  hasta io s . 

Se agitó  la  mezcla de diezotación durante cuatro horas .

. - . 20

a una temperatura comprendida entre 10 y 153. Se elimi­

nó luego el-exceso de áoido n itroso  por adición de áci-* 

do sulfám ico.

Se añadió a la  suspensión acuosa de s a l  de 

diazonio, durante 15 minutos, una mezcla de 30,3 partes 

de N-fenil peri ácido en 50 partes de agua, 4 partes de

25 hidróxldo de sodio, 10 partes de bicarbonato de sodio,
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y h ielo , a una temperatura de 106. La mezcla de copula­

ción se  ag itó  a pH 4 durante una hora; después de e llo  

se  elevó e l pH a 11,5 con solución de hidróxido de so­

dio. Se calentó la  mezcla a ó06, se f i l t r ó ,  y e l preci­

pitado se secó a 906.

El producto es un só lid o  de color oscuro que 

tiñe e l nylon y otras fib ra s  de poliamida en baños acuo­

so s a lca lin o s, neutros o ácidos en tonalidades de azul 

oscuro que exhiben una so lid ez  s a t is fa c to r ia  el lavado 

y a l a  luz, y que tiene la  estructura:

SOjRa ;

En el ejemplo que antecede, la  su stitu c ió n -d é­

la  o-cloroan ilina por m -cloroanilina, jí-clorosn ilin a,; < 

o-an isid ina, m-anís id i  na, jc-anisidina, o-toluidina, m-. . 

-to lu id in a , ^ -to lu id in a, o-fenetidina, m-fenetidina, 

_p-fenetidins, ó 2-e lo ro-4-amino tolueno, 4-cloro-2-ami- 

notolueno, 6-cloro-2-aminotolueno; 2 ,5-dioloroanilina, 

3 ,4 -d icloroan ilin e , 2 ,3 -d icloroen ilin a, 2,4-dioloroani- 

lin a , 2 ,6 -d icloroan ilin a, 3 ,5 -d ic lo ro sn ilin a , 2 ,4 - x il i-  

dina, 3**cloro-2-metoxianilina, 2-cloro-5-'metoxianiliná,



2-cloro-5-etoxian ilina; o del ácido 1,6- de Cleve por 

e l ácido 1,7- de Cleve, o una mezcla del ácido 1 ,6- 

de Cleve con e l ácido 1,7- de Cleve, da tin te s que t ie -  

* nen propiedades sim ilares a la s  de lo s tin te s del Ejem- 

5 pío 1, pero que exhiben variaciones relativamente pe­

queñas en tonalidad, exhibiendo los compuestos clorados 

tonalidades azul marino-verdoso, en tanto que lo s com­

puestos su stitu id o s con aleoh ilo  y alcoxl exhiben tona­

lidades azul marino ligeramente más ro ja s  sobre e l ny- 

10 Ion.

La presente so lic itu d  que corresponde a la  

presentada en lo s Estados Unidos de América e l 10 de 

Ju lio  de 1.974, con el número 486.816, se  acoge a loa 

beneficios del articu lo  51 del vigente Estatuto sobre 

15 Propiedad In d u stria l.

2o

25

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que 

se  presentan para que sean objeto de esta  so lic itu d  de 

Patente de Invención en España, por VEINTE años, son 

lo s que se  recogen en la s  reivindicaciones sigu ien tes:
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13.- Un método de preparar nuevos compuestos 

disazo que tienen la  estructura:

10

15

20

en l a  que R es -C l, -OH., -C^Hc, -OCH. ó -OC-H ; R. es 

-H, -C l, -CHy -CgH^, - 0 0 ó -OCgH ;̂ Rg 68 -H ó -CI^í- 

y K es -II, -bq, -K, -L i ó -KH^, que comprende: diazo- 

ta r  una amina-aromática primaria estructurada para pro­

porcionar la s  su stitu cion es R y R̂  deseadas; copuJ.ar la  

s a l  de diazonio con acido 1 ,6- de Oleve, ácido 1,7- de 

Cleve ó una mezcla de ácidos 1,6- y 1,7- de Cleve; dia-, 

zotar de nuevo el producto de la  reacción; copular la  ..  

s a l  de diazonio resu ltan te  con h -fen il-p eri ácido ó '* *. 

con un R -to lil-p e r i ácido; recuperar el compuesto a par­

t i r  de l s  maes de reacción en forma de un sulfonato de 

sodio, l i t i o  o potasio dependiendo de que se u tilic e n  

bases de sodio, l i t i o  o potasio  para controlar e l pH 

de la  masa de reacción en la s  reacciones que anteceden, 

y convertir opcionalmente el sulfonato recuperado en el 

ácido lib re  por^acidificaoión  con un ácido mineral, y

22.7.75 1o -
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además recuperar opcionalmente e l ácido l ib re  o conver­

t i r lo  en la  s a l  de amonio por n eutralización  con amo­

níaco o con una base de amonio adecuada.

23.- El método de acuerdo con la  re iv in d ica­

ción 1 8 , en e l que la  amina aromática primaria contiene 

a l menos un grupo cloro como su stituyen te .

33.- El método de acuerdo con la  reivindicación  

23, en el que la  segunda s a l  de diazonio se  copula con 

N -fenil-peri ácido. ,

4-8 .-  El método de acuerdo con cualquiera de 

la s  reivindicaciones 18 a 3&, en el que la  amina aromá­

tic a  primaria es .o, m, ó _p-cloroanilina.

58.- El método de acuerdo con cualquiera de 

la s  reivindicaciones 13 a 38, en el que la  amina prima­

r ia  es un cloroaminotolueno.

68.- El método de acuerdo con cualquiera de 

la s  reivindicaciones 13 a 3 8 , en el que la  amina prima­

r ia  es una d io loroan ilin a.

7 8 .- El método de acuerdo con la s  re iv in dica­

ciones 18 a 68, en el que la  primera se l  de diazonio - 

formada se  copula con ácido 1,6- de Cleve.

88.- El método de acuerdo con cualquiera de 

la s  reivindicaciones 18 a 63, en el que la  primera sa l  

de diazonio formada se  copula con ácido 1,7- de Cleve.

' 98.- El método de acuerdo con cualquiera de

-  11 -22.7.75



la s  reivindicaciones 1& a 6-, en el que la  primera sa l  

de diazonio formada ae copula con lo s ácidos 1,6- y

1,7- de Cleve mezclados.

IOS.- El método de acuerdo con cualquiera de 

5 Isa  reivindicaciones 12 a 3-t en e l que se emplean bases

de sodio para controlar e l pH de la s  reacciones, y e l 

compuesto se  recupera en forma de la  s a l  de sodio.

1 1 2 . -  Un método de preparar nuevos compuestos

disazo.

10 'Cal y como se ha d escrito  en la  Memoria que

antecede y para los fin es que se han especificado.

Esta Memoria consta de doce hojas escritas-, 

a máquina por una so la  cara.

Madrid,

P.A.
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