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MLi0RIA DESCRILTIVA

SOCIuDAD PARA IA INDUSTRIA QUILICA LN BAoILia,-

BASILia (Suiza).



PATENTE DZ INVLNCION :

por 20 afios

para "Un procedimiento para la produccidn de colorantes azoi-

c0S CTOmLFErO8 M mm o e e e e

a favor de la: SOCIEDAD PARA LA INDUSTRIA QUIMICA LN BASILEA,

domiciliada en BASILuA (Suizal.

MiMORIA DuSCRIPTIVA

Ls invencidn se refiere a colorantes azoicos de valor,
obtenidos por copulacidbn de compuestos ortooxidiazoicos no
sulfonados con l-aril-5-pirazolonas no sulfonadas; siendo es-
cogidos los componentes de modo gue por lo menos uno de ellos
contenga un grupo sulfamido. I1os nuevos colorantes son cro-
matables; por tratamiénto con agentes que gbandonen cromo pue-
den convertirse en colorantes Acidos de color naranja; tifien
la lans y particularmente la lana en borra o la lana cardads,

en tonos unidos, sélidos al batén y a la lus.



LIJAMPIO 1

233 partes de 6-nitro-Z2-amino-l-oxibenceno-4-sulfamnida se
diazoan de la meners corriente con 6Y partes de nitrito de so-
dio. La solucidén diazoica se vierte desPués, removiendo, en
una solucién enfriads en hielo que contenga 175 partes de 1-fe-
nil-3-metil-5-pirazolona y 300 partes de carbonato de sodio en
2,500 partes de agua, Terminada la copulacidén se calienta la
mezcla a 50 grados, y el colorante se precipita y se aisla de
la maners corriente, Este colorante tifie la lana en bafio dci-
do, dando tonos rojo amarillentos que pasan al naranjs por cro-
mgtado ulterior,

La 6-nitro-&-gmino-l-oxibenceno-4-sulfamida de la cual se
ha hecho uso en este ejemplo, puede ser preparada del modo que
sigue:

138 partes de Z-amino-l-oxibenceno-4-~sulfsmida finamente
molida se introducen, agitando, en 752 partes de dcido sulfi-
rico a 66 grados Baumé, cuya temperatura se mantiene entre 30
¥ 40 grados. Se continda agitendo hasta terminar la disolu-~
cién, se enfria esta s -5 grados centigrados, y despuds se in-
troducen gota a gota 130 partes de una mezcla de dcido nitri-
co y acido sulfirico que contengs un 48'6 por 100 de £cido ni-
trico, cuidando gue la temperatura del metal no se eleve. Se
mantiene adn la masa asi obtenida g baja temperaturs dursnte
algdn tiempo, después se vierte sobre 2,000 partes de hielo, y
se neutraliza con una lechads de cal, evitando que la temperatu-
ra pase de 600 grados, J3e filtra aespués el sulfato de calcio,

v se transforma la sal de calcio en sal de sodio. La solucidn



asi{ obtenida puede ser empleada tsl como resulta pars la pre-
paracidn del colorsnte. La 6-nitro-2-smino-l-oxibenceno-4-sul-
tamida se disuelve fécilmente en el sgua y el alconol, siendo
poco soluble en el éter. Cristalizada una vez en el alcohol,

funde 2 191 grados centigrados,
LJENMPLO 2

188 partes de &-amino-l-oxibenceno-4-sulfamida se disuel-
ven en 600 parfes de agus y 150 partes de dciao clorhidrico sl
30 por 100, La solucidn se diaz0a a 5 grados centf{grados con
69 partes de nitrito sédico y se introduce, agitando, en una
solucidn de 253 parives de 1-(3'-sulfamido)-Ffenil-3-metil-5-pi-
razolong enfriada con hielo y mantenida alcsalina con carbonato
de sodio, Terminada la resccidn, el colorante, que se ha se-
parsdo completamente, se filtra, Puede ser purificado por di-
solucidn en el agua a ©5-90 grados centigrados y recristaliza-
cidn,

De un modo andlogo se puede obtener um colorante = partir
de 4-nitro-Z-amino-l-oxibenceno y de 1-(3'-sulfamido)-fenil-3-
-metil-5-pirazolona o de 1-(3'-sulfamido)-fenil-2~-carboxil-5-

-pirazolona,
EJLMPIO 3

45'2 partes del colorante azoico obtenido a partir us 2-
-emino-l-oxibenceno-4~sulfamida y ae 1-(3t-sulfamido)-Ffenil-3-
-m&til-5~pirazolona se dielven en 1,000 partes ae ague nirvien-
te, wespuéds se mezcla la solucidn con otrs de formiato de cromo

correspondiente a 15'2 partes de Cra Oz, siendo mantenido el



todo en ebullicidn durante algdn tiempo en un aparato de re-

fiujo. K1 compuesto cromado que se forma se precipitae con sal
marinsg, y constituye un polvo pardo-ngranja soluble en el sgua
v en la sosa cdustica al 10 por 100, dando uns coloracidn sna-
ranjada, y en amarillo en el 4cido sulfdrico concentrado. Este
colorsnte tvifie la lana en bafio 4cido en tonos anaranjados que

poseen nuena solidez.
EJIZIPIO 4

4578 partes del colorante azoico obtenido a partir de 2-
~amino-l-oxibenceno~4-sulfamida y de 1-(3'sulfamido)-fenil-3-
-metil-3~-pirazolona se disuelven en 1,000 partes de agusa hir-
viente. Ia solucidn se mezcla con una solucidn scuosa de
cromato de sodio correspondiente a 9'5 partes de Crg Oz y 528
partes de sulfato ambénico, y el conjunto se lleva s la ebulli-
cién en un aparato de reflujo hasta que el color de la solu-
cidn no campie. X1 colorsnte cromifero es entonces gislado
por precipitacidn con sal marina, y es semejante al colorsnte
descrito en el ejemplo precedente. Se obtiene un colorsnte

andlogo con cromitos alcalinos.
BJLLIPIO 5

49'7 partes del colorasnte obtenido a partir de 6-nitro-
-&~-amino-l-oxibenceno-4-sulfemida y de l-fenil-3-metil-5-pira-
zolona se disuelven en 500 partes de agua caliente, y la solu-
cidn se mezcla con otra de acetato de cromo correspondiente a
15'& partes de Crg Oz; despuds se lleva la mezcla a la ebu-

1llicidn durante algun tiempo en un aparsto de reflujo.,



El compuesto cromado es aislado por adicidn de sal ma-
rins. Constituye un polvo pardo snarsnjsdo que se disuelve en
el agua y en una solucidn de sosa cdustica a 10 por 100, dan-
do uns coioracidn enaranjada, y en el dcido sulfdrico concen-
trado se disuelve en amarillo. Tifie la lana en bafio acido

en tonos naranja sdélidos,
LILMPLO 6

Una parte de 6xido de cromo hidratado cuya riguegza co-
rresponde a 8'5S partes de Cry Oy y a 40 partes de agua, 24
partes de potasa clustica y Y partes de glicerina se calien-
tan conjuntamente nasta disolucidn completa y se adicionan
con 150 partes de agua. 4 esta solucidn se afiaden 4812 par-
tes del colorsnte optenido a partir de 2-~amino-l-oxibenceno-4-
-sulfanida y Li-(3'-sulfamido)-fenil-3~carboxil-5-pirazolona,
después se Llleva la mezcla a la ebullicidn en un aparst o de
reflujo nasta que el color de la solucién no varie, Despuds
se afiade agua, se neutraiiza el licor con 4cido minersl, se
precipita el colorante con sel marina, se riltrs y se deseca.
2l colorante asi obtenido es un polvo pardo gue sea disuelve
en el asgua y en una solucidn de sosa cgustica al 10 por 100
dando una coloracidn ansranjada, y en el 4cido sulfirico con-
centrado se disuelve en amarillo. X1 colorante tifie ls lans

en pafio 4cido en tonos ansranjedos que poseen bueng solidesz.
EOTA

Por la patente de invencidn a que se refiere la presente

memoria descriptiva, se RUIVINDICA le propiedad y la explota-



c1dn exclusiva de un procedimiento para la fabricacidn de co-
lorantes azoicos cromiferos, consistente en copular derivados
ortooxidiazoicos no sulfonsgdos con l-aril-5-pirozolonas no
sulfonadas, escogiendo los componentes de modo que uno de e€llos,
por 1o menos, contenga un grupo sulfamido, y en tratar los co-
lorantes azoicos asi obtenidos con agentes que abandonen cromo.

Sean cuales fueren las circunstancias que concurran con
la esencialidad del objeto de la patente, definids en la ante-
rior reivindicacidén, cusal objeto estd constitufdo por:

"Un procedimiento para la produccidn de colorantes azoicos
crom{teros™,

Constva la presente memoria de seis hojas folisdas, escri-
teS por una sola cars. ' ‘

Barcelons, 22 de Junio de 1928.

P, p. de la:; SOCIZDAD PARA LA LNDUSTRIA QUILICL BN BaSI-

L&A,
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