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a favor de

Don. MANUEL MARTINEZ MARQUES, domiciliado e n B a r o  e l o n a .

por:

9 Un procedimiento para la  obtención de un colorante negro al 

azufre tiaendo directamente las fib ras vegetales o con la  adición 

de substancias reductores en medio alcalino "

M e m o r i a  D e s c r i p t i v a
í

El objeto de esta  patente es un procedimiento por medio del 

cual se obtiene un colorante negro al azufre el cual es soluble en 

el agua y tifce directamente o por la  acción de un reductor, las f i ­

bras vegetales.

Ya es sabido que por l a  combinación del azufre con los sul- 

furos alcalinos se forman polisulfuroa Estables o in crista lizab les  - 

low cuales en presencia de cuerpos orgánicos c orno los nitro o p olin i- 

trofenoles, los derivados nitrados de la  antraduinona y de l a  nafta-
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lin a  u o tro s , los reducen enérgicamente y los transforman en deriva­

das anidados y continuando su acción forman grupos ditiónicos iminas 

y tiazinas que constituyen les colorantes al azufre.

Loa colorantes al azufre usuales son insoluties en el agua 

y para poder f i ja r  estos colorantes sobre las fibras vegetales es ne­

ce sa ria  la  intervención d irecta  de un reductor, por medio del cual - 

los grifos disulfurados que contiene el colorante son reducidos y - 

transformados en meroaptanes que hacen soluble el colorante. En esta  

forma se f i j a  el colorante sobre las fibras y luego reoxidándose al 

contacto del aire  se convierte de nuevo en insoluble.

Con el procedimiento objeto de e s ta  patente se obtiene un 

colorante negro al azufre e l cual es soluble en el agua y se f i j a  - 

ppr s i solo sobre las fibras , s i  bien puede hacerse también su ap li­

cación mediante l a  acción de un reductor alcalino .

Consiste en esencia este procedimiento en preparar s epara- 

damente dinitrofenol y un polisulfuro alcalin o, hacer reaccionar am­

bos productos con lo cual el dinitrofenol se convierte en un deriva­

do amidado que constituye la  base del colorante $ie se ha de obtener? 

p recip itar e s ta  materia colorante por insuflación de a ire  y s i  fuese 

necesario por adición de un ácido diluido, separar el precipitado por 

f iltra c ió n  lavándolo en calien te, y luego someterlo a la  operación de 

reducción y disolución en medio alcalin o.

Industrialmente para ejecutar este procedimiento s e empieza 

por preparar el dinitrofenol lo cual se efectúa por hid&ilaie hacien­

do reaccionar la  sosa cáu stica  o el carbonato sódico sobre el d in itro - 

cloro&enzeno. La reacción ha de graduarse con cuidado para evitar ya 

sea un exceso de vio len cia  peligrosa o bien una pasividad que mengua»- 

r la  el rendimiento y que además influenciarla el matiz pardeándolo y 

obteniendo productos que pueden ser de escaso valor com ercial. La - 

reacción se efectúa en c alderas de doble fondo con circulación  de - 

v^por o de agua f r i a  para poder graduar a voluntad la  reacción.

También puede obtenerse este dinitrofenol por nitración di­

re c ta  en condiciones especiales de concentración, temperatura y tiem­
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po de Sóido fén ico , oresol, n aftalin a o antraceno.

Separadamente sejpocede a la  faTxioaoión del polisulfuro  

por reacción del azufre con un sulfuro alcalin o. Esta operación de­

be efectuarse con gran escropulosidad pues de ello depende el resu l­

tado fin a l. Es preciso cuidar de que se disuelva el azufre convenien­

temente en e l sulfuro alcalino de manera que la  reacción se efectúe 

por completo y evitando que quede azufre no combinado que seria de - 

eliminación absolutamente imposible más adelante. La operación s e e- 

feotüa en recipientes con c i re ulac ión de vapor, a la  temperatura de - 

70 u SO0 y dura unas J  u 8 horas.

Preparado el dm itrofenol y el polisulfuro se procede a la  

sulfuración del dinitrofenol haciendo reaccionar dichas dos substan­

c ia s . para ello  se v& añadiendo el polisulfuro al dinitrofenol de un 

modo continuo y graduado* la  reacción es violenta y en e lla  log gru­

pos nitrados se reducen convirtiéndose én derivados amidados. Cuando 

ha terminado la  adición de polisulfuro, el volumen to ta l y la  concen­

tración  del producto deben ser ta les que la  masa hierva entre 105 y 

110° C, Esta ebullición con refrigeran te de reflu jo  se mantiene has­

t a  que la  transformación ha sido completa, vigilando la  marcha de la  

reacción mediante la  toma de muestras. A1 cabo de algunas horas 3i la  

operación ha sido bien conducida, ha desaparecido la  aureola amari­

lle n ta  que ie la ta  la  existen cia  de un producto no transformado, pero 

c anviene proseguir aún la  ojeracipn para asegurar el matiz del produc­

to . Una operación conducida normalmente puede considerarse terminada 

al cabo de 10 horas en cuyo momento uha parte del colorante ae h alla  

ya precipitado en la  masa y o tra  parte todavía sigue en solución.Asi 

el producto se h alla  ya dispuesto para pasar a ]a operación siguiente 

de preoipitadión;

Sin embargo, antes d^roceder a esta operación de p recip ita ­

ción se añade al producto sulfito sódico neutro en cantidad conve­

niente para que todo el azufre que quede lib re  se transforme en h i-  

poaulfito
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[Bpécílmovl Hecho esto se pasa a la  operación de preoipitación para

lo cual ae llev a  la  masa a un recipiente con agitador mecánico y 

se ca lie n ta  hasta l a  t  emper aturare i|-0 a 50o, La precipitación dé­

os efectuarse con sumo cuidado, mediante l a  insuflación de aire o

la  adición de Sol do mi# ral o por ambos medios a la  vez. ¿1 ácido 

mineral debe u tiliz a rse  diluido y ém la  cantidad extrictamente ne­

cesaria , añadiéndolo en una gran superficie y en poca cantidad a -  

fin  de no descomponer los polisulfuros cuyo azufre quedaría en e l  

producto fin al perjudicándolo. Se |ta, de seguir la marcha de la  0- 

peracion con cuidacb a fin  de no transponer los lim ites en los cuat­

íes estando ya precipitado todo el colorante, una nueva adición de 

ácido descompondría polisulfuros e h ip osu lfitos,

Después de precipitado el colorante se separa por f i l t r a ­

ción mediante f i l tr o s  prensas y se lava e l producto con agua ca lie n ­

te y después de pr ais arlo con esmero, se  pasa a la  última operación 

cuyo objeto es la  reducción del colorante para obtenerlo en forma - 

soluble. Para e llo , inmediatamente después de la  operación d e scrita , 

con objeto de evitar todo lo posible el contacto del a ire , 3e proce­

de a la  disolución del colorante en un sulfuro a lcalin o , p referib le­

mente sulfuro sódico,cuya operación ase efectúa en recipientes de do­

ble fondo, caldeados, de poca superficie y con agitadores que no rom­

pan la  s ip erficie  del liquido. El colorante fundido con la  cantidad 

áecesaria  de sulfuro alcalino se disuelve rápidamente en él pero con­

viene prolongar el contacto un cierto  tiempo con lo cual el matiz ad­

quiere mayor fondo. Usualmente al <5>abo de unas dos horas el producto 

está  a punto para ser empleado.
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Se reivindica como otjjeto de esta  patente:

1 ) . Procedimiento para la  obtención de un colorante negro al 

azufre que es soluble en el agua y tiñe directamente o por la  acción  

de un reductor, caracterizado por preparar separadamente d in itrcfe -  

tfol y un polisulfuro a lcalin o , hacer reaccionar ambas substancias p »
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ra  Obtener la  materia o d o ra n te , p recip itar est a materia colorante  

por la  acción del a ire , de un Icido mineral diluido, o de ambos a 

la  vez, separando el precipitado por medio de f i l tro s  prensas y - 

luego disolver este precipitado en un sulfuro alcalino.

2 )  . En el procedimiento Consignado en la  reivindicación ante­

rio r  la  preparación del dinitrofenol por saponifican ión del dinitro- 

clorebenzeno mediante sosa cau stica  o carbonato sódico.

3 )  . En el procedimiento consignado en las  reivindicaciones an­

te rio re s  la  preparación del dinitrofenol por n itración  d irecta  del - 

So ido fónico, creso l, n aftalina o an trace no .

ty). En el procedimiento consignado en las reivindicaciones an­

te r io re s , la  adición al colorante obtenido por la  reacción del dini­

trofenol y e l p olisu lfu ro , de la  cantidad conveniente de au lfito  só­

dico neutro para transformar en hiposulfito todo el azufre que pudie­

se quedar lib re en la  masa, evitando asi que este azufre impurifique 

el colorante fin al.

5 ). Un procedimiento para la  obtención de un colorante negro 

ál azufre tiñendo directamente las fibras vegetales o con la  adición 

de substancias reduotoras en me dio alcalin o.

Baroelona, 16 de abril de 1927*
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