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P A T E i T E

a favor de
Den, MANUEL MARTINEZ MARQUES, domiciliado en Barc e lon a,
por:
" Un procedimiento para la obtencidn de un colorante negro al
azufre tifendo directamente las fibras vegetales o con la adicidn

de subetancias reduwstoras en medio alcalino

Lo

Memoria Descriptiva

El objetc de esta patente es un procedimiento por medio del
cual se obtiene un colorants negro al azufre el cual es soluble en
el agua y tiffe directamente o por la accidn de un reductor, las fi-
bras vegetales,

Ya es sabido que por la combinacidén del azufre con los sule-
furos alcal inos se forman polisulfuros ¥stables o incristalizables -
lo® cuales en presencia de cuerpos organicos ¢ omo los nitre o polini-

trofenoles, los derivados nitrados de la antralduinona y de la nafta-
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lina u otros, los redwen enérgicamente y los tranaforman en der iva-
dés amidados y continuando su accién forman grupos ditiénicos iminas
y tiazinas que constituyen los colorantes al azufre,

Los colorantes al azufre usuales son insolubles en el agua
y para poder fijar estos colorantes sobre las fibras vegetales es ne-
cesaria la intervencidn directa de un reductor, por medio del cual -
los grupos disulfurados que contiene el colorante son redwidos y -
trans formados en mercaptanes que hacen soluble el colorante, En esta
forma se fija el colorante sobre las fibras y luege reoxidindose al
contacto del aire se convierte de nuevo en insoluble,

Con el procedimiento objeto de esta patente se obtiene un
colorante negro al azufre el cual es soluble en el agua y se fija -
ppr sl solo scbre las fibras, si bien puede hacerse tambien su apli-
cacién mediante la accidn de un reduwtor alcalino.

Consiate en esencia este procedimiento en preparar s epara-
damente dinitrofenol y un polisulfuro alcalino, hacer reaccionar ame-
bos produwetios con lo cual el dinitrofencl se convierte en un derivae
do amidado que constituye la base del colorante que se ha de obtener;
precipitar esta materlia colorante por insuflacidén de aire y si fuese
necesario por adici én de un Zcido diluido, separar el p¥ecipitado por
filtracidn lavindolo en caliente, y luego somsterlo a la operacidn de
reduccidn ¥ disolucidn on medio alcalino,

Industrialmente para ejecutar este procedimiento = e empieza
por preparar el dinitrofenol lo cual se efectua por hiddliasis hacien-
do reaccionar la sosa clustica o el carbomato s8dico sobre el dinitro-
Glorchenzeno, La reascidén ha de graduarse con ouidado para evitar ya
s8ea un exceso de violencia peligrosa o0 bien una pasividad que mengua~
ria el rendimiento y que ademfs influenciaria el matiz pardefndolo y
obteniendo prodwtos que pueden ser de escaso valor oomercial, La -
reaccidén se efecttia en calderas de doble fondo con c¢irculacidén de -
vgpor o de agua fria para poder graduar a wluntad la reaccidn,

Tambien puede obtenerse este dinitrofenmocl por nitracibdn di-

recta en condiciones especiales de concentracidn, temperatura y tieme
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po de %cid fénico, cresol, naftalina o antraceno.

Separadamente se gocede a la falricacién del pelisulfuro
por reaccibn del azufre con un sulfuro alcaiino. Esta operacién de-
be efectuarse con gran escropulosidad pues de ello depende el resul-
tado final, Es preciso cuidar de que se dimuelva 2l azufre convenien-
temente en el suXfuro alcalino de manera que la reaccién se efectfe
por ccmpleto y evitamdo que quede azufre no combipado que seria de -
eliminacién absolutamente idposible més adelante, La operacién se e-
fectha en recipientes concirculaciédn de vapor, a la temperatura de -
70 u 80° y dura unas 7 u 8 horas,

Preparado el d:nitrofenol y el polisul furo se procede a la
sulfuracién del dinitrofenol haciendo reaccionar dichas dos substan-
cias. Para ello se v& affadiendo el polisulfuro al dinitrofenol de un
mod continw y graduados la reaccidn es violenta y en ella log gru-
ros nitrados se reduwen convirtigndose én derivados amidados. Cuando
ha t2rminado la adicién_de polisulfurc, el volimen total y la concen-
tracidn del producto deben ser taless gue 1la masa hierva entre 105 y
110° C, Esta ebullicién con refrigerante de weflujo se mantiene has-
ta qw la transformacidén ha sido completa, vigilando la marcha de la
reaccidn mediamte la toma de muestras, A1 cabo de algunas horas si 1a
operadi én ha sido bien conducida, ha desaparecido la aurecla amari-
llenta que lelata la existencia de un producto no transformado, pero
¢ onviene proseguir alin la cpracipn para asegurar el matiz del produce
to. Una operaciln ¢onducida normalmente puede considerarse terminada
al cabo de 10 horas en cuyc momento uha parte del colorapnte se halla
ya precipitado en la masa y otra parte todavia migue en solucidn,Ast
el producto se halla ya dispuesto para pasar a B operacidn siguiente
de precipitadidn;

Sin embargo, antes dﬁéroceder a esta operacidn de precipita-
¢cién se afiade al producto sulfito sbédico neutxo en cantidad conve=-
niente para due todo el azufre que quede libre se transfoeme en hi-

posulfito .~
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Hecho ¢ato se pasa a la operaciédn de precipitacién pars
lo cual se lleva la masa a un recipiente con agitador mecAnico y
se calients hasta la temperaturafie 40 a 50°, La precipitacidn de-
ve efectuarse con sumo cuidado, mediante la insuflacifn de aire o
la adiciln de f%cide mizgeral o por ambos medios a la vez. k1 &cido
mineral debe utilizarse diluido y em la cantidsd extrictamente ne-
cesaria, afiadifndolo en una gran superficie y en poca cantidad a -
fin de no descomponer los polisulfuros cuyo azufre quedaria eax el
prodw te final perjudic&ndolo, Se ha de segulr la marcha de la o-
peracidén con cuidad a fin de no traneponer los 1limites en los cuas
les estande ya precipitado tod el colorante, una nueva adicifn de
&ido descompondria polisulfurcs e hiposulfitos,

Después de precipitado el colorante se separa por filtra-
cién mediante filtros prensas y se lava el produsto con agua calien=
te y despuls de prasarlo con esmero, se pasa a la Wtima operacisn
cuyo objeto es la reduccidn del colorante para obtenerlo en forma -
soluble. Para ello, inmediatamente despuds de la operacidn descrita,
con objeto de evitar tcdo lo posible el contacto del aire, se roce-
de a la disolucién del colorante en un sulfuro alcalino, preferidle-
mente sul furo so6dico,cuya operacion se efectfia en recigientes de do-
ble fondo, cajdeados, de poca superficie y con agitadores que no rom-
pan l1a swerficle del 11quido, El colorante fundido con la cantidad
aecesaria de sulfuro alcalino se disuelve rapidamente en 81 pero con-
viene prolongar ed contgoto un cierto tiempo con lo cual el matiz ad-
quiere mayor fondo. Usualmente al ®abo de unas dos horas el prodwcio
est& a punto para ser empleado.
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Se reivindica como ojeto de esta patente:

1), Procedimiento para la obtencidn de un colorante negro al
azufre que es soluble en el agua y ti¥e directamente o por la aceidn
de un reductor, caracterizado par preparar separadamente dinitre fe-

gol y un polisulfuro alcalino, hacer reaccionar ambas substancias pa
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ra dbtener la matsria colorante, prscipitar est a materia cclorante
por la accidn del aire, de un &cido mineral diluido, o de ambos a
la vez, aep“arando el precipitado por medioc de filtros prensas y -

luego disolvsr =sie precipitado en un sulfuro alcalino,

2). En el procedimiento @onsignadw en la ré¢ivindicacidn ante-
rior la preparacidn del dinitrofenol por saponificac ibn del dinitro-
clorebenzeno mediante sosa caustica o carbonato sddico,

3). En el procedimiento consignalo en las reivindic aciones ane
teriores la preparacién del dinitrofenct por nitracidn directa del -
&ido ftnico, oresol,naftalina o antraceno.

4). En el procedimiento Gcnsignacdo en las reivindicaciones an-
teriores, la adicidn al colorante obtenido por la reaccidn del dini-
trofenol y el polisulfuro, de la cantidad conveniente de sulfito sd=
dico neutro para transformar en hiposulfito todo el azufre que pudie-
88 guedar libre en la masa, evitando asi que este azufre impurifique
el colorante final,

5). Un procedimiento para la obtencidén de un coloran te negro
al azufre tiflendo dirsctamente las fibras vegetales o con la adicidn

de substancias redw toras en me dio alcalino,

Barcelona, 36 de abril de 1927.
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