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H 3 M O H I A D 3 S C 3 I P I I V A

para un c e r t i f i c a d o  de a d ic ió n ,  por = Mejoras in trod u cid a s  en e l  

ob je to  de la  patente  p r in c ip a l  = a fa vor  de la  R/¿>. I .  G. Farbe- 

n in du str ie  A lr t ie n g e s e l ls ch a ft , r es id en te  en Frankfurt am Main 

(Alemania) M ain zerlan dstrasse , 2 8 . -

Por la  patente p r in c ip a l  se ha dado a conocer un procedim ien­

to  para la  preparación  de diazoam inocom binaciones, e l  cual con­

s i s t e  en hacer actuar combinaciones d iazo sobre aquellas  aminas 

prim arias de la  s e r ie  d e l  benzol que contienen grupos c a r b o x i lo  y 

un grupo s u l fo  o v a r ios  grupos c a r b o x i l o .

3n es tos  casos la  formación de la s  diazoaminocombinaciones 

es independiente d e l  ca rá cter  de las  bases in trod u cid a s  como com­

b in acion es  d ia zo ,  la s  diazoaminocombinaciones se forman siempre 

fácilm en te  y con muy buen rendim iento. Pero s i  l o s  á c id os  amino- 

s u l f o c a r b o ü l i c o s  empleados en la  patente p r in c ip a l  se su stitu yen  

por aq u e llas  aminas prim arias de la  s e r ie  b e n z o l ica  que contienen 

v a r io s  grupos s u l fo  y se in ten ta  por consigu iente  transform ar con 

estas  combinaciones la s  combinaciones d iazo  de la  c la se  usual,
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entonces se comprueba que la s  diazoaminocombinaciones no se o r i ­

ginan o so lo  con muy mal rendim iento.

Frente a esto  se ha descu b ierto  que de las  diazocom binaciones 

con aqu ellas  aminas prim arias de la  3 er ie  b e n z o l ica  que c o n t ie ­

nen v a r io s  grupos s u l fo  se pueden s in  embargo obtener con exce­

le n te  rendimiento y con f á c i l  re a cc ió n  la s  deseadas di a zoamin o com­

b in a c ion es ,  cuando como combinaciones d iazo  se emplean aquellas  

que copulan enérgicamente a consecuencia  de la s  s u s t i tu c ió n  nega­

t iva^  como lo s  n i tr o d ia z o b e n z o le s , n i t r o d ia z o t o lu o le s , d i n i t r o d ia -  

zob en zo les , p o l ih a lo g e n id ia b e n zo le s  e t c .  Por su s o lu b i l id a d  y sus 

demas propiedades se aproximan grandemente las  nuevas com binacio­

nes a las  d e s c r i ta s  en la patente p r in c i p a l .  Respecto a estas  la s  

diazoaminocombinaciones que contienen v a r ios  grupos s u l fo  o frece  

l a  v en ta ja  de ser mas a c c e s i b le s .

Una d is o lu c ió n  d iazo obtenida en la forma usual con un l / l O  

m ol. de ácido  2 .5 -d ic lo r o - l - a m in o -b e n z o l -4 - s u l fo n io o  se agrega 

agitando lentamente a una d iso lu c ió n  de 36 partes  en p e s o f l /1 0  

mol.) de ácido  a n i l i n a - 2 - 5 - d i s u l f o n i c o .  l a  d is o lu c ió n  se n e u t r a l i ­

za a l  congo agregando a ce ta to  de s o d io .  La diaz oaminoc ombinación 

formada se separa por c r is ta l iz a c ió n ,  se s ifon a  y se seca a tempera 

tura  moderada.

3n lugar d e l á c id o  2 .5 -d i c l o r o - l -a m in o b e n z o l -4 - s u l fo n ic o  pue­

den u t i l i z a r s e  también e l  ác ido  2-am ino-4 ’ - m e t i l - 1 .1 * - d i f e n i l s u l -  

f o n i c o - 4 - s u l f on ico  o e l  2 -a m in o -4 * -o x i -1 .1 * - d i i e n i l s u l f o n i c o - 3 * -  

c a r b o x i l i c o - 4 - s u l f onico  o e l  2 - a m i n o - l . l * - d i f e n i l s u l f o n i c o .

3 J 3  ü  P L O 1.

152 partes  en peso de 5 -n it r o -2 -a m in o - l -m e t i lb e n z o l  se t ra n s ­

forman d e l  modo usual en d is o lu c ió n  c lo r h íd r i c a  con n i t r i t o  sód ico  

en la  s a l  de diazonium. l a  d is o lu c ió n  c lo r h íd r i c a  f i l t r a d a  se

v ie r t e  rápidamente a 20° en una d is o lu c ió n  neutra de s a l  sód ica
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de 360 partes  en peso (a lgo  mas de l o  ca lcu la d o )  d e l  ac id o  indus­

t r i a l  a n i l in a - 2 .5 - d i s u l f o n i c o  en 1000 partes  en peso de agua, 

l a  re a cc ión  acida de la  d is o lu c ió n  se n e u tra l iza  con a c e ta to  de* 

sod io  hasta rea cc ión  neutra a l  congo y se separa e l  producto de 

la  re a cc ió n  tratando con unos 20 fo de s a l  común, l a  diazoarain ocom­

b in ación  se s i fo n a  después de algún tiem po, se ce n tr i fu g a  y se se 

ca a temperatura moderada.

3s un p o lv o  c r i s t a l i n o  am aril lo  naranja , muy fácilm ente s o lu ­

b le  en agua que por á c id os  d eh ile s  o enérg icos  o por medios ác id os  

de cu a lqu ier  c la se  se d i s o c ia  rapida y cuantitativam ente en sus 

componentes. 31 p o lv o  es in a lte r a b le  a l a  percusión, rozamiento y 

c a lo r .  Bs muy poco com bustib le .

3n forma completamente análoga se obtiene una diazoaminocombi- 

nacion de propiedades anaíogas cuando la  d iso lu c ió n  arr iba  des­

c r i t a  de c lo ru ro  de diazonium se hace actuar  sobre una d is o lu c ió n  

de a n i l in a -2 .4 -d is u l fo n a t o  s ó d ic o .

3 J E K P L 0__

152 partes en peso  de 3 - n i t r o -4 -m e t i lb e n z o l  se t ra n s fo r  

man en la  s a l  de diazonium como en e l  ejem plo I .  Bsta d is o lu c ió n  

3e hace actuar a 20° sobre urna d is o lu c ió n  neutra de a lgo  mas de 

la  cantidad ca lcu lada  de á c id o  a i i i l in a - 2 . 5 -d isu lf 'ó n ico  . Después 

de n e u tra l iz a r  con a ce ta to  a l  s a l i f i c a r  cojj s a l  común se separa 

la  diazoaminocombinación en h o j i ta s  am arillas  b r i l l a n t e s .  31 p ro ­

ducto se s i  f  o n a s e  cen tr ifu g a  y se seca  a 60°.31  rendimiento 

corresponde a l  t e ó r i c o .  La nueva combinación es muy so lu b le  en 

agua y ya por ác id os  d é b ile s  se d is o c ia  rapida y cuantitativam en­

te en la  s a l  de diazonium y en á c id o  a n i l i n a - 2 . 5 - d i s u l f o n i c o .

3n analoga forma pueden combinarse también en combinaciones 

diazoamino de ca rá cter  completamente análogo la  d is o lu c ió n  d iazo 

de 2 ,4 -d in i t r a n i l in a  con ác id o  a n i l i n a - 2 . 5 -d is u l fo n i c o  o a n i l in a -

3 . 5 -d is u l fo n ic o
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Á la d iso lu c ió n  acuosa de la  s a l  d iazo de 183 p a rtes  en peso 

de 2 .4 - d in i t r a n i l in a  se v ie r te  en p resen c ia  de ace ta to  de s o d io  

la  d is o lu c ió n  neutra de s a l  sód ica  de a lgo  mas de la cantidad c a l a  

culada de á c id o  a n i l i n a - 2 .5 - d i s u l f o n i c o . Tratando con s a l  se ob­

t ien e  después de terminada la  copula y en rendim iento c a s i  cuan­

t i t a t i v o  la  diazoaminocombinacion de la  formula:

NO

La combinación es extraordinariam ente estab le*

3 J 3 £ P i  O 4.

162 partes en peso de 2 . 5 -d ic lo r o a n i l in a  se diazoan en la  

forma u su a l. La d is o lu c ió n  d iazo se in trodu ce  en la  d is o lu c ió n  

neutra de una cantidad equ iva lente  de ácido  a n i l i n a - 3 .5 - d i s u l f  ó- 

n i c o .  Después de terminada la  copula  se obtiene p o r  tratam iento 

con s a l  común de la  d is o lu c ió n  neutra la  correspon d ien te  d ia zo ­

aminocombinacion en rendimiento c a s i  c u a n t i ta t iv o .

3s un polvo a m a r il lo  de buena s o lu b i l id a d  y s u f i c i e n t e  in a l ­

t e r a b i l id a d  .

N A .-

D e s cr i to  su fic ientem en te  e l  presente invento l o  que se de­

c la ra  como de novedad e in vención  p rop ia ,  son las  s ig u ie n te s  r e i ­

v in d ica c io n e s  :
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1 .  -  Una v a r ia c ió n  d e l  procedim iento de la  patente p r in c ip a l  

ca ra c te r iza d o  porque para preparar diazoaminocombinaciones se ha­

cen actuar aquí combinaciones d iazo enérgicamente copulantes so­

bre aqu e llas  aminas prim arias de l a  s e r ie  d e l  b en zo l  que c o n t i e ­

nen v a r io s  grupos s u l f o .

2 .  -  Mejoras in trodu cidas  en e l  o b je to  de la  patente p r i n c i ­

p a l . -  Según se describe y r e iv in d ic a  en la  presente memoria des­

c r ip t iv a  .

Consta e s ta  memoria de c in co  paginas f o l ia d a s  y e s c r i t a s  por 

una so la  cara .

Madrid, 4 de j u l i o  de 1929.

L eoca d io l lop ez  y López

P .P .=
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