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Memasia

"Un procedimiento para la preparaciGn de colorantes

que contienen cromo” .~
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SOLICITANTES: COMPAGNIE NATIONALE DE MATIERES COLORANTES
ET MANUFACTURES DE PRODUITS CHIMIQUES DU
NORD REUNIESQ ETABLISSEMEKTS KUHLMANN,
residentes en n? 11 Rue de le Baume, Paris,
Franciae
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Si se consulta 1o que hay escrito referente a los

comple jos cromados de los colorantes azoicos, se verd que en

~

las numerosas patentes que se han obtenido para su preparacién,
se emplean los compuestos de cromo en sus numerosas formas,

Se tales como las sales de cromo con radical 4cido mineral o los
halogenuros de cromo , las sales de cromo de radical 4cido orgénico
de 1la serie grasa y hasta el hidr8xido de cromo, en presencia
de flcalis como la sosa y la potasa, a veces con adicidn de
substancias orgldnicas que encierran grupos oxhidrilo, tales

10. como la glicerina, el tanino, los fenoles, etce.

crQmo
En el caso de las sales de/4cido mineral se insiste

sobre todo, para una buena ejecucidn de la reaccidn, en la
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ndutralizacién del 4cido mineral puesto en libertad en el

curso de 1la fijaci&n del cromo o bre la materla colorante,

Pero nunca se ha dicho & no ser aca®m en la formacidn de

los comple jos cobrizos; que el Acido mineral puesto en libertad
o producido en la reaccién; era; no tan solo de naturaleza

tal que favorecfa é&sta ; sino que, en muchos casos (hecho que

a duras penas se podria prever) una adicién de Acido mineral
empleada desde el principio era susceptlible de activar esta
reaccidn.

Se ha concebido, desde luego la idea, con arreglo
al presente invento; de preparar de una manera muy sencilla
complejos cromados de colorantes orto~oxiazoicos (algunos de
los cuales serfan dificiles de obtener en estado de pureza por los
procedimientos actuales) tratando estos colOrantes, con presidn
o sin ella; por medio de sales de cromo de radical de Adcido
mineral en presencia o no de 4cido sulfiirico libre.

Como sal de cromo se puede emplear; en particular,
el sulfato de cromo.

He aquf algunos ejemplos no limitativos, de

realiz acidn del presente invento.

Ejemplo 12.,- 42, K 5 del colorante obtenido

por copulacidn del compuesto diazdico del “4cido lesmino- 2
oxi-naftaleno- 4 sulfdnico con la l-fenilo~3metilo- 5 pirazolona
se calientan bajo presidn durante 24 horas en un autoclave
precintado a 1202 C con 400 kilos de una disolucidn de sulfato
de cromo que contenga 2.5% de Cr2 03,

Al enfriarse, el nuevo complejo se separa en fama
de pequefios prismas rojos con brillo bronceado. Se podrd
comprobar que al lfguido del cual se han precipitado los

cristales ha adguirido suma acidez (acidez mineral). E1 colcrants
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#al como es obtenido , es insoluble en agua fria, y
1igeramente soluble en agua hirviendo; su sal d®€ sosa bien
soluble df al tefilr sobre lana con bafio 4cido, un magnifico
matiz rosa que resiste muy bien la luz y la tierra de batén
0 gfeda alcalina, mientras que el mismo colorante del cual
se parte, cromado en ausencia del dcido mineral libre, por
los m&todos corrientes no d4 més que un rojo azulado,

Ejemplo IT.~ Una pasta conteniendo 46 K. 5 del
colorante az8lco obtendio por copulacidn del dlazo-derivado del
5- nitro= 2=-amino-fenol con el 4cido 2-amino-naftaleno
51 7 bisulfénico es calentada en un autoclave precintado
y agitdndola a 125¢ C; por espacio de 5 horas; con 400 litros
de agua y 100 litros de una disolucidn dcida de sulfato de
cromo que contenga 7.5% de Cr2 03.

Al enfrlarse, el comple jo cromado se separa en
forma de diminutos cristales verdes bronceados + E1 colorante
obtenido es muy soluble en el agua, aun siendo fria, Tifie
la lana en bafio &cido déndola un matiz verde azulado muy
puro, al paso que el complejo cromado obtenido en ausencia

de 4cido mineral tifie en verde de un matiz amarillento.

Ejemplo IITe= 44 kilos del colorante azoico

obtenido por copulacidn del diazdico nitrogenado del 4cido
1~ amino 2~oxinaftaleno- 4 sulfdnico y del beta-naftol en
farma de pasta gque pesa 115 kilos, se diluyen en 400 litros
de agua, a los cuales se afiaden luego 150 litros de una
solucidn 4cida de sulfato de cromo que contenga 7.5% de
Cr2 03 calentandolo tod despueg en un autoclave precintado
y durante cuatro horas a 1352 C,

Despues de enfriada esta masa; se flltra el

complejo cromado y se lava en ggua fria con filtro, En estado
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geco toma la forma de un polvo cristalino negro insoluble en
. el agua como tal, pero que se disuelve muy bien en agua camo
75s sal de sodio.
El colorante tifie la lana en bafio 4cido déndole
un c¢olor negro; en matlz claro se obtiene un gris azulado vivo,
Ejemplo_IV.~ Una cantidad de pasta 4cida que contenga
47 K 3 del colorante azdico obtenido partiendo del diazdico
80, del 1= amino 2~ oxinaftaleno 4 sulfdnico y del Acldo lw=oxinaftalenc
8 sulfénico; se diluye en 200 litros de agua, a los cuales se
afladen luego %OO litres de una disolucidn de sulfato de cromo
que contenga 7.5% de Cr2 03; calenténdose esta mezcla
durante 5 horas a borbotpnes en un aparato provisto de un
85, refrigerante con reflujo, |
Al cabo de este period de calentamiento la
transformacidn es completa. Se deja enfriar durante 24 horas
y luego el complejo cromado de la materia colorante se separa .
en forma de diminutos ce¢ristales de brillo bronceado.
90. Despues se filtra este colorante; se lava en un
poco de agua salada a 8 B® que contenga 1% de 4cido clorhidrico.
Xl colorante secado y molido constituye un podvo
cristalino de destellos bronceados ; poco soluble en agusa
hirviendo, pero muy soluble como sal de sosa,
954 Tifiéndolo en la fama de costumbre sobre lana
en presencia de fcido sulfdnico d8 matices azul verdoso muy
puros,

Ejemplo V.- 52 kilos del colorante azdico que

. resulta d¢ la copulacidén del 4cido 2~ di1azo leaxi=-benzol 4
100, sulfdnico con el 4cido 1=8 dioxi = 3-5 bisulfonaftaleno
se disuelven en 300 litros de agua; a estos se afiaden

100 litros de una disolucidn de sulfato de cromo Yy se
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galienta todo ello durante 3 horas en autoclave a 130-135¢2 ¢,
Despues de este transcurso de tiempo, la masa de reaccidn es
filtrada, o es decantada y luego evaporada en un doble

fondo esmaltado.

El colorante se presenta en forma de polvo
bronceado muy soluble en el agua. Este polvo disuelto en agus
tifie la lana en bafio de 4cido sulfirico dando un matiz sazul
marino de refle jo azulado,

N O T A=

Habiendo ya descrito y detallado con toda
amplitud la naturaleza de nuestro invento, as{ como 1la manera
de llevarlo a cabo en la prdctica, debemos hacer constar que
las disposicicnes anteriormente descritas son susceptibles
de modificaciones de detalle sin que se altere el prinecipio
fundamental del invento y lo que constituye la esgencia del
mismo y por,lo que solicitamos patente por velnte afios en
Espafia es por "Un procedimiento para la preparacién de
colorantes que contienen cromo", caracterizindose por 1lo
siguiente:

12,~ Por un procedimiento que ® nsiste en tratar;
con o sin presidn, colorantes orto-axiazéicos con sales de
cromo de radical #cido mineral.

224~ Un procedimiento de preparacién de colorantes
que contienen cromo, con arreglo a la reivindicacidn primera;
en el que los colorantes orto-oxiazéicos son tratados con
sulfato de cromo,

32,- Un procedimiento de preparacidén de colorantes

que contienen cromo, con arreglo a la reivindicacidn primera
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j2e el que se tra?an los colorantes orto-oxi-azoicos con
sulfato de cromo, obteniendose por este medlo complejos
cromadas con sales de cromo de radical &cido mineral que
sirven de colorantes .
135, "Un procedimiento para la preparacién de
colorantes que contienen cromo"; tal y como queda substancialmente

descrito en la presente memoria,

Esta memoria consta de seis hojas escritas

por una sola cara,

Madrid 29 de Julio de 1930,

COMPAGNIE NATIONALE DE MATIERES COLORANTES
ET MANUFACTURES DE PRODUITS CHIMIQUES' DU
NORD REUNIES, ETABLISSEMENTS KUHLMANN,

P.Pe
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