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MEMORTIA DESCRIPTIVA

para una patente de invencidn, por veinte afios, por: v Procedimieg
t0 para la preparacidn de colorantes de tina " g favor de 1a r. S.
I. G. FAREENINDUSTRIE AKTIENGESELISCHAFT, residente en Frankfurt

a. lain (Alemanis).~

= e am e e mm =t e em e e -

En la patente alemana nlmero 239.761 se ha descrito la don
densacidn del 5.;-dibenzoilpireno puro en plrantrona mediante clo=-
ruro de aluminio, pero en esta patente no se hallan mencionados
los rendimientos obtenidos. En la publicacidn detallada A. 394.164
de R. Scholl sobre el mismo tema Se indieca el rendimiento del 25 %
del tedrico. Considerando que también en 1la preparacién del 3.8-41
benzollpireno a partir del pireno y del cloruro benzoflico los ren
dimientos no exceden unm 25 % aproximadamente (unos 3 gr. a partir
de 6 gr. de pireno) debido a la separacidn de los derivados 4iben-

zoilico y tribenzoflico mediante varias cristalizaciones fracciong
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das, se llega al resultado que los rendimientos en pirantrona ohte
nidos por Scholl y calculados por la cantidad de pireno empleada?
han sido inferiores al 10 %.

Ahora bien, Se ha descubierto que Se llega a colorantes
de tlna de la serlie de la pirantrona haciendo reaccionar sobre pi-
reno cloruros o anhidridos de dcidos aromiticos que por 1o menos
tienen una posicibn rorto" 1ibre, =en presencla de cloruro de alu=-
minio y de un medio deshidrogenador.- El rendimiento en colorantes
Seglin este procedimiento es de 50 - 60 4 de la teorfa por término
medio. S1 Se tlene en vista los trabajos hasta 1a fecha conocidos
no ha sido de suponer que Se llegarfa a rendimientos tan conside~
rables.

Al efectuar el procedimiento de la invencidn es ventajoso
afiadir a la masa fundida de cloruro de aluminio substanciss que fa-
vorezcan la fusifén de la masa, comd por ejemplo halogenuros alcalz
N03 0 un exceso de cloruro o de anhfidrido de Acido. Como medios
deshidrogenadores entran en cuestidn el oxigeno gaseoso, el aire
0 medios oxidantes sélidos, pomo por ejemplo los béxidos ge los me-~

¥ales pesados y ciertos éxidos de los metaloides.

EJjemp1l os.

1) Una solucibn de 20 partes en peso de pireno en 28,2 par—
tes en peso de cloruro benzoflico se deja correr a unos 110 = 120°C
¥ bajo agitacidén en una masa fundida de 270 partes en peso de clo-
ruro de aluminio y de 5; partes en peso de cloruro spdico. Ia mmga
fundida e3 calentada rdpidamente hasta unos 1600 ¢ v a esta tempe~
ratura se Introduce oxigeno, agitando bien. El color de la masa funp
dida pasa de rojo amarillento al violeta y se vuelve finalmente
azul. Después de una hora s descompone con agua y Se limpia el prg
ducto en bruto de color pardo anaranjado regenerandolo en una %ina

o tratdndolo con hipoclorito. E1 rendimiento en colorante puro es

de 20 partes en peso aproximadaments, lo que equivale al 50 % del
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tebSrico. E1 colorante cristaliza en nitrobenzol en agujas amarillas
rojizas y se disuelve con color azul en el dcido sulffirico. En una
tina de color violeta azul da tintos anaranjados sobre algodén/' y
Se comporta del todo como la pirantrona.

2) go partes en peso de pireno se disuelven com 168 par—
%es en pese de cloruro benzoflico a temperatura de bafio-marfs. Ia
Solucidn se deja correr a 130 = 1500 C bajo agitacién en una masa
fundida de 1350 partes en peso de cloruro de alumin?o ¥y 250 partes
en peso de cloruro de sodio. Se mantiene a unos 150 = 1700 Co agi-~
tando enérgicamente, y se introduce ox{geno hasta que la masa fun-
dida se vuelva azul. ILa masa se deScompone con agua y Se la sSigue
trabajando segfin el ejemplo 1, obtenidndose éo partes en peso del
colorante depurado e idéntico con 81 del ejemplo 1.

3) Una solucibn de 20 partes en peso de pireno en 350 par
tes en peso de cloruro m-clorobenzoflico se deja correr a unos
130° C en 400 partes en peso de cloruro de aluminio y cloruzo rotd
gico (1 mol 41,Clg por 1 mol XC1), introduciendo luego bajo agita=
c¢ién en pequefias porciones cierta cantidad de perdxido de mangane~
S0 hasta que el color de la mgsa fundida Se haya vuslto azul, lo
qQue Sucede en el curSo de 20 - 30 minutos. E1 tratamiento ulterior
de la masa fundida y la purificacién del colorante em bruto se afac
tian del mismo modo que en los ejemplos antecedentes. El coloran~
te obtenido se disuelve en el dcido sulfiirico concentrado dando
un eolor azul que tira m4s a verde que 81 del colorante obtenido
Seglin el ejemplo l. Bn wuna tina azul violeta el nuevo colorante aa
%intos anaranjados sobre algodbm y tiene probablemsnte la siguien-

te constitucidn:
o1 0

Cl
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Empleando el cloruro p-clorobenzoflico en lugar del m—clg
robenzoflico se obtiene un colorante parecido al anterior.

4) 20 partes en peso de pireno ¥y 31 partes en peso de elg
ruro p~toluflico se funden juntas con 400 partes en peso de cloru-
ro de sodlo y cloruro de aluminio a unos 150 -~ 160° y bajo intro-
duccidén de aire hasta que el color de la masa fundida se vuelva
azul. El,colorante aislado y purificado como en los ejemplos brece
dentes cristaliza en quinolina dando agujitas amarillas anaranja-
das y da en una tina de color rojo azulado limpios tintes anaranja
dos de buena solidez. Al colorante corresponde presumiblemente la

gsiguiente férmula: o

CHy
CH

0

Empleando el cloruro m~toluflico en lugar del p-toluilico
Se obtiene un colorante parsecidos

5) 20 partes en peso de pireno se introdqucen a 120 - 1300
bajo agitacidn en una solucién de 30 partes en peso de anhfdrido
benzbdico en 400 partes en peso de cloruro de sodio y cloruro de
aluminio (NaCcl - A12016)° La masa fundida de color violeta rojizo
Se aglta velozmente bajo introduccidn de aire hasta obtenerse wn
azul puro. Se deScompone entonces la masa fundida con agua y se pu
rifica el colorante en bruto precipitado regenerindolo en una tinas
De egta manera Se obtiene un colorante que es identico al obtenido
Seglin el ejemplo 1.

6) Una solucifn de 20 partes en peso de pireno en 40 par—
tes en peso de cloruro X -naftoflico, calentada hasta unos 100° ¢)
Se introduce & 110 =~ 120° bajo agitacibo an 500 partes en peso de

cloruro de sodio y de aluminio, y se trata entonces mediante aire
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‘u oxfgeno, seglin se ha indicado en 10s ejemplos anteriores, hasta
que el color de la masa fundida Se haya vmelto azul. Hay bastante
dificultad en formar Soluciones de tina con este colorante, el
cual sobre algodén da tintes anaranjados parduscos.

7) En una masa fundida de piremo, cloruro benzoilico,
cloruro de aluminio y cloruro de sodio preparada segfn el ejemplo
1 se introduce a 160 —~ 180° poco a poco y bajo agitacién unas 20
rartes en peso de 6xido férrico poroso. El oxigeno del 6xido fé-
rtico ejerce una accién deshidrogenadora de mamera que la masa fun
dida pronto toma el color azul caracteristico de 1as soluciones de
pirantrona. E1 tratamiento ulterior se efectfia también segfin ests

descrito en el ejemplo 1.
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Descrito suficientemente el presente invento 1o que se de
clara como de novedad é invencidn propla, son las siguientes rei-
vindicaciones:

1.~ Procedimilento para la preparacién de colorantes de
tina caracterizado porque se condensa el pireno con 1los clorures
0 anhfdridos de 4cidos aromdticos que por lo memos poseen una posi
¢lén vortor 1libre, mediante cloruro de aluminio Y en presencia de
un medio deshidrogenador, preferentemente bajo adicidn de un medio
que favorece la fusién.

2+~ Procedimiento para la preparacidn de colorantes de ti-
na.- Segln se describe y reivindica em 1a presente memoria descrip~
tiva.

Consta esta memoria de cinco piginas foliadas y escritas 4
maquina por una sola de Sus caras.

Madrid, 4 9 de Abril de 1932.-

Leocadip-Tépez y Lépez
P-Po: W
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