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INVENCIOR

a favor de la razén sooial italianma: =MONTECATINI» Sooietd
Generale per 1’Industris Mineraria e Chimica, residente o
MILANO (Italia), Via Pr{noipe Umberto, ne 18, por wFROCEDL
MIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES AL AZUFRE SOLUBLES
BN KL A0TAr o

MEMORIA DBSCRIPTIVA

Desde hace largo tiempo se ha observade que machos
colorantes al azufre que se obtienen por preoipitao:u‘n eon
dc1do o oon aire de las respectivas mases de rusiﬁn. tiene .
den a solubilizarse por la aocoién del sulfito o del bisule
fito adaico.

Los ocompuestos que se obtienen por saladura o per
evaporacifn de laa solucionss sulf{tioas o bisulfftiocas,
poseen cierta solubilidad en el agua ¥ no me repreoipitan
de sus soluciones acuosas diluidas por accidn de los (oidon
o por oxidaeién oon aires

Entre los primeros colorantes al azurre asf trate-
dos, figuraba el cachou de Laval, a los cuales han seguido
otros colorantes pardos al agufre, originados de la fusién
oon azufre o polisulfuros de distintos intermedios.

Ia constituoidn de estos campuestos solubles es dis
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tintamente interpretada y no tiene interds especial para

los fines prédoticos a que tales compuestos han de servir,

es deoir a la tintura o al estampado de las fibras textiles,
@ las tinturas del ocuero, ete.

En efeoto, han sido experimentados en los distintos
oampos de aplicacién y en particular em la tintura tanto del
algodén oomo de la lens, pero a pesar de varlos esfuerzos
esoogitados para mejorar sus aptitudes tintdreas, el Tesule
tado prdoctico no ha sido favorabls.

Los tintes sobre la lana, en solucién £oida, hen de-
mostrado escasa oalidad tintérea, y sobre el algoddn, inolu=
80 en presencia de sulfuro s8dioco o de oiros reductores,
presentan una menor afinidad y con ello un poder de a.prosto’
mds dbil de los colorantes al azufre de los cuales deriven.

Mo jores propiedades manifiestan tales compusstos en
la tintura del ouere, no obstante, su aplicaoifn, tembién
on este oampo, Bunca ha experimentede un desarrolle digae
de ser mencionados

Por esato, a posar de su antiguo desoubrimiente, ese
tos compuestos solubles, derivados de los oolorantes pardes
al azufre, por tratamiento con sulfite o bisulfite han aido
abandonados desde hace tiempo por completo,

Una de las causas de su insuceso consiste seguramenw
te en los procedimientos defectuosos indicados para su pre-
paraoidn.

81 en efecto se procede segin las indicaciones de

. las patentes que describen el tratamiento de los colorantes

sulfo-pardos, se observer{ que muchos oolorantes no se di-
suelven por oompleto, etiros tan sols paroialmemte, y siem~

)

pre resultard muy diffoil, a veces imposible, eislar productos
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en polvo que pean perfaotmmante solubles en el agua y que to_g
gan propiedades tintéreas capaoes y susceptibles de ser §pu-
oados précticamente.

&s{ puede decirse que no existe todavia en la litera-
tura hasta hoy concoida un procedimiento que sirve para la
preparacidn y obtenoidn en forma ocmeroial, oolorantes sulfoe
pardos solubles.

Ahore bien, se ha encontrado que se pueden obtener
oompuestos completamente solubles en el agua e forma de pol-
vos secos, en ooncentracién elevada, oon méxima propiedmd
tintérea y solidez deseada, cuando se tratan oon soluoiones
de bisulfito sddico los colorantes al azufre naranjo, pardo
y oliva,.

Preferentemente el tratemlento se lleva a 0abo en ce-
liente, sea sobre el colorante acabade, sea sobre el colorante
en estado medio de fabricacién, especialmente sobre:

a) los polvos brutos procedentes de la fusifm con azufre de
distintos intermedios; ‘

b) las pastas obtenidas por presipitecién, con {eide o con
aire, de las soluciones en azufre de los polvos brutos
arriba indicados;

¢) las pastas obtenidas por preoipitaoi&n, oon 4oide o ocon
alre, de las solucicnes acuosas de los productes de mi&}
a diversas temperaturas con sulfuros o polisulfures de va-
rios intermedios, y por precipitacién oon &oido 0 con ste
les de los productos de la bisulfataoifn, segin los ejeme
plos arriba indiocados.

Pambidn le estabilided de estos oompuestos 6s variabls
a la acoién hidrolftioa del agua oon la naturaleza del produce

to, oon la temperatura y nsﬁn que la acoifn se desenvuelva
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sobre el £oido 1ibre o sobre las sales sédicase

El procedimiento arriba indioado tiene cardcter gene-
ral, y pocos son los sulfo-pardos que no produzean oon este
tratamiento un buen resultado. Se le aplica a los Bulro-pa.;
dos derivados de intermsdios de diversa naturaleza y obteni-
dos por varios métodos de -ulrurnoiﬁn. oomo resulte de los
ejemplos arriba oitados,

~ Los compusstos aolubles de gque se trata, se emplean
en tintura en presencia de sulfuro sfdioo, hidresulfito u
otros reductores apropiados, y musstran generalmaste un buen
poder tintéreo y disereta arfinidad ineoluso en la tintura del
algedén. Sin embarge, resultan partioularmente aptos por su
arinidad, capacidad de apreste ¥y solidez a la tintura de las
fibras de celulosa regensrads, de la lana de caseina, del ouee
ro y el estampade Vigoursux (con las mis diversas fibras),

EIEMPLO .=

La masa de fusidn del sulfo-naranjo brillante R
(Sehultz, Tab.VII I,063), se disuslve en solucién de sulfuro
8bd100, siendo reprsoitada por acidificacién.

La pasta obtenida es derretida oon el doble peso de
bisulfito: sbdico en solucidn de 35%B, calentads a 90°, siens
d0 mantenida esta t,an':peratura durante unas dos horas. B5e di-
luye, se deja enfriar y se filira.

El precipitado se mezola con poca cantidad de ocartvonse
to sddico y se seom.

El polvo seco aaf obtenido es perfectamesnte soluble en
agua, y tifle, en presencia de reduotores, el nlgodén, la visop
sa, la lana y el ouero en tonos naranjo-pardo brillantes, de
méxina solides.
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EJEMPIO 2e=
Le masa bruta obtenida por fusién de la metoluilendia

mine con polisulfures, se disuelve en ague oaliaxte, se filira
y preeipita del modo acostumbrado.

La pasta asf obtenida se mezola intimamente ocon el do-
ble peso de bisulfite en solucifn de 35°BS, luego se calienta
& 90° manteniendo durante una hora a esta temperaturae

Se diluye la masa oon agua ocaliente de modo que el pre-
duoto pase por oompleto en solucidn.

8e filtra, se salifica ligeramente y se precipita el
colorante con dcido clorhidrico,

A la pasta filtrada se afiade pooca oantidad de carboe
nato sédico y se seca de la manera usuale

Bl polve de este modo obtenido se disuelve perfecta=
mente en el agua y tifie, en presencia de sulfure, hidrosulfite,
eto., el algodén, la viscose, la lana, 6l cuero en tonos cattd-
amarillentos de médxima solidez.

EJEMPIO 8=

Bl azufre-pardo 6 R (aona) en estado pulverulente, es
derretido con cuatro veces de su peso oon bisulfite en soluoifn
ae 3586, diluido ocon agus y oalentada lentamente hasta 90°,

 Be filtra, se salifica y se precipita con doido elorhf-
drioo hasta preoipitacién total. Se filtra, ¥y la masa obtenide
es entonces secads oon poca oantidad de carbonato sédioo.

Bl polvo seco de ests modo obtenido, es perfectamente
soluble en el agua, y tifis, en presencia de sulfure, hidrosulfi
to, ete., el algodén, la viscose, la lana y el ouers en tonos
obacuro-rojos.

BIEMPIO 4e=

Rl polvo del colorante seco obtenid por fusifn de la

g=-4=dinitroaniline ocon polisulfureos, es mezolado intimamente
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oon 8 veces de su peso oon solucién de bisulfite sfdico de
25°B6, calentado a 60° y diluido ocon un volumen iguel de agua.

Se filtra, se salifios y se afiade doido olorhfdrico
hasta precipitacién ocompletas .

La pasta obtenida por filtracidn es luego mezclada
con poca cantidad de carbonato sédico y secada,

El polvo del colorante seco es perfectamsnte soluble
en el agua y tifie, en presencia de sulfure, hidrosulrite o
de otros redustores apropiadocs, el algodén, la viscesa, la
lana y el ouere en tonos pardo-negros de excelente solideg,

EJENPIO Bym

La masa bruta de la fusién del sulfoliva verde B
(aona), finemente pulverizada, se mezola con 10 veces de su
peso de bisulrite sédico en solucidn de 3B5°BE, se oalionta‘n‘
95° y se mantiene & esta temperatura hasta que todo el proe
duocto haya quedado disuelte,

8e diluye, se salifica y se secas Se deja enfriar
a temperatura de ambiente y se precipita oomn la centidad ne-
oesaria de doido olorhfdrieco.

| 8e filtra, y la pasta resultante es secada después

de haber afiadido una pequefia cantidad de carbonate 86410,

El polvo del colorante se disud ve féoilmente en
agua y tifie, en presencia de sulfuro o de hidrosulfito, o de
otros reductores, el algoddn, la viscosa, la lana y el cuere

en tonos verde~olivas de buena solidez,

N 0 T a

Es objeto de esta patente de invencién que se solici
ta »Procedimiento para la preparacién de colorantes al azufre
solubles en el aguaw, que se caraoteriza y define por las rei
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vindiocaciones siguientes que constituyen su novedad y sobre ‘
las ouales ha de recaer la propiedad ¥ oxplotaoién exolusiva:e

l;- Procedimiente para la fabricacién de colorantes
al azufre, solubles en ¢l agua, carasterizado porque se tra-
tan con disoluoiones de bisulfito los colorantes al azufre de
oolor narenjo, perdo olivo, en estado acabado o en eatado in-
ternedio,

2,~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1, oaracte~
rizado porque se tratan oon bisulfito los polvos en brute pro
cedentes de la fusidn con ezufre de diversos intermedios.

8,~ Procedimiento segin la reivindicaoién 1, saracte-
rizado porque se tratan oon bisulfito las pastas obtenidas
por preoipitacioSn, con oido o aire de la soluciém en sulfure
de los polvos en bruto arriba indicados. ‘

4.~ Procedimiento segin la reivindi cacifn 1, caracte=~
rizado porque se tratan oon bisulfito las pastas obtenidas
por precipitacién oon £oido o con aire de la solucidn asuosa
de los productos de fusién a distintas temperaturas, con sul-
furo o polisulfuro de distintos intermediosy y por piecipite-
cién oon doidos o con sales de los productos de la bisulfate~
oidn, segén 1los ejemplos arriba indicados.

5.~ Procediniento segdn la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque se itratan con bisulfito los pnlvol que represen
tan la marca ocomereoial de los oolorantes al azufre,

6.~ Proced imiento para la preparacidn de colorantes
al azufre solubles en el agua.

La presente memoria desoriptiva oonsta de siete hojas
foliadas y mecanografiadas por una sola cars,

Madrid, a 13 de Marzo de 1941.

»MONTECATINI» Societd Generale por 1v:nauatru
Mineraria ¢ Chimioa -
JAIME IBERY mwmv
P. P2, Cm—
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