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PATENTE %‘w \
D E S
INVENCION trzogo‘?
por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES AZU.lOS™,
a favor de la razfmn social suiza J.R. GEBIGY A.-G., domiciliada
en Basilea (Suiza).-~
» MEMORIA DESCRIPTIVA ,
Se ha encontrado gque se obtienen nuevos colorante:z ?
azoicos valiosos, si se condensa colorantes nitromonoazolcos
~de la férmula general
en la cual significan
R un radicel arflico con una agrupacién de 4cico
o-oxicarboxilico, y
10. . B, un radicel bencénico gue puede estar ulterioruente

sustituldo,

en medio alcalino con derivados de la aminodifenilamina .ue,
a lo menos, contienen un grupo de poder hidrodisolvente, como
un grupo sulfdcido, o carboxilico. La condensacién se pucde efec-

15. tuar, asimismo, bajo presién aumentada. En tal caso, se recaliza
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la reaccién de una menerg similar como en la condensaciéu de

4cidos dinitroestilbenidisulfénicos, o respectivamente, ue deri-
vados del 4cido nitroaminoestilbenidisulfénico con aminas, o
sea, principalmente bajo formacibén de colorentes azoxi-zzoicos.

Los nuevos colorantes que se pueden preparar segin el
presente procedimiento, pueden ser empleados para tefiir lans
segin el procedimiento de cromado posterior, o para tefiir
cuero. Pero resultan particularmente apropiados'para la i1mpre-
sién al cromo sobre fibras celulédsicas. Se obtienen, anie todo,
impresiones que varian de un marrdn rojizo a un azul inteaso,
que se distinguen por su buena resistencia al jabdn, soiuciones
jabonosas de sosa y a ls luz, asi como por una muy buens s0li-
dez al cloro.

El procedimiento es dilucidado por los Ejemplos siguien-
tes: |
EJEMPLO 1.

36,7 partes de &cido 4-nitro-4'-oxi-1l,l'-azobenzol~
-3'~carbox{lico-2-sulfénico, y 26,4 partes de dcido 4-aminodi-~
fenilamino-2-sulfénico, son calentadas bajo reflujo hasta la
ebullicién con 600 partes de lejia de sosa al 8 %, durauie
12-16 horas. En seguida, se sgiiaden otras 600 partes de =z ua,
separéndose, a 80-90° por filtracibn, reducidas cantidadeu de
un producto secundario o derivado, dificilmente soluble, gue :
se habréd formado. Luego se neutraliza en el filtrado la ulcali-
nidad, mediante 4cido clorhidrico, hasta presentarse la rcac-
cidén levemente alcalina, separando completamente, por precipite-
cién con sal comin y secando, el producto de condensacifi.

En impresién al cromo sobre fibras celulésicas suminis-
tra el colorante matices de un marrén rojizo, saturados, ue

buena solidez & soluciones jebonosas de sosa, cloro y a ia luz.
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Se obtiene un colorante précticamente con idénii .as
propiedades, si se condensa en lugar de bajo reflujo, durante
6 - 8 horas, a 110-115°, en el recipiente de presién.
EJEMPLO 2.

35 partes de dcido 4-nitro-4'-oxi-l,l'-azobenzoi-;'-
-carboxf{lico-2-sulfénico, y 32,4 partes de &cido 4-aminoc-4'-
-oxidifenilamina-3'-carboxilico-2-sulfénico, éon calentzdas
bajo reflujo, durante 12-16 horas, hasta la ebullicién e el
recipiente agitador, con 600 parties de lejla de sosa al 4 %.
Después de la dilucién con 800 partes de agua, se eliming por
filtracién un producto diffcilmente soluble, como se deucribe
en el Ejemplo 1, y se gisla el colorante.

En impresién a1l cromo sobre fibras eeluidsicas, se
obtienen matices de un marrdén rojizo intenso, de buena :zolidez
a coccién, jabén, soluciones jabonosas de sosa, cloro y Liuz.
EJEMPLO 3.

36,7 partes de écido 4-nitro-4'-oxi-1,1l'-azocbenzol-
~3tacarboxilico-2-sulfénico, y 40,4 partes de &cido 4-amino-
-4'~oxidifenilaming-3'-carboxilico-2,5'-disulfénico, sou conden:
sadas a temperatura de ebullicidén bajo reflujo durante 1.-14
horas, con 600 partes de lejlia de sosa el 8 %. Después de
séparada una pequefia cantidad de un producto secundario o deri-
vado, dificilmente soluble, se aisla del modo usual.

El colorante suministra, en impresién al cromo sobre
fibras celulésicas, matices de un marrén rojizo,muy saturados,
de buena resistencia a la humedad, asi como de buens solidez
alfloro y a la lus.

Otro colorante que casi tiene las mismas virtude: de
golidez, se ocbtiene si se substituye en el Ejemplo anterior,

el dcido 4-nitro-4'-oxi-l,l!'-azobenzol-3'-carboxilico-2-sulfé-
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nico por el 4cido 4-nitro-2'-metil-4'-oxi-1,1'-azobenzoi-3'~

-carboxflico-2-sulfénico.
BJEMPLO 4.

31,7 partes de &4cido 4-nitro-2-metoxi-4'-oxi-1,1'-
-azobenzol-3'-carboxilico, y 34,4 partes de &cido 4~aminodife-
nilamina-2,3'-disulfénico, son cocidas durante 12-14 horus,
con 1000 partes de lejia de soéa sl 5 %, bajo reflujo, y elabo-
radas del modo usual después de aclaramiento.

El colorante suministra, en impresién al cromo coore
fibras celulésicas, matices de un marrén rojizo de buenz. re-
sistencias a 1a humedad, y de buens solidez a la luz.

En el siguiente Cuadro va citado un ntumero de 0tros

colorantes mds que pueden ser preparados seguin el inventio:
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Colorante nitromonoazoico s

Derivaedo difenilaminico

. Matiz del prod

ducto ce con-

densacién en

impreciba al
CIr 00,

Acido 4-nitro-4'-oxi-1,1'-
-azobenzol-3'-carboxilico-
-2-sulfénico

"

n

4cido 4-nitro-2'-metil-
-4'~0xi-1,1'-azobenzol-
-5t'—¢carboxilico-2-sul-
fénico

dcido 4-nitro-5-metil-~
-4'-oxi-2-metoxi~1,1l'-
azobenzol-3'-carboxili-
cO0.

dcido 4-nitro-2,5-dimeto-
Xi-4'-oxi-1l,l'=-azobenzol-
=3tecarboxilico

L]

Acido 4-amino-4!'-metoxi-
-difenilamino-2-sul £éni-|
co

dcido 4-amino-2'y4'-di-

-metil-difenilamino-2-
-sulfdnico

4cido 4-gminodifenilami-

no-3'—carboxilico-2-sul-{

fénico

écido 4-amino-4'-oxidi-
fenil-amino-3'-carboxi-
lico-2,5‘-disulf6nico

dcido 4-amino-4'-oxidi-
fenil-amino-3'=-carboxi{-
lico-2-sulfdénico

dcido 4-aminodifenil-
amnino-2-suifénico

dcido 4-amino-4'-oxidi-
fenil-amino-3t-carbox{-
1ico-2-sulf6nico

dcido 4-gmino-4'-oxidi-
fenil-amino-3'-carboxi-
lico-2,5'-disulfénico

Acido 4-aminodifenilami
no-2-sulfdnico

écido 4-aeminodifenilami
no-2,3%'-disulfénico

dcido 4-amino-4'-oxidi-
fenil-amino-3'~carboxi-
lico-2,5'~disulfénico

Marrés roji-
z0

it

Marrdi

o)
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Como es natural, queda sobreentendido que la prcoieccidn
que se recaba para la invencién, no queda limitada a lo:c ejem-—
plos de ejecucidén préctica indicados en la descripcién, pues
le proteccibn se extiende & todas aquellas formas egquivalentes

de ejecucién basadas en la solucién lograda por el invento.

)N 0T A

Heche la descripcién del presente invento, se hace
constar que esta solicitud se acoge a la prioridad de la paten-
te sulza N2 935.988, depositade el 27 de Junio de 1944, y se :
declaran como nuevas y de propia invencién, las siguientes rei—%
vindicaciones:

l12.- Procedimiento para la preparacién de colorantes
azoicos, esencialmente caracterizado porque para esta prepara-
cién se condensan colorantes nitromonoazoicos de la férmulé

genersl

R-N=HN - Rl - N02
en la cusl significan
R un radical aromdtico com uma agrupacidén de Zcido

o-oxi-carboxilico, y
By un radicel bencénico que puede estar ulteriocrmente

sustituido,

en presencia de dlcalis, cop 0 sin empleo de presibn, coi deri-

vados aminodifenilaminicos, que a lo menos, contienen un ygrupo




de poder hidrodisolvente, como un grupo de dcido sulfdénico, o
carboxilico.
&2, Procedimiento para la preparacién de coloruntes
azoicos.
Segun se describe y reivindica en la presente meuoria
descriptiva, que conste de siete hojas, foliadas y escrivas
a méquina por una sola cara.

lladrid, a 26 de Junio de 1945.-

JOR. EIG‘Y A,-Go
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