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MEMORIA DESCRIPTIVA® . ™ ? 6
pare soliciter B
PATENTE DE INVENGCION
éen
ESsPAfA
por VEINTE afios
a nombre de GENIRAL ANILINE & FILM CORPORATION, entided nor-
teamericana, establecida en 230 Park Avenue, Fueva York, Es-
tados Unidoz de Américs, por:
"U¥ PROCEDIMIENTO DE PREPARAR GOLORANTES DISAZOI-
cos",

- - - - S O OP D - - - e o - o on - -

Este invento se reflere a muevos tintes disazo,
méc especialmente e tintes disazo del tipo azoxi, que en es-

tado 11bre} pue® representerse por le siguiente férmulas gene-

ral,
* NH,,
-N=N-RA,— —_n -
y [wca R,
-0H _ "
S0, ’
* NH,, \
-N<N-—Ry~ LN ”‘co "B.Z,:JM/
-OH :
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donde x representa hidrégeno o el grupo de fcidos sulfénicos,
R, Tepresenta radicales 14énticos meta-0 para-fenileno de la

t8rmmia + 4

>r §

9 ¢t
donde y representa un radical univalente gue pueds ser hiars-
geno, elkile, alkox$, halégeno o el grupo ds £cidos sulféni-
cos. Eﬁc-'ﬁltimo grupo punede ocurrir sdlo una vez en seda uno
de los radicales de fenileno R, ¥ esto inicamsnte cutndo.un 80~
lo grupo de édcilos snlf&nicbs'octi presente en cada uno de los
componsntes de amino~naftol de la molécula de tinte, esto es,
cuando g’es hidrégeno. As{ la sume de los grupos dé deidos
sulfénicor en 1n molécula del tinte es siemprs &, R, repre-
senta 14énticos radimles no sustitufdos de meta- o pera-feni-
leno y n puede ser 1 6 2,

Nuestros nuevos tintes pueden prepsrarse por le si.
multéﬁoa reduccién parcial y condensacién, por ejemplo, por me-

410 de levulose en medio alcalino, de dos moles de un tinte ni-

‘tro=moncazo de le férmle general

X NHy \
~ N =N-R ~ DHc& ~ R, ~NO,
1. —on |
5o
S.SH

que puede prepararse acoplando en medio deido une ooubtnncisn»
diczotizeds de m-pitro-eminchenceno de la férmla genaral:

MO,

Mg It
[
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0 una combinacién diazotizada de p-nitro-aminobenceno de 1&

z
NHJJQN%
o

con 1 mol. Qe &oido z;smino-s-nartol-s-sulfsﬁico o de¢ €ctdo -

£8rmvlia genaral: , ji

2-8mino=B-naftol-3,6-41sulfénico, redusiendo el grupo nitro
al grupc amino, condensando la combinacién amino-azo resul-

tants con 1 mol de cloruro m~ o p-nitrobenzolilo; o de un ¢tin-

t® nitro-monoezo dé¢ la £4rmmle general:

b ] ”Hb‘ )
2 V=N-Ry~NHCO=Rg - VHCO =Ry~ Ny,
0" :

SO%H

que puede prepsrarse de igual menera, pero con la condensa- -

- e1én de 1 mol. ndicional de cloruro 4e p-nitrobenzoilo., Los

radicales x, ¥, Ry ¥ R, eu cala ejeuplo tienmen la significe-
eién arriba mencionada,.

Combinaciones 8e m- y p-nitro-aminobencsno, ade-
cusdes pars 1a preparaciéz & oz sowpementes diszo de los

. nuevos tintes son, por ejemple, m-nitroeniliss, peaitromaili.

oR, Jeglorcwm-nitrosntlise, 2ecloro=penitroaniliina, dcido 2«
aninowSenitrovenosno-sulfénico, 2, o S-nitroe-oe=toluidine,
50 Genitro-me-toiuidina, 2-nitro-p~-toluidina, 4- o Senitro-
o-enieidina, S~ 0 €E-nitro-m-anisidins, 2-ﬁ1tro-p-anisidina
ete, | |
.Todes les operaciones enteriores para la preparet-

cién de tintes pneden realizarse de la manera conocida, sien-
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do notablemente llanas y con rendimiento pridcticamente cuanti-
tativo &quellas en que go emplesr 16: intermedics de pares-fe-
nilenoc. o

Los nuevos tintes son pélvos,rajizos que se &iguel-
ven on f#cidc mifiirico concentrado con un color mate de nersn-

Ja & Pojo ezul-pardusco.. Tifien fibras vegetales de nearmnjs

brillente a rojo-ezulado, con buenas propiedades de¢ resisten-
eia eon general. ' ‘

El invento ge flustrard mfs por los sigutentes sjem-
plos esspecificos & los cuales, no obstante, no se limita., Las
pertes son de peso, .
Ejemplo 1.

21.8 partes de 40ido 2-amino-S-nitrobencond=sulféa
nico, sal de sodio, 38 Jiswelven ew 300 partes do agua y se
dis:ctlzan por medioc de 27.5 partes de dci€o olorhfaricc
(229 B‘) y 6.9 partes deo nitrieo sddico en la forma ordiui-
ria. La solueién diazo ae afiade lusgo & un lodo frfo, finee
wente 'cumao ¥ sotdificedo de 25 partes de dcido2-amino-
8-neftol-6-sulfénico en ague. L& mezcla se agita hasta que
es completa la formacién del timte azo vielota. Afiediéndole
sel, préximo al punso de lltu!ncién oo provoca 1a precipi-
tacibn y 01 tinte se filtra.

La pasta del tinta nitro-mouoazo sa disuelve on
1.600 partes 3e egua & 552 C con ayuda de unc- 6 partes d4e¢
ceniza de sosa. Se afiaden 70 partes de cristales de sulfu-

ro sddico dlsueltoa eon agua y la temperatura se éleva-len§a~ |

mente a 60 ¢, Termineda ls reduccidn, la ‘mezcla presenta
une solucién roja. Satnranda le mezcla con .ax y neutrali.

zando con deido, el tinte amino-monoazo se precipita en fore
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ma arenoss fdcilments filtrabdle. _

La pasta @6l tinte amino-monoaso ss disuelve en
1.600 parte-s de ague a 50° C con ayuda de 8 partes de ceni-
za de sosa, Se afiaden gradualmente 19.4 partes de cloruro
de penitrobemsilec, disueltas en una pequefia centidad de sce-
tona o finamente molidas simmlténeamente con unas 7 partes de
cenizes de sO08s, olﬂﬁdou lentaments la temperetura d¢ la
mezcle haste 75¢ C. para promover ls condensecién. Al cabo
de dos horas la mesels ss filtra de pequefiss cantidades de -
residuo y el tinte precipits de ella afiadiendo sal (20% an

‘volumm 48 la meecla) y filtrando.

ia pasts del tinte nitro-benzoil-monoazo se vual-
ve & inoorpw & 1,500 partes d4e agua formando un ledo y
luego se afiaden 32 partss de hidrSxide sédico en solucién
socuosa al 40% y 40 partes de levulose en soluciés on. uneg
400 partes de¢ agus. Ls meszclea ge calient® gredusimsnte a
55-60¢ C.  Toma una forme suy ttﬁeon. Después de enfrier
& 2%t ¢ y de aftedir gal (25% dci volumen) el tinte se ,upaé

ra por filtracién y se seca. Tiene 1a férmmle probedle:
NHy

v L Do
i $O,H
S0,
NHy
NEN D— Vo D
50, 4

¥ tifie el algodén de rojo-szulaldo drillente,
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13,8 partes de p-nitroaniline se di{azotizan con une
solucién de 69 partes de nitrito sddico y 27.5 partes de éei-

Ejemplo 2.

do clorhfdrico en le forma conocide. La solucién diazo se lsi-
te en une-ewspensién de 4cido 2-amino-8-neftol-3,6-disulféni~
80 que se prepara jd’iqﬁifon‘dpalg partes del #cido en 275 per-
tee de sgua con ayuda 4de »5}5 partes de ceniza de sosa, vertien-
do la solucién en 13.8 partes de 4dci1do clorhfdrico (20t Bé)
€1lufdo con mgua, con lo gue se. obtiene un lodo blemeo grisé-
ceo., A esta mezcls se afiade graduelments a ‘gotas une soluciln
acidificada al 20% de 275 pertes le acetato sédico (anh!.dro)
en agua, La solucidn rojo-agzulade obtenida ,-§ agita hasta gque
el aoéplamiento os completo. E! tinte ni-tfpmp"vp;'qglfpita por
la adicidén de sal (20-25%pdleuledo sobre el .olhndol acopla-
miento) y se filtra,. . = .. .. o |

Con la pasta del tinte nitro;.:zo se haes un rmevo
lodo en 2,000 partes de agn.‘y se afaden 10 partes ds ceniza
de sosa., La solucidn ee caliente a 352 C, se afiaden 48 par-
tes de cristales de sulfuroc sSiieo disueltos en 250 pertes de
agua y se sigue ctlontanaq hﬁs‘ta que la tempersatura llega a
45¢ C., Al cabo 4e 30 minutos la reduceién es completa y el

tinte de amino-azo de la rérmmle nrobable:

S 054 VA, ‘
N=n= P-VH,
_ oH 4
3. ’
SO.H

se separa enfrianlo la soluecién, acidificéndola y filtréndoele.
La paste del tinte de amimd-azo se disuelvs en 1,600
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partes de agua a 502 C con ayude de 3 pertes de ceniza de s0-
sa. Se afisden gradualmente 19.3 partes 2 clorrg de p-nitro-
'benhotlo, disueltas en une pequefia cantided e agetona o fi-
neamente molidas, simulténesments con unaa'7vpartesvdo cenizae
de sosa, y se elsva lentamsnte la temperaturs de le mezolam pa=
ra llegsr & 752 C para promover la condensacidén, Al cebo de

unas dos hores lavmszcla se fil®*ra de pequefias gantidades de

reasiduo,
El tinte de nitro-benzoil-monoazo de la srobahle
férmula: - ' o
504 Ny
N=n < > =nieo - DNy,
-,4‘. —OH . .
503H

se prEcipita del filtrado aefiadiendo sel (204 46l volumen del
filtrado) y se filtra,

Siguiendo el procedimiento descrito en el dltimo
pérrafo del ejemplo 1, este tinte nitro-monoazo puede conver-

tirse en el tinte &zori-disezo 46 la prodebdle férmmla:

—N»N-Q-—/VM—O—N
~0H
50, ' o
so "“& _<:::> NHeo- >N
ﬂ—OH
SOy

.Efemplo 3,

El tinte nitrobonzoil-monoazo

oK
503!4

S04
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- cuya preparacidn sevdescribe en el ejempio 1, en lugar de re-

ducirse y condensarse a] tinte a2zoxi-disazo se condensa con

" uns segunde mol. deAcloruro de p-nitrobenzoild de la maners

siguiente:

Lo mejor es saturar cas! de sal 12 solucién de es.

te tinte nitrobenzoil-.monoazc, segin se obtiena nor el proce

dimiento del ejemple 1 para nrecipitar el tinte. Después de

1le filtracién, con la pesta del tinte se vuelve & former lo-

do en 700 pertes de agua, se 6alienta a 80° ¢, y se efieden
16.4 pertes de clornro de p.nitrobenzolle, disuslta= en.lc
partes de acetona, y luego se afalen zrajualmsnte € partes
de ceniza de sosge en solueidén acuosa. La mezcla, con asmita.
n1ér, se 4032 enfrier por un periodo de 4.5 horas, Tneen se
caliente a 85¢ G pare obtener solucidn, se filtre y 21 *11-
trafioe se le aflade zal haste cesi al bunto de =etnraniln. Ei

tinte de le siguients férmmle probeble se separa por Tiltre.

nidn;
VN @'”“°°~C>~/wco e,

_0 h 5%”

S04f+ - ,
El metiz del tinte ha cambiado ligeramente al azul,
Huestra une gran afinidad con el algodén y tembién tifie la
lam, de modo que represénts un buen tinte de unién;-
Ejemplo_ﬁ;
Con la raste del tinte nitrobenzoll;monoazo segin

se obtiene en el e jemplo 3 s8® vuelve & former un lodo com

200 pertes de agua. Se efiaden une solucidn acuose de 24 par-

tes .de hidréxido sédico y 25 partes de levulose disuelta en
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agua y la temperatura aumenta gradualmente a 70t ¢, 14 masa

g6 vuelve viscosa Y se¢ mantiene en este periodo durénte dos

horas por lo menos. Después de entriar a 259 C, ®1 tinte pre-
cipita completamente por 1la adicién de 20-25% &e

sal (4e vo-
lumen) y se filtra Y me geca.

S8e obtieme un tinte de la gie
guiente constitucién probable: |

N ‘
Noow = oMo~ >0~ >
Of 5o
S0 H
o
""}Lrwa—’O*”““"O"'

que tifie el algoddén de un matiz rojo-azulado.

Como otras varias realizaciones del invento se les

ocurrirén & los profesionales, no se desea gue 1a fTinalidad

de esta patonte'soa 1imitadsa salvo'en lo requiere 12 téeni-

ca anterior,

Esta solicitud, que corresponde a la presentads en
los Estados Unidos de América, el 24 de Noviembre de 194§, ba-
jo el Numero 630,689, se acoge a los beneficios del. artieulo
51 del Estatuto vigente sobre Propiodad Industrial,

comee NOT A caua

Los puntos de invencidén propia y nueva que se pre-

sentan pera que sean odbjeto de esta Patente de Invencién en

Espafia, son los siguientes:
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1¢, Un procedimiento de preparar tintes disazo que

tienen un enlace azoxi que comprende reducir parcialmente al

- periodo azoxi y condeneer en la dnica operaciln en medio al-’

ecalino, dos moles de un tinte nitro-monoazo de la férmla ge-

neral:

x Ny, . _ :
—/V:/V~R1—- LNHLO‘RQ:J -')Vo’z/
~0H -

303“

donde x rppresonta un radicel seleccionado del grupo compues-
to de hidrégeno y el grupo de écidos sulfénicos, R, represen-
te idéntic?;/}adicales dg fenileno selececionados del grupo
compuesto por:

| AR
AR TS

dondo;z represents un radical seleccionado del grupe compues-

'tc_por el hidrégeno, alkilp, alkoxi, halégeno y el grupo de

dcidos sulfénicos, slendo y una vez sola el grupo de £cidos
sulfénicos y sélc cusndo x es hidrégeno; R, representa idén-
ticos radiceles de fenileno seleccionsdos del grupo: compues-

G}

yneslé 2,

22, Un procedimiento segin ee reivindice en el
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V pnntb,;e.,;ihueideual gl tinte nitro.monoazo de pertida es de

f témula gamrﬁl- '

?W -

=W =L Tanco <> |9y
= 0 . .
5 ;
2‘3 (S \%?'M
w‘S“‘w | ». o F’-"’Mimﬂnto ﬁvz:ﬁﬂ #® reivinifes en el pun-
. : *0 19-. en °1 cual 01 tinte de partida nitro-monoazo tiene 1a
férmula: |
] . Nﬂi' , .
A ~N = Qmuco ~ -4y,
S —0h . So-H
4 3
33 .
‘ 40, Un proetdimlehto de preparar coloresates dise-
10 zoioos, '

Tel y como se ha desorito en la Memorie que ante-
cede y pare Ios fines gue se han especificado.
‘Beta Memoria conste de once hojas eswritas a méqui-
na por une sola cera. o
Kedrid & 15 NOV 1946
o P. A,
U nineno os Lizabwe

2L i
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