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E s te  in v e n to  se  r e f i e r e  a  azo c o lo r a n te s  m e ta l i ­
z a d o s .

De acn e rd o  con e l  in v e n to  se  c re a  un método de 
p r e p a r a r  azo c o lo r a n te s  m e ta l iz a d o s ,  que comprende h a c e r  

g r e a c c io n a r  ano o más com puestos m e tá l ic o s  con un azo c o lo ­
r a n te  de l a  fo rm u la :
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donde R es  un re s id u o  de una am ina d ia z o ta d a  que puede con­
te n e r  o t r o s  g rupo s azo y que t i e n e  a i  menos un grupo m eta l i -  
z a b le  en p o s ic ió n  o r to  con r e s p e c to  a l  grupo a z o , R' e s  un 
r a d ic a l  c í c l i c o  de l a  s e r i e  a ro m á tic a , a r a l c o h i l i c a ,  o 
h i d r o a r o á a t i c a ,  y - n -  e s  l  o 2 .

Los c o lo r a n te s  m e ta liz a d o s  d e l p r e s e n te  in v e n to  
pueden c o n te n e r  c u a lq u ie r  m e ta l adecuado capaz de fo rm ar 
un com plejo con e l  c o lo r a n te ,  p e ro  se p r e f i e r e  u s a r  m e ta le s  
con un peso atóm ico e n t r e  52 y 6 4 .

Los azo c o lo r a n te s  u sad o s en e l  p re s e n te  in v e n to  
se  p re p a ra n  a p a r t i r  de a c i l a c e t o n i t r i l o s  r e p re s e n ta d o s  por 
l a  fo rm u la  s i g u i e n t e :

Rf (OOCKgCN)^

Donde R' e s  un r a d i c a l  c í c l i c o  de l a  s e r i e  arom á- 
t i o a ,  a r a l c o h i l i c a  o h id ro a ro m á t ic a  y - n -  ea  un e n te ro  d e l  
grupo com puesto de  1 y 2 .  Cuando - n -  e s  2 ,  a b ra  dos grupos 
a c e t o n i t r i l o  y lo s  a z o c o lo ra n te s  p ro d u c id o s  te n d rá n  dos 
grupos a z o . A p rim e ra  v i s t a ,  p a re c e  que l a  fo rm u la  r e p r e ­
s e n ta  c o lo r a n te s  que no s e r ía n  s u c e p t ib ie s  de m e ta liz a c ió n  
ya que e l azo  a c e t o n i t r i l o  no p a re c e  t e n e r  g ru p o s m e ta l iz a -  
b le s  en p o s ic ió n  o r t o , con r e s p e c to  a l grupo a z o . Sin em­
b a rg o , ae h a  comprobado que e l  a c i l a c e t o n i t r i l o ,  cuando f o r ­
ma p a r te  de un azo c o lo r a n te ,  e x i s t e  en e q u i l i b r i o  con una 
form a e n o l ic a  ta u to m e ra , qpe p ro p o rc io n a , e l n e c e s a r io  grupo
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h id r o x i lo  en p o s ic ió n  o r to  con r e s p e c to  a l  grupo azo p a ra  
p e r m i t i r  l a  m e ta l i z a c ió n .

Los d iazo co m p u esto s  ú t i l e s  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  
de io s  a z o c o lo ra n te s  a  m e ta l i z a r  deben c o n te n e r  un grupo en 
p o s ic ió n  o r to  con r e s p e c to  a l  grnpo d ia z o  que pueda conver­
t i r s e  en un com plejo m e tá l i c o .  Los g ru p o s más comunes de 
e s t e  t i p o  son e l  h id r o x i l o  y e l c a r b o x i lo .  pos diazocom po­
n e n te s  s i g u ie n t e s  son t í p i c o s  de a q u é l lo s  a  p a r t i r  de lo s  
c u a le s  pueden p r e p a r a r s e  e s to s  azo c o lo r a n te s :  2 -am in o -4 - 
n i t r o f e n o l , 2 - a m ín o - 5 - n i t r o f e n o l , 2 -a m in o -4 -e l o r o f e n o l ,  
á c id o  S -a m ia o -4 -h id ro x ib e n c e n o su lf ó n ic o , á c id o  2 - m e t i l - 4 -  
a m in o -5 -h id ro x i-b e n c e n o 8 u lfó n ic o , á c id o  2 - n i t r o -4 -a m in o - 5 -  
liid  r  oxiben ce no s a l  fon i c o , a c id o  2 - h id r  o x i-S -a m in o -5 -  e l o rob an­
een o su l fon ico  , a c id o  S -^ jn in o -4 -h id ro x i-5 -n i t ro b e n o e n o s u lfó -  
n í c o ,  a c id o  2 -h id ro x i-5 -a m in c —5-n itrober.iC enosu l fó n ic o , á c id o  
2 - h id ro x i-5 -a m in o -5 -s u lfo b e n z o ic o , s c id o -2 -a m in o -5 -s u lfo b e n -  
z o ic o , áo ido  a n t r a ñ i l  i c o ,  á c id o  1 -am in o -2 -h id ro  x i -n  a f t  a le n o -  
4 - a u l f ó n ic o ,  á c id o  l - a m in o - 2 - h id r o x i - 6 - n i t r o n a f ta le n o - 4 -  
s u l f o n ic c ,  á c id o  2 -a m in o -S -h id ro x i-b e n z o íc o .

El d iazocom p uesto  puede además e s t a r  s u b s t i tu id o  
p o r  g rupo s azo y l o s  a c i l a c e t o n i t r i l o s  d e l p r e s e n te  in v e n to  
pueden em p lea rse  tam bién  como com ponentes f i n a l e s  en p o lia z o  
c o lo ra n t e s .

El o t ro  com ponente de lo s  a z o e o lo r a n te s ,  a  s a b e r ,  
l o s  a c i l a c e t o n i t r i l o s ^  pueden s e r  a c i l a c e t o n i t r i l o s  a ro m á ti­
cos de l a  s e r i e  d e l benceno , n a f t  a 1 en o y a c e n a fte n o  o b i f e -  
n i l o .  pueden u s a r s e  tam bién  o t r o s  a c e t o n i t r i l o s  p o l in u c le a ­
r e s  a n u la re s  co ndensado s, p e ro  su  c o s to  más e lev ad o  l e s  h a ce
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de  menos i n t e r e s  económ ico .
Los a c e t e n i t r i l o s  a ro m á tic o s  pueden i u c l u i r  tam ­

b ién  com puestos h e t e r o o ic l i c o s  de lo s  c u a le s  lo s  p e r te n e c ía n  
t e s  a  l a  s e r i e  f u r á n i c a ,  t a l e s  como e l  a l f a - f u r o i l - a c e t o n i -  

5 t r i l . o  son de i n t e r é s  p a r t i c u l a r .  A si mismo peede h a c e r s e  
aso  de o tro s  a c e t o n i t r i l o s  h e t e r o o i c l i c o s  t a l e s  como lo s  
qoe c o n tie n e n  p i r l d i n a ,  q n in o le in a  y a n i l l o s  s im i la r e s  m itro  
g e n a d o s .

P a r tie n d o  de a c i l a c e t o n i t r i l o s  a ro m á tic o s  en lo s  
10 c a a le s  e l  r a d i c a l  a ro m á tic o  no e s t á  s u b s t i t u i d o  pueden p ro ­

d u c i r s e  c i e r t o  número de o d o r a n t e s  v a l i o s o s .  S in em bargo, 
e l  in v e n to  no queda l im i ta d o  a e l l o  en n ingún s e n t id o  y , 
además de lo s  a r i l a c e t o n i t r i l o s  no s u b s t i t u id o s  típ icos,cc -m o  
e ih í e o z o i l a c e to n i t r i l o ,  elot- c ^ - n a f t o i l a o e t o n i t r i l o ,  e l  

15 5 - c ia n o a o e t i la c e n a f ta n o  y e l  4 , 4 '- b i s - ( c i e n o a o e t i l ) - b i f e n i l o
pueden u s a r s e  tam bién  com puestos s u b s t i t u i d o s .  E jem plos 
t i p i ó o s  de com puestos s u b s t i t u i d o s  so n : p - t o l u i l a c e t o n i t r i l o  
m - n i t r o b e n z o i l a o e to n i t r i l o ,  e l  m -a m in o b e n z o i la o e to n i t r i lo ,  
e l 4 -c lo ro - .b e n z o ila c e to n it rH o ,a 3 ¡  3 ,4  f - ld ic lo ro b e n z o i la c e to B i-  

20 t r i l o ,  e l  4 - h ld r o x lB e c s o i la c e to n i t r i lo ,  e l  2-  y e l  4 -m e to x i-
b e n z o i l a o e t o n i t r i l o ,  e l  2 ,4 - d im e to x ib e n z o i l a c e to n i t r i l o ,  e l
3 , 4 , 5 - t r i m e t o x i b e n z o i l a c e t o n i t r i l o , e l  2 -m e to x i - 3 - n a f t o i l -  
a o e t o n i t r i l o ,  e l 3 - c a r b o x ib e n z o i l a c e t o n i t r i l o ,  e l á c id o  
a l f a - n a f t o i l a o e t o n i t r i l o  m o n o su lfú n ico , y e l  2 -m e to x i-5 -  

25 s u l f o b e n z o i l a o e t o n i t r i l o .
Un a c e t o n i t r i l o  a r a l c o h i l i c o  t í p i c o  e s  e l  fe n a e e -  

t i l a c e t o n i t r i l o  y lo s  a c i l a c e t o n i t r i l o s  t í p i c o s  de l a  s e r i e  
h id ro a ro m á tic a  son e l  h e x a h id r o b e n z o i la c e to n i t r i l o  y 6 -c ia n o
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a c e t  i l - 1 , 2 , 3 ,4 - t e t r a h i d r o n a f t a l e n o .

Una v e n ta ja  de lo e  c o lo r a n te s  a sad o s en e l  p re s e n ­
t e  in v e n to  e s  que pueden i n t r o d u c i r s e  lo a  m e ta le s  comunes f o r  
m adores de c o m p le jo s . Bn g e n e r a l ,  l e s  más im p o r ta n te s  de 

5 e s to s  m e ta le s  t ie n e n  p e so s  a tó m ico s  e n t r e  52 y 64, a s a b e r  
e l  cromo, e l  m anganeso, e l h i e r r o ,  e l  c o b a l to ,  e l  n íq u e l ,  
y e l  c o b re . Los com plejos de cromo son de v a lo r  p a r t i c u l a r  
en e i  te ñ id o  de l a  la n a  m ie n tr a s  que p a ra  t e ñ i r  a lgodón  lo s  
com plejos de c o b re  so n , en g e n e r a l ,  p r e f e r i b l e s .

10 Una v e n t a j a  de l p r e s e n te  in v e n to  e s  que l a  m e ta l i ­
z ac ió n  t i e n e  lu g a r  fá c ilm e n te  en l a  fo rm a o r d i n a r i a  y que no 
se  t r o p i e z a  con p ro b lem as e s p e c i a l e s .  En g e n e r a l ,  e s  d e se a ­
b le  so m ete r a  r e f l u j o  una s o lu c ió n  a cu o sa  d e l c o lo ra ín e  con 
s a le s  u o t r o s  com puestos adecuados d e l m etal o m e ta le s  a.

15 i n t r o d u c i r .  l o s  com puestos t í p i c o s  so n : h id ró x id o  cróm ico , 
a c e ta to  c ró m ico , fo rm a to  cróm ico , f lu o r u r o  c ró m ico , c lo ru ro  
cró m ico , c lo ru ro  b á s ic o  de cromo, s u l f a t o  c ró m ico , s u l f a to  
b á s ic o  de cromo, b e n c e n o -s u lfo n a to  c róm ico , n a f ta l e n o - d i s u l f o  
n a to s  cróm íoos y crom ato c ró m ico . . Puedan em p lea rse  s a l e s  

20 c o r re s p o n d ie n te s  de lo s  o t r o s  m e ta le s .  Los a g e n te s  de m eta­
l i z a c ió n  pueden u s a r s e  con o s in  v a r io s  a g e n te s  p a ra  c o n tro ­
l a r  e l  pH, t a l e s  como á c id o s ,  b a s e s ,  a m o rtig u a d o re s  y s im i­
l a r e s .  En a lg u n o s  caso s  e s  d e s e a b le  i n t r o d u c i r  una p lu r a ­
l id a d  de m e ta le s  y t a l e s  c o lo r a n te s  quedan in c lu id o s  d e n tro  

26 d e l a lc a n c e  d e l in v e n to .
El in v e n to  se  d e s c r i b i r á  con mayor d e t a l l e  en r e ­

la c ió n  con lo s  s i g u ie n t e s  e je m p lo s , que c o n s t i tu y e n  i l u s t r a ­
c io n e s  t í p i c a s .  L as p a r t e s  son en p e so :
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g n ie n t e :
El azo c o lo r a n te  c o r re s p o n d ie n te  a l a  fó rm u la  s i -

N -  CBQ?

c # o

puede o b te n e rs e  p o r l a  c o p u lac ió n  d e l d iazocom puesto  de ác id o  
l - a m in o - 2 - h id r o x i- 4 - n a f ta le n o s u l f ó n ic o  con b e n z o i l a c e t o n i t r i l o  
en so lu c ió n  a l c a l i n a .  El c o lo r a n te  se m e ta liz a , som etiendo  
a  r e f l u j o  159 .6  p a r te e  de c o lo r a n te  con 1520 p a r t e s  de agua  

10 y 960 p a r te s  d e i a c e ta to  b á s ic o  de cromo, que c o n tie n e n  26 g . 
de cromo p o r l i t r o .  D espués l e  c a l e n t a r  a  r e f l u j o ,  d u ra n te  
un o o r to  tiem po se añaden 1560 p a r t e s  de agua y 140 p a r t e s  
de ác ido  s u l f ú r i c o  8 / 6 .  E l r e f l u j o  se c o n tin u a  h a s t a  que 
l a  p r e c ip i t a c ió n  de i com plejo m e tá lic o  se a  c o m p le ta , lu ego  

15 e l  p ro d u o to  se  s e p a ra  p o r  f i l t r a c i ó n  y ae la v a  con ag u a .
El nueve p ro d u cto  t i  :e l a  la n a  en un baño á c id o  cán un b r i -  

- l i a n t e  t i n t e  bu rdeos de p ro p ie d a d e s  g e n e ra le s  de s o l id e z  
e x c e le n te s .

El azo co lo r a n te  a n te s  d e s c r i t o  pueden tam bién  
20 m e ta l i z a r s e  e n  s a l e s  de c o b a l to ,  c o b re , n íq u e l  y h i e r r o .

Una m ezc la  de S p a r t e s  d e l c o lo r a n te  y 2 p a r t e s  de c lo r u r o  
de  c o b a lto  h e x a h id ra to  en 150 p a r t e s  de agua se hace l i g e ­
ram ente a c id a  a l p a p e l r o jo  Congo y lu e g o  se  am o rtig u a  con

6
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50 p a r t e a  de s o lu c ió n  de a c e ta to  só d ic o  a l 20y?. La m ezcla  
r e s o l t a n t e  se c a l i e n t a  a e b u l l i c ió n  soave  h a s t a  que l a  m eta­
l i z a c ió n  se a  c o m p le ta . 31 p ro d u c to  se  s e p a ra  p o r  f i l t r a ­
c ió n .  El p ro d u c to  t i  e l a  la n a  con un m a tiz  r o jo  ro sá ce o  

5 de e x c e le n te s  p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .
La m e ta l iz a c ió n  de e s te  c o lo r a n te  con s a l e s  de 

n íq u e l ,  cobre y h i e r r o  se  l l e v a  a  cabo de acuerdo  con un 
p ro c e d im ie n to  s i m i l a r .  Usando l a  misma c a n tid a d  de c o lo ra n ­
t e ,  se  p r e c is a n  2 .2  p a r t e s  de s u l f a t o  de n íq u e l e x a h id r a to ,  

10 1 .7  p a r t e s  de a o e ta to  de cob re  m o n o h id ra to  y 2 .3  p a r t e s  de
s u l f a t o  do b le  fe r ro so -a m ó n ic o  e x a h ld r a to .  31 com plejo  de 
n íq u e l  t i l e  l a  la n a  con un m a tiz  r o jo - a m a r i l l o  de p ro p ie d a d e s  
e x c e le n te s  de s o l i d e z .  El com plejo de cobre  da  un m a tiz  
azu lad o  de r o j o ,  tam bién  de buenas p ro p ie d a d e s  de s o l id e z ,

15  y e l com plejo de h i e r r o  da  un m a tiz  p a r d o - o l iv a .

B J E E P  L. p  ge  2 .
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y o b ten id o  por l a  c o p u la c ió n  d ia z o  compuesto de l-am iBo-2- 
h id r o x i - 4 - s u l f o - 6 - n i t r o n a f t a l a n o  con b e n z o i l a c e t o n i t r i l o  en 
s o lu c ió n  a l c a l i n a  se  m e ta l iz a  en 3a form a s i g u i e n t e .  Una 
su sp e n s ió n  de 4 .4  p a r te a  d e l o d o r a n t e  en 15 p artea  de ace­
t a t o  b á s ic o  de cromo que c o n tie n e n  52 g .  de cromo por l i t r o  
y 100 p a r te s  de agua ae c a l i e n t a  a  r e f l e j o  d o ra n te  un c o rto  
tiem po y In eg o  se anaden a  l a  s o lu c ió n  42 p a r te s  de agua 
en S5 p a r te e  de an ido  s u l f ú r i c o  N / l .  E l r e f l u j o  se c o n t i ­
n u a  h a s t a  que l a  p r e c ip i t a c ió n  d e l c o lo r a n te  m e ta liz a d o  sa& 
co m p le ta . lu e g o  e l  p ro d u c to  se  s e p a ra  p o r  f i l t r a c i ó n  y 
ae la v a  con a g u a . El p ro d u c to  t i ñ e  l a  la n a  con un m atiz  
r o jo  b r i l l a n t e  de buenas p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .

El azo c o lo ra n te  a r r i b a  d e s c r i to  se m e ta l iz a  con 
n íq u e l  su spend iend o  dos p a r t e s  ¿ e l c o lo r a n te  y 3 .2  p a r t e s  de 
s u l f a t o  de n íq u e l h e x a h id ra to  en 50 p a r te s  de ag u a , a ñ a d ie n ­
do á c id o  c lo r h íd r i c o  h a s ta  que l a  d i s o lu c ió n  se a  ju s ta m e n te  
a c id a  a l p a p e l r o jo  Congo, añ ad ien d o  luego  20 p a r te s  de una 
s o lu c ió n  de. a c e ta to  só d ico  a l 209 y so m etiendo  a r e f l u j o  h a s ­
t a  que l a  m e ta l iz a c ió n  se a  c o m p le ta . E l p ro d u c to  se  se p a ra  
por f i l t r a c i ó n .  T i e l a  la n a  con un m a tiz  de h e rrum bre  de 
p ro p ie d a d e s  de s o l id e z  a l a  lu z  en ex trem o buenas y p ro p ie d a ­
d e s  g e n e ra le s  de s o l id e z  e x c e le n t e s .

El mismo c o lo r a n te  p u e d e .ta m b ié n  m e ta l i z a r s e  con 
c o b a lto  según un p ro c e d im ie n to  s i m i l a r ,  pero  usando 2 .2  p a r ­
t e s  de l c o lo r a n te  y 1 .3  p a r t e s  de c lo ru ro  de c o b a lto  e x a h i-  
d r a to .  E s te  nuevo p ro d u c to  t i f ie  l a  l a n a  con un m a tiz  r o jo -  
a m a r i l lo  b r i l l a n t e ,  de e x c e le n te s  p ro p ie d a d e s  de s o l id e z



El a z o o o lo ra n te  c o r re s p o n d ie n te  a  l a  fó rm a la : 
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y o b te n id o  por l a  co p u lac ió n  d e l d ia z o  com puesto de  ácido  
3 -a m in o -4 -h id ro x i-b e n c e n o a ü lfó n ic o  con b e n z i l a c e t o n i t r i l o  
en s o lu c ió n  a l c a l i n a  se  m e ta l iz a  en l a  form a s i g u i e n t e .
Una su sp e n s ió n  de 8 .8  p a r t e s  d e l c o lo r a n te  en 85 p a r te s  de 
agua y 30 p a r t e s  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo g a a táo a tie n e 'B  §g 
de  cromo po r l i t r o  se c a l i e n t a  a  r e f l o j o  d u ra n te  un c o r to  
tiem po y a l a  so lu c ió n  r e s u l t a n t e  se  l e  añaden 14 p a r te s  
de agua y 70 p a r t e s  de ác ido  s u l f ú r i c o  norm M . El r e f l u ­
jo  se  c o n tin u a  h a s t a  que l a  p r e c ip i t a c ió n  de l c o lo r a n te  
m e ta liz a d o  s e a  c o m p le ta . El p ro d u c to  se  s e p a ra  lu ego  p o r  
f i l t r a c i ó n ,  se la v a  con ag u a , y se s e c a .  El p rodu cto  t i ñ e  
l a  la n a  con un t i n t e  r o jo  b r i l l a n t e  de buenas p ro p ie d a d e s  
de  s o l i d e z . .

El azo c o lo r a n te  d e c r i t o  a r r i b a  puede ta r ib ién  me­
t a l i z a r s e  con s a l e s  n íq u e l ,  h i e r r o  y c o b re . En cada 
c a s j  ¡a  so lu o ió n  de 2 .6  p a r t e s  d e l c o lo r a n te ,  l a  c a n tid a d  
c o r r e c t a  da l a  s a l  m e tá l i c a ,  y 150 p a r t e s  de agua se hace  
ju s ta m e n te  a c id a  a l pape l r o jo  Conga con ác id o  c lo r h íd r ic o
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y a  l a  s o lu c ió n  r e s a l t a n t e  se  l e  añada 50 p a r te a  da so lu c ió n  
de a c e ta to  aódioo  s,l 20 %. La s o lu c ió n  se c a l i e n t a  a ebu­
l l i c i ó n  suave d u ra n te  c o as  4 h o ra s  y e l  p ro d n c to  se a i s l a  por 
a tu ra c ló n  con s a l .  La c a n tid a d  de s a l  m e tá l i c a  p r e c is a  en 
cada  caso  e s  da 2 .2  p a r te s  de s a l í a t e  de n íq u e l e x a h id r - .to ,
1 .7  p a r t e s  de a c e ta to  de cobre  m o n o h id ra to , y 3 .3  p a r te s  de 
s u l f a to  a m o n ic o -fe rro so  e x a h id r a to .  El com plejo  de n iq u e l 
t i ü e  l a  la n a  con un m a tiz  n a r a n ja  b r i l l a n t e  y e l  com plej de 
cobre con un m a tiz  pardo  a m a r i l l o .

Ambos son de buenas p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .  31 

com plejo de h i e r r o  da  un m a tiz  oanela- cuando se t i ñ e  la n a ,

3 J  E M P  L 0 as 4 .

El azo  c o lo ra n te  c o r re s p o n d ie n te  a  l a  í'o .mula
s ig u ie n te Cg

C1 -  -  E = N  -  CE
-  °K °  =  °

CÔ H

y o b te n id a  p o r com ulación d e l d ia z o  compuesto de ác id o  2 -h id ro  
x i-E -a m in o -5 -c lo ro b e n c e n o  s u l f ó n ic o  con b e n z o i l a c e t o n i t r i l o  en 
s o lu c ió n  a l c a l i n a ,  se m e ta l iz a  c a le n ta n d o  a r e f l u j o  una s u s ­
p en sió n  de 7 .6  g . d e l c o lo ra n te  con 100 p a r te s  de agua y 24 
p a r t e s  de so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que c o n tie n e  
52 g .  de cromo po r l i t r o .  D espués de c a le n ta r  a  r e f l u j o  
d u ra n te  un c o r to  tiem p o , se añaden 43 p a r te s  de agua y 38 
p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  n o rm a l. E l c a le n ta m ie n to  a r e f i u -

10
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jo  se c o n tin u a  e n to n c e s  h a s ta  que l a  p r e c ip i t a c ió n  d e l colo 
r a n t e  se a  c o m p le ta . El c o lo r a n te  m e ta l iz a d o , a s i  ob ten id o  
se  se p a ra  po r f i l t r a c i ó n  se  la y a  con agua y se se c a  a  60.9 . 
El p ro d u c to  t i ñ e  l a  la n a  con un a t r a c t i v o  m a tiz  ro jo  de 
buenas p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .

10

15

20

E J E M P L O  N9 5 .
El azo c o lo ra n te  c o r re s p o n d ie n te  a l a  fo rm u la

y o b te n id o  po r c o p u lac ió n  de l d iaz o  com puesto de ác ido  
2 -a m in o -5 -su lfo b e n z o ic o .c o n  b e n z o i l a c e t o n i t r i l o  en so lu c ió n  
a l c a l i n a ,  se  m e ta l i z a  en l a  form a s i g u i e n t e :  Una su sp en ­
s ió n  de 4 .2  p a r t e s  del c o lo r a n te  en 25 p a r t e s  de agua y 12 
p a r t e s  de s o lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que c o n tie n e  
52 g .  do cromo p o r  l i t r o  so  c a l i e n t a  a  r e f l u j o  d u ra n te  un 
c o r to  tiem po y a  l a  s o lu c ió n  r e s u l t a n t e  se  l e  añaden 10 p a r  
te a  de agua  y 5 p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  n o rm a l. La mez­
c la  de re a c c ió n  se  c a l i e n ta  lu ego  a r e f l u j o  d u ra n te  unas 
24 h o r a s .  L as s a l e s  de  cromo en exoeso s e  e lim in a n  por 
a d ic ió n  de c e n iz a s  de so sa  y f i l t r a c i ó n  y e l  p ro d u cto  se  
a í s l a  In e g  d e l f i l t r a d o  por a d ic ió n  de s a l .  El p ro d u c to  
t i ñ e  l a  la n a  con un b r i l l a n t e  m a tiz  a m a r i l lo -v e rd o s o  de  bue 
ñ a s  p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .

— 11 —
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133 azo c o lo r a n te  c o r re s p o n d ie n te  a  3a fó rm a la  s i ­

g u ie n te :

* /
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OH

N -  CE !
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5 y que puede  o b te n e rs e  por* c o p u la c ió n  d e l d iazocom puesto  de
ác ido  2 -h id ro x i-5 -a m in o -5 -g a lfo b e n z o ic o  con b e n z o l ! a c e to n i t r i -  
3o en so lu c ió n  a l c a l i n a  se  m e ta l iz a  en l a  form a s i g u i e n t e .
Una so lu c ió n  de 5 .2  p a r t e s  d e l c o lo ra n te  en 50 p a r t e s  de agua 
y 15 p a r t e s  de s o lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que contie^ 

30 ne 52 g . de cromo por l i t r o  se  c a l i e n t a  a  r e f l o j o  d o r a r te  on
c o r to  tiem po y luego  se  l e  añaden  dos p a r t e s  de agua y 35 p a r ­
t e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  n o m ia l. l a  m e ta l iz a c ió n  se  com pleta  
ca len tan d o  a r e f l u j o  d u ra n te  v a r i a s  h o r a s .  Di p ro d u cto  se  
a i s l a  p o r e v a p o ra c ió n  h a s ta  un volumen más pequeño y e n í r i a o -  

15 d o . T iñe l a  la c a  oon on a t r a c t i v o  m a tiz  a m a r i l lo  de buenas 
p ro p ie d a d e s  g e n e ra le s  da s o l i d e z .
3  J D H P h c „He 7 .

;)
L

20

B3 a z o c o lo ra n te  c o r re s p o n d ie n te  a l a  fó rm u la  s i ­
g u ie n te ;

OgN -

SOgE

N CE!
C S3 0 !

32



y que puede o b te n e rs e  p o r c o p u la c ió n  3 e l d iazocom p uesto  de 
ác id o  2 - h id ro x i-3 -a m in o -5 -n i tro b e n c e n o c u lfó n ic o  con b e n z o il- 
a c e t o n i t r i l o  en s o lu c ió n  d é b ilm e n te  a l c a l i n a  ee m e ta l iz a  en 
l a  fo rm a s i g u i e n t e .  Una s o lu c ió n  de 5 .2  p a r te s  d e l c o lo ra n -  

g te  en 50 p a r t e s  de agua y 15 p a r t e s  de so lu c ió n  de a c e ta to
b á s ic o  de cromo que c o n tie n e  52 g .  de cromo po r l i t r o  se  ca ­
l i e n t a  a r e f l u j o  d u ra n te  un c o rto  tiem po y lu eg o  se  l e  añ a ­
den dos p a r te s  de agua y 25 p a r te a  de á c id o  s u l f ú r ic o  B / l .
El r e f l u j o  se  c o n tin ú a  h a u ta  que l a  p r e c ip i t a c ió n  de l c o lo ra n -  

10? t e  m e ta liz a d o  s e a  c o m p le ta . E l p ro d u c to  se  s e p a ra  luego  p o r  
f i l t r a c i ó n ,  se  l a v a  con agua  y se  s e c a  a  6 0 s .  El nuevo p ro ­
d u c to  t i  e l a  la n a  con un b r i l l a n t e  m a tiz  n a r a n ja  a m a r i l le n to  
muy a t r a c t i v o  y que, en g e n e r a l , t i e n e  buenas p ro p ie d a d e s  de 
s o l i d e z .

15 E J  1.3 1¿ F L Q Nc .6.

El azo c o lo ra n te  c o rre s p o n d ie n te  a  l a  fó rm u la  s i ­
g u ie n te ;  -

20 y p re p a ra d o  p o r  co n d en sac ió n  de á c id o  2 -m e ti l-4 -a m in o -5 -h id ? o -  
sib en o en o  s u l f ó n ic o  con b e n z o i l a c e t o n i t r i l o  en so lu c ió n  a lc a ­
l i n a  se  m e ta l i z a  según e l  s i g u ie n te  p ro c e d im ie n to . Una s o lu ­
c ión  de 7 .9  p a r t e s  de l a  Bal s ó d ic a  de l c o lo r a n te  en 76 p a r te s  
de agua y 24 p a r t e s  de s o lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que 

25 c o n tie n e  52 g .  de crorno p o r  l i t r o  se  c a l i e n t a  a r e f l u j o  d u rao -

-  12
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t e  un c o r to  tiem po y lu eg o  se  lo  añade SR p a r te a  de agas. y 50 
p a r te e  de á c id o  s u l f ú r ic o  n o rm a l. La m azóla  ae c a l l e n t a  a  
r e f l u j o  h a s t a  que l a  p r e c ip i t a c ió n  d e l c o lo ra n te  e s  com pleta  
y e l  p ro d u c to  m e ta liz a d o  ae s e p a ra  lu eg o  po r f i l t r a c i ó n  y se 
la v a  con a g u a . E ste  nuevo c o lo ra n te  m e ta liz a d o  t i ñ e  l a  la n a  
con un m a tiz  r o jo  de buenas p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .

E J E M P L O S  9 . -

E1 d ia z o  c o lo ra n te  c o r re s p o n d ie n te  a l a  fo rm u la
s i g u i e n t e ;

-  C00IÍ
-  N s= N -  CE 00

SOgH

y que puede o b te n e rs e  po r c o p u la c ió n  de d ia z o  de ác id o  a n t r a -  
n i l i c o  con s u l f o - l - n a f t o i l # . e e t o n i t r i l o  en so lu c ió n  d é b ilm e n te  
a l c a l i n a  se  m e ta l iz a  en l a  form a s i g u i e n t e :

Una s o lu c ió n  de 6 p a r t e s  del c o lo r a n te  en 50 p a r te s  
de agua y SO p a r t e s  de una so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de c ro ­
mo que c o n tie n e  26 p a r t e s  de cromo p o r  l i t r o  se  c a l i e n ta  a  
r e f l u j o  d u ra n te  un c o r to  p e r io d o  de tiem po y lu ego  se  l e  aña­
den 40 p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  norm al y 30 p a r te s  de ag u a .
El r e f l u j o  se  c o n tin ú a  d u ra n te  v a r i a s  h o ra s  y e l  p ro d u c to  se 
s e p a ra  lu eg o  por f i l t r a c i ó n .  E s te  nuevo p ro d u c to  t i ñ e  l a  
la n a  con un b r i l l a n t e  m a tiz  a m a r i l lo -v e r d o s o .

14 -
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Una su sp e n s ió n  de 2 .4  p a r t e s  d e l c o lo ra n te  c o r r e s -
p o n d le n te  a  l a  fó rm a la  s l g a i e n t e :

a r

c i
o b te n id o  p o r  c o p e la c ió n  de 4 - c lo r o b e n z o i l a c e t o n i t r i l o  con e l 
d iaz o  (^m peesto  d e l á c id o  l - a m in o - 2 - h id r o x i- 4 - n a f ta le n o  s e l f ó -  
n lc o  en so l a c ió n  a l c a l i n a ,  en SO p a r t e s  de agua y 8 p a r te s  
de a c e ta to  b á s ic o  de cromo N / l  se  c a l i e n t a  a r e f l e j o  h a s ta  
qae se  o b t ie n e  una so ln c ió n  o l e r a .  A l a  s o lu c ió n  de r e f l e ­
jo  se  l e  añaden 1 7 .5  p a r t e s  da á c id o  s u l f ú r ic o  N /l  y a l  r e f l e ­
j o  se  c o n tin ú a  le e g o  d o ra n te  v a r i a s  h o r a s .  El c o lo ra n te  me­
t a l i z a d o  p r e c ip i ta d o  se  s e p a ra  p o r f i l t r a c i ó n  y se la v a  con 
a g a a . El p ro d u c to  t i ñ e  l a  la n a  con un r i c o  m a tiz  bu rdeos 
de boenas p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .
E J  3 1,1 p f  c N 3 1 1 .

El c o lo r a n te  de l a  fo rm u la  s i g u ie n t e :

c i
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qne puede o b te n e rs e  p o r  c o p u la c ió n  d e l d ia z o  compuesto de 
a c id o  3 -am ino -S -h  id r o x l - 4 - n a f t  a l  en o su I f  óni co con 3 , 4- d i c l o -  
r o b e n z o l l a c e t o n i t r i l o  en s o lu c ió n  a l c a l i n a  se m e ta l iz a  en 
l a  form a s i g u i e n t e .  ú n a  su sp e n s ió n  de 3 p a r t e s  d e l c o lo ­
r a n te  en 50 p a r te s  de ag u a  y 7 .2  p a r t e s  de a c e ta to  b á s ic o  
de oromo N /l se  c a l i e n t a  a  r e f l u j o  h a s ta  que se o b t ie n e  
una d i s o lu c ió n  c o m p le ta . A l a  s o lu c ió n  se  l e  añaden 33 
p a r t e s  de agua y 10 p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  N / l .  El 
r e f l u j o  se  c o n tin ú a  lu eg o  d u ra n te  v a r i a s  h o r a s .  El comple 
jo  m e tá lic o  que p r e c i p i t a  con buen re n d im ie n to  se  s e p a ra  
p o r  f i l t r a c i ó n  y se  s e c a  a 60$ . T iñe  l a  la n a ,  en un baño 
á c id o ,  con un m a tiz  b árdeo s a z u la d o  de e x c e le n te s  p ro p ie d a ­
d es  de s o l id e z .

El 3 ,4 - d i e l o r o b e n z o i l a c e t o n i t r i l o  usado en e l  
e jem plo  a n t e r i o r  se  p re p a ra  po r r e a c c ió n  de  21 p a r t e s  de 
3 , 4 -d ic lo ro b eu zo # 3 a  m e t í l i c o  con 1 0 .3  p a r t e s  de a c e t o n i t r i l o  
y 1 1 .4  p a r t e s  de met i l a t o  só d ico  a 80-100$ . Cuando l a  
re a c c ió n  e s t á  te rm in a d a , e l  p ro d u c to  se  a í s l a  p o r  e d ic ió n  
de a g u a , f i l t r a c i ó n ,  y a c i d i f i c a c ió n  d e l  f i l t r a d o .  T iene  
un pun to  de fu s ió n  de 105 -1 079 . El 3 ,4 -d ic lc r o b e n z o a to  
m e t í l i c o  se  o b t ie n e  p o r e s t e r i f i e a a i ó n  de 6 7 .3  p a r t e s  de  
á c id o  3 ,4 -d  i  cío roben z o ic o  con 116 p a r t a s  de a lc o h o l m e t í l i ­
co y 1 .7  p a r t e s  de ác ido  s u l f ú r i c o .  E l p ro d u c to  se a í s l a  
en l a  form a u su a l y fu n d e  a  4 6 -4 7 s .

E j e m p l o  os 12
El azo c o lo r a n te  de l a  fo rm u la  s i g u i e n t e ;



r

5

10*

15

CEs
o b te n id o  p o r c o p u lac ió n  d e l d ia z o  com puesto de ác id o  1-am ino- 
2 - h i á r o x i - n a f t a l e n o - 4 - s u l f ú n ico  oon 4 - m e t i ib e n z o i l a o e to n i t r i -  
lo  en so lu c ió n  a l c a l i n a ,  se  m e ta l iz a  en l a  form a s i g u i e n t e .  
4 .1  p a r te e  d e l  c o lo r a n te  se c a l ie n ta n  a r e f i n j o  con 112 p a r ­
t e s  de agua y 1 2 .5  p a r t e s  de una so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  
de cromo que c o n tie n e  52 p a r t e s  de cromo p o r  l i t r o ,  h a s ta  
que se o b tie n e  una s o lu c ió n  c la r a  y lu eg o  se añaden 42 p a r ­
t e s  de agua y 23 p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  n o rm al. 31 r e ­
f l u j o  se  c o n tin u a  d u ra n te  v a r i a s  h o ra s  y e l com plejo m e ta l i -  
co p r e c ip i ta d o  se  s e p a ra  por f i l t r a c i ó n  y se  la v a  oon ag u a .
31 p ro d u c to  t i ñ e  l a  l a n a  con un b r i l l a n t e  m a tiz  bu rdeos de 
s o l id e z  e x c e le n te  a  l a  l u z ,  a l  lav ad o  y a i  b a ta n a d o .

3 J Ii F L O W o

20

111 c o lo ra n te  de l a  fo rm u la  s i g u i e n t e ;OS

p rep arad o  po r c o p u lac ió n  de l d ia z o  com puesto de ác id o  l-am in ^^  
25 2 - h id r o x í - 4 - n a f t a l e n o  s u lf ó n ic o  con 2 - m e to x i - b e n z o i l a c e to n i t ^

lo  en so lu c ió n  a l c a l i n a ,  se m e ta l i z a  po r c a le n ta m ie n to  a r e f ^

17
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Jo de 1 1 .5  p a r te a  d e l c o lo r a n te  con 105 p a r te s  de agua y SO 
p a r t e s  de  ana s o lu c ió n  de a c e ta to  de cromo b á s ic o , que con­
t i e n e  52 gramos de cromo p e r  l i t r o .  D espués de c a l e n t a r  
a r e f l u j o  d u ra n te  un c o r to  tiem p o , se avaden 47 p a r te s  áe 
agua y 55 p a r t e s  de ác ido  s u l f ú r i c o  n o rm a l. El r e f l u j o  se 
c o n tin u a  h a s ta  que l a  p r e c ip i t a c ió n  d e l com plejo  m e tá lic o  
s e a  com pleto  y lu eg o  se s e p a ra  p o r  f i l t r a c i ó n  y se la v a  con 
ag u a . El p ro d u c to  t i ñ e  l a  la n a  en un baño á c id o  oon un 
b r i l l a n t e  t i n t e  bu rdeos a m a r i l l e n to ,  de e x c e le n te  s o l id e z  
a l a  l u z ,  a l  la v a d o  y a l batanado.

El S - m e to x ib e n z o i la c e to n i t r i lo  usado en e l ejem ­
p lo  a n t e r i o r  se  p re p a ra  p o r r e a c c ió n  de 5 5 .2  p a r t e s  de 2 - 
m e to x ib en zo a to  m e t í l i c o  con 1 1 .4  p a r te e  de m e t i l a to  só d ico  
y 10 .5  p a r te e  de a c e t o n i t r i l o .  1.a re a c c ió n  se l l e v a  a  ca­
bo c a le n ta n d o  d u ra n te  v a r i a s  h o ra s  a  8 0 -1 0 0 $ , y e l p ro d u c to  
se  a í s l a  p o r d i s o lu c ió n  de le. m ezcla  de re a c c ió n  en agua y 
a c i d i f i c a c ió n  con á c id o  m in e r a l . El pun to  de f u s ió n  d e l 
p rodu cto  p u r i f ic a d o  ea de 87$ .

3  J  3 H P L 0 Ns 14 .

.131 aso  c o lo r a n te  c o r re s p o n d ie n te  a  l a  fo rm u la
s ig u ie n t  e :

— 18
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y o b ten id o  por c o p u lac ió n  d e l diaacocom puesto de ac id o  1 -am ino- 
2 - h i d r o x i - 6 - n i t r o - 4 - n a f  ta le n  o s u l f  ón i  co con 2 -m e to x ib e n z o ila o e -  
t o n i t r i l o  en so lu c ió n  a l c a l i n a  se  ip & ta liza  en l a  form a s ig u ie n  
t e .  Una m ezcla de 4 .8  p a r t e s  d e l c o lo r a n te  en 40 p a r t e s  de 
agua y 1 1 .2  p a r t e s  de ana  so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo 
que c o n tie n e  5 8 .2  p a r t e s  de cromo p o r  l i t r o ,  so c a l i e n t a  a 
r e f l e j o  d o ra n te  un o o r to  tiem po y lu e g o  se l e  añade 50 p a r te s  
de agua y 7 p a r t e s  de ác id o  s u l f ú r i c o  S / 8 .  E l r e f l u j o  se  
c o n tin ú a  e n to n c e s  h a s ta  que l a  p r e c ip i t a c ió n  d e l p ro d u c to  sea  
c o m p le ta . El c o lo r a n te  m e ta liz a d o  se  s e p a ra  p o r í i l t r a c l ó t ,  
se  la v a  con agua y se  s e c a .  El re n d im ie n to  e s  e x c e le n te .
El p ro d u c id  t i ñ e  l a  le n a  coa un t i n t e  r o jo  b r i l l a n t e  en ex ­
trem o a t r a c t i v o ,  de p ro p ie d a d e s  g e n e ra le s  de s o l id e z  muy bue­
n a s .
E J E M P L O  N2 15.

20

28

El azo  c o lo r a n te  de l a  fo rm u la  s i g u i e n t e ;
31!

que puede o b te n e r s e  p o r  c o p u la c ió n  d e l d ia z o  oompuesto de 
á c id o  1 - amin o - 2 - h id r  o x i-4 -n  a f t  a l  en o s u l í  ón ico  con S - n i t r o b e n -  
z o i l a c e t o n i t r i l o  en so lu c ió n  a l c a l i n a ,  se m e ta l iz a  c a le n ta n ­
do 8 .4  p a r t e s  d e l c o lo ra n te  a  r e f l u j o  con 88 p a r t e s  de agua 
y 9 p a r t e s  de una so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que con 
t i e n e  82 gramos de cromo por l i t r o .  D espués de c a l e n ta r  a 
r e f l u j o  d u ra n te  un c o r to  tiem p o , se añaden 6 p a r te s  de agua

-  19 -
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y 2 6 .2  p a r t e s  de ác ido  s u l f ú r i c o  n o rm a l, y e l  r e f l u j o  s e  con­
t in u a  lu ego  d u ra n te  unas 20 h o r a s . . ha  a d ic ió n  de s a l  a la  
m ezcla  de re a c c ió n  p r e c i p i t a  e l c o lo r a n te  con buen re n d im ie n ­
t o .  El p ro d u c to  t i l l e  l a  la n a  con un -ag radab le  t i n t e  v i o i e -  

5 t a  de  buenas p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .

E J E M P L O  NB 16.

10

El c o lo ra n te  de l a  fo rm u la  s i g u i e n t e ;
O?

o b te n id o  p o r  co p u lac ió n  d e l d iazocom p uesto  de á c id o  1-am ino- 
2 - h id r o x i - 4 - n a f ta le n o s u l f ó n ic o  con E - a m in o b a n z o i la c e to n i t r i lo  

15 en s a la c ió n  a l c a l i n a  se  m e ta l iz a  en l a  form a s i g u i e n t e .  2 .7  
p a r t e s  d e l c o lo r a n te  se c a l ie n ta n  a r e f l u j o  con 58 p a r t e s  de 
agua y 8 p a r t e s  de una so lu c ió n  de a c e ta to  de cromo b á s ic o  
que c o n tie n e  52 g . de cromo p o r  l i t r o .  D espués de c a l e n t a r  
a  r e f l u j o  d u ra n te  un c o r to  tiem p o , se  añaden  17 p a r t e s  de 

20 agua y 17 p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  n o rm a l. huego se  c o n t i ­
núa e l r e f lu j o  & asta  que l a  p r e c ip i t a c ió n  d e l com plejo metá­
l i c o  s e a  com p leta . El p ro d u c to  se  s e p a ra  por f i l t r a c i ó n .
El p ro d u c to  t i ñ e  l a  le n a  en un b a lo  ác ido  con un m atiz  p a rd o -  
v io la d o  de muy buena s o l id e z  a  l a  lu z ,  a l  lav ad o  y a l b a ta n a -  

25 d o .
El 5 - a m in o b e n z o i la c e to n i t r i lo  em pleado en e l  ejem ­

p lo  a n t e r i o r  se  p re p a ra  p o r  re d u c c ió n  c a t a l í t i c a  de E - n i t r o -
20
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b e n z o i l a c e t o n i t r i l o .  La c a n tid a d  c a lc u la d a  de h id ro g en o  se  
ab so rb e  ráp id a m e n te  s i  9*5 p a r t e s  de 2 - n i t r o b e n z o i l a c e to n i -  
t r i l o ,  22 p a r te a  de a lc o h o l y 0 .5  p a r t e s  de n íq u e l  de Raney 
se c a l i e n 'a n  en un a u to c la v e  b a jo  una p re s ió n  de h id ró g en o  

5 de 450 k g e . El p ro d u c to  se  s e p a r a  d e l a u to c la v e  p o r  lavado  
con un- c an tid a d  a d ic io n a l  de a lc o h o l y se  añade agua a  l a  
p a p i l l a  a l c o h ó l ic a  p a ra  p r e c i p i t a r  e l  p ro d u c to  p o r  co m p le to . 
Después de p u r i f i c a c ió n  p o r  so lu c ió n  en ác id o  c lo r h íd r ic o  
d i lu id o  y nueva p r e c ip i t a c ió n  con b ic a rb o n a to  s ó d ic o , s i  

10 p ro d u c to  funde a  8 7 -9 5 9 .

E J E M P L O  N9 17.

15

20

o b te n id o  p o r  c o p u lac ió n  d e l d ia z o  com puesto de ác id o  1-am ino- 
2 - h id r o x i - 4 - n a f t a l e n o  s u lfó n io o  con 4 - h id r o x i - b e n z o i l a c e to -  
n i t r i l o ,  se  m e ta l iz a  som etiendo  a r e f l u j o  1 ,2  p a r t e s  d e l co­
lo r a n t e  con 2 2 .5  p a r t e s  de agua  y 7 .5  p a r t e s  de s o lu c ió n  de 
a c e ta to  b á s ic o  de cromo que c o n tie n e  52 p a r t e s  de cromo p o r 
l i t r o ,  d u ra n te  un c o r to  tiem po y añad iendo  lu ego  t r e s  p a r te s  
de á c id o  s u l f ú r ic o  norm al y con tin u an d o  e l  r e f l u j o  h a s t a  cue 
l a  p r e c ip i t a c ió n  se a  c o m p le ta . NI c o lo ra n te  p re c ip i ta d o  se  
s e p a ra  p o r f i l t r a c i ó n .  El p ro d u c to  t i ñ e  l a  la n a  en baño 
ác id o  con un m a tiz  p a rd o  r o j i z o .

— 21 ^
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El 4 - h id r e x i b e n z o i l a o e to n i t r i l o  usado en e l  ejem plo  

a n t e r i o r  ae  p re p a ra  a  p a r t i r  da 4 -h id ro x io lo ro a c e to fe n o n a  
p o r r e a c c ió n  con c ia n u ro  só d ic o  de acnerdo  con lo s  p ro c e d i­
m ien to s  f a m i l i a r e s  a  lo s  té o n ic o s .

±h? E H p L e Ne 1 8 .

El azo c o lo r a n te  de l a  fó rm u la  s i g u i e n t e :

10 o b te n id o  p o r  c o p u lac ió n  de l d iaz o  com puesto de an ido  1-am ino- 
2 - h id r o x i - 4 - n a f t a l e n o  s u lf ó n ic o  con 3 - o a rb o x ib e n z o i la e e to n i-  
t r i l o  en so lu c ió n  a l c a l i n a ,  se m e ta l iz a  p o r  c a le n ta m ie n to  a 
r e f l u j o  de 4 .5  p a r t e s  d e l c o lo ra n te  con 50 p a r te a  de agua y 
12 p a r te e  de so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que c o n t ie -  

15 ne 52 gramos de cromo por l i t r o .  D espués de c a l e n t a r  a  r e ­
f l u j o  d u ra n te  un c o r to  tiem p o , l a  a o id e z  se e le v a  p o r l a  a d i ­
c ión de 27 p a r t e s  de  agua y 15 p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r i c a  n o r ­
m a l. El r e f l u j o  se c o n tin ú a  d u ra n te  u n as  h o ra s  y e l  p roduc­
to  se a í s l a  p o r  a d ic ió n  de s a l .  T iñe  l a  la n a  en baño ácid o  

20 con un a tr a c t iv o  t i n t e  v i o l e t a  de buena s o l id e z  a  l a  l u z ,  a l 
lav ad o  y a l b a ta n a d o .

El S - c a r b o x ib e n z o i la c e to n i t r i l o  em pleado en el 
e jem plo  a n t e r i o r  s e  p re p a ra  por l a  r e a c c ió n  de 9 .7  p a r t e s  
de i x o f t a l a t o  d im e t í l i c o  con 5 .7  p a r t e s  de m e t i l a to  só d ic o  
y 5 .3  p a r t e s  de a c e t o n i t r i l o .  l a  r e a c c ió n  se  l l e v a  a cabe

-  22 -
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c a le n ta n d o  a  80-1008 d u ra n te  v a r i a s  h o r a s .  l a  m ezcla  de 
re a c c ió n  se  e n f r í a ,  se  añade agua , y l a  s o lu c ió n  r e s a l t a n t e  
se  f i l t r a .  La a c i d i f i c a c ió n  de l f i l t r a d o  da  en p r e c ip i ta d o  
de c o lo r  c a n e la  que, d e sp e e s  de p u r i f i c a c ió n  por d is o lu c ió n  
en b ic a rb o n a to  só d ic o  y nueva p r e c ip i t a c ió n  con ac id o  c l o r ­
h í d r i c o ,  funda  con descom posic ión  a  1 7 0 - 1 7 8 8 . E s te  p ro d u c ­
to  e s  3 - c a r b o x ib e n z o i l a c e t o n i t r i l o .

E J E M P L O  N9 1 9 .

El azo c o lo r a n te  de l a  fo rm u la  s i g u i e n t e :
Cgj * t

o b te n id o  por c o p u lac ió n  del d iazo  com puesto de ác id o  1-am ino- 
2 - h id r o x i - 4 - n a f t a l e n o s u l  fó n ic o  c o n o < g .n a f to i la c e to n i t r i lo  en 
s o lu c ió n  a l c a l i n a ,  se  m e ta l iz a  p o r c a le n ta m ie n to  a r e f l u j o  
de 4 .5  p a r t e s  d e l c o lo r a n te ,  d o ra n te  un c o r to  tiem po , con 100 
p a r t e s  de agua y 15  p a r t e s  de so lu c ió n  de a c e ta to  b ás ico  de 
cromo que c o n tie n e  52 gramos de cromo p o r  l i t r o  y re b a ja n d o  
luego  e l  pH p o r a d ic ió n  de 84 p a r t e s  de ác id o  s u l f ú r i c o  n o r­
m a l. B1 c a le n ta m ie n to  a r e f l u j o  se  c o n tin ú a  h a s t a  que l a  
p r e c ip i t a c ió n  d e l com plejo  m e tá l ic o  s e a  co m p le ta , y e l p ro ­
d u c to  s e  s e p a ra  lu eg o  por f i l t r a c i ó n .  El p ro d u c to  t i ñ e  l a  
l a n a  en un baño á c id o  con un b r i l l a n t e  m atiz  burdeos de ex­
c e l e n te s  propiedades g e n e ra le s  de s o l i d e z .

-  23



El ( ^ - n a f t o i l a c e t o n i t r i l o  em pleado en e l  ejem plo 
a n t e r i o r  se p re p a ra  p o r  l a  re a c c ió n  de 7 1 .9  p a r t e s  de 

O ^ - a a f to a to  ^m etílico  con 22 p a r t e s  de m e t i la to  só d ico  y 19 .8  
p a r t e s  de a c e t o n i t r i l o .  La re a c c ió n  se  l l e v a  a cabo p o r  ca- 

5 le n ta m ia n to  d o ra n te  v a r i a s  h o ra s  a  9 5 -1 0 0 $ . D o ran te  e s t e
tiem po una peqoeüa m ezcla de re a c c ió n  se g u id a  p o r  l a  a d ic ió n  
de agua y ácido  m in e ra l da nn p ro d o c to  de boenos re n d im ie n ­
t o s .  Se p u r i f i c a  por lavado^ c o n -a o ln c ió n  de  b ic a rb o n a to . . 
é é d ic o .  D espués de r e c r i s t a l i z a c i ó n  desde  a lc o h o l e t í l i c o ,  

10 e l  p ro d u c to  fan de  a 9 6 -9 7 s .

E J E M P L O  Ns 20

5 .3  p a r t e s  d e l c o lo r a n te  azo de l a  fó rm a la  s ig a ie n  
t e ;  (g

que puede o b te n e rs e  p o r o o p u la c ió n  de ác ido  I -a m in o -2 -h ia  r o x i -  
4 - n a f ta le n o  su lfó n io o  d ia z o ta d o  con ^ - n a f t o i l a c e t o n i t r i l o  en 
s o lu c ió n  a l c a l i n a ,  se  m e ta liz a n  po r c a le n ta m ie n to  a  r e f l u j o  

20 con 50 p a r t e s  de agua y 12 p o r te s  &e una s o lu c ió n  de a c e ta to  
b á s ic o  de cromo qne c o n tie n e  52 gramos de cromo por l i t r o .
Hl r e f l u j o  se c o n tin ú a  d u ra n te  un c o r to  tiem po y lu ego  e l  p^ 
s e  r e b a ja  p o r l a  a d ic ió n  de 23 p a r te a  de agua y 15 p a r te s ,  de 
a c id o  s u l f ú r i c o  n o rm a l. El r e f l u j o  se c o n tin ú a  h a s ta  que l a

24 -



4 794 0
p r e c ip i t a c ió n  d e l c o lo ra n te  se a  co m p le ta , l a  m ezcla  de r e a c ­
ción  ae e n f r i a ,  y e l  com plejo  m e tá lic o  se  s e p a ra  p e r  f i l t r a ­
c ión y se l a v a  con a g u a . T iñe l a  la n a  con an t i n t e  bárdeos 
a z a l  de buen v a lo r  c ro m atico  y de e x c e le n te s  p ro p ie d a d e s  gene 

5 r a l e s  de s o l i d e z .

10

15

20

25

E J  B K p 7, 0 ge S I .

2 .8  p a r t e s  d e l azo c o lo r a n te  de l a  fó rm u la  s ig u ie n
t e ; Cg

CE

o b te n id o  p o r c o p e la c ió n  de l d ia z o  com puesto de ác id o  1 -am ino- 
2 -h  id r o x i - 4 - n a f  t a l  en o su l fó n ic o  con 6 -c ia rn a c e to - l  , 2 , 5 , 4 - t e t r a  
h id ro n a f ta le n o  en so lu c ió n  a l c a l i n a ,  se  c a l i e n ta n  a, r e f l e j o
d u ra n te  un c o r to  tiem po con 25 p a r t e s  de agua y 7 p a r t e s  de 
s o lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que c o n tie n e  52 gramos 
de cromo por l i t r o .  El p* se  r e b a j a  lu eg o  p o r l a  a d ic ió n  
de 10 p a r t e s  de agua y 8 p a r t e s  de ác id o  s u l f ú r ic o  n o rm al.
31 r e f l u j o  se  c o n tin ú a  h a s ta  que l a  s e p a ra c ió n  del p rodu cto  
se a  c o m p le ta . Se s e p a ra  lu eg o  p o r f i l t r a c i ó n  y se  la v a  coa 
a g u a . El p ro d u c to  t i ñ e  l a  l a n a  con un m a tiz  b u rdeos a zu l 
de e x c e le n te s  p ro p ie d a d e s  g e n e ra le s  de s o l i d e z .

El 6 - á l a n o a c e to - l ,2 ,5 ,4 - t e t r a h id r o n a f t a i e n o  usado 
en el* e jem plo  a n t e r i o r  se  p re p a ra  por r e a c c ió n  de 6 - c lo r o -  
a c e t o - l , 2 ,8 ,4 - t e t r a h i d r o n a f t a l e n o  con c ian u ro  só d ico  de acL er
do con lo s  p ro c e d im ie n to s  o r d in a r io s .

25
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El azo c o lo ra n te  da l a  fo rm u la  s i g u i e n t e :ent
N = N  -  CE !

-  CE2
-  CHg

o b te n id o  por co p u lac ió n  d e l d ia z o  com puesto de á c id o  1-am ino- 
2 - h id r o x i - 4 - n a f t a i e n o s u l f ó n ic e  con 5 - c ia n o a c e t i l a c e n a f te n o  en 
so lu c ió n  a l e a l i n a ,  se  m e ta l iz a  en l a  form a s i g u i e n t e .  Una 

10 su sp e n s ió n  de 4 p a r t e s  d e l co lo r a n te  en 50 p a r t e s  de agua y
8 .5  p a r t e s  de una so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo Que con­
t i e n e  52 g . de cromo p o r  l i t r o  se  c a l i e n t a  a  r e f l u j o  d u ra n te  
un c o r to  tiem po y lu e g o  e l p^ s e  r e b a ja  por l a  a d ic ió n  de
2 6 .5  p a r te s  de agua y 15 p a r t e s  de ác id o  s u l f ú r i c o  n o rm al.

15 23 r e f l u j o  se  c o n tin ú a  h a s t a  que l a  p r e c ip i t a c ió n  de l comple­
jo  m e tá lic o  s e a  com plete  y lu eg o  se  s e p a ra  ^ o r  f i l t r a c i ó n  y 
se  la v a  con a g u a . E l p ro d u c to  t i ñ e  l a  la n a  con un t i n t e  
obscuro  b u rd eo s a zu l de p ro p ie d a d e s  g e n e ra le s  de s o l id e z  ex - 
ce l ent e s .

20 E J  B M P L 0 Ke 2 3 .

El azo c o lo r a n te  de la  fó rm u la  s i m i e n t e3? "
N = y  -  CE CE------

t

c - c "  ^  oo

CEt!
-CE
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o b te n id o  p o r  c o p o !ac ió n  d e l d iaz o  com puesto de ác ido  1-am ino 
- 2 - h id r o x i - 4 - n a f ta le n o s u l  fó n ic o  con ( ^ - f u r o i l - a c e t o n i t r i l o  
en so lu c ió n  a l c a l i n a  se  m e ta l iz a  en l a  f o r , a  s i g u i e n t e .
Una su sp e n s ió n  de 5 p a r te s  d e l c o lo r a n te  en 50 p a r t e s  de 

g agua  y 18 p a r t e s  de so lu c ió n  de a c e ta to  b á s ic o  de cromo que
c o n tie n e  52 gram os de cromo p o r l i t r o  se c a l i e n t a  a  r e f l u j o

Hd o r a n te  una h o r a  aproxim adam ente y e l  p se  r e b a ja  luego  
p o r l a  a d ic ió n  de 50 p a r t e s  de á c id o  s u l f ú r ic o  n o rm a l. El 
r e f l u j o  se  c o n tin u a  d u ra n te  v a r i a s  h o ra s  y d u ra n te  e s t e  

10 tiem po e l  com plejo m e tá lic o  se s e p a ra  como p r e c ip i ta d o  c r i s ­
t a l i n o .  Luego se  s e p a ra  por f i l t r a c i ó n  y se la v a  con ag u a . 
El p ro d u c to  t i f a  l a  la n a  con un a g ra d a b le  m a tiz  r o j i z o  de 
v i o l e t a  de b uenas p ro p ie d a d e s  de s o l i d e z .

B l o S r f a r o i l a c e t o n i t r i l o  em pleado en e l  ejem plo 
15 a n t e r i o r  se  o b t ie n e  p o r r e a c c ió n  de 1 2 .6  p a r t e s  de 0 ^ - f u r o a to  

m e t í l i c o  con 5 .7  p a r te s  de met i l a t o  só d ic o  y 5 .3  p a r t e s  de 
a c e t o a i t r i l o  a 80 -lO O s. El p ro d u c to  se  a , i s la  p o r a d ic ió n  
de agua a  l a  m ezc la  de r e a c c ió n  e n f r i a d a ,  f i l t r a c i ó n  y a c i d i ­
f ic a c ió n  d e l f i l t r a d o .  El p r e c ip i ta d o  a s í  o b ten id o  se  p u r i -  

20 f i c a  p o r  la v a d o  con s o lu c ió n  de b ic a rb o n a to  s ó d ic o .  El o ro -  
d a c to  funde a  7 9 .5 - 8 0 .5 e .

E s ta  s o l i c i t u d  que c o rre sp o n d e  a l a  p re s e n ta d a  en 
l o s  ...s tados U nidos de A m erica el 16 de se p tie m b re  de 1942, 
b a jo  e l número 458566, s e  acoge a l o s  b e n e f ic io s  d e l a r t í c a -  

25 lo  61 del v i e n t e  E sta to to  de propiedad i n d u s t r i a l .
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Loa p o n te a  de in v e n c ió n  p r o p ia  y nueva Que se p r e ­
se n ta n  p a ra  que sean  o b je to  de e s t a  P a te n te  de in v e n c ió n  en 
E sp aña , p o r  VEINTE a ñ o s , son io s  s i ^ i e n t e a :

l s . -  Un método de preparar a z o c o lc r a n te s  m e ta l i ­
z ad o s , c a r a c te r iz a d o  p o r h a c e r  r e a c c io n a r  ano o mae compues­
to s  m e tá l ic o s  con un a z o c o lo r a n te de l a  fó rm a la

CU ^  !
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T

donde R e s  e l  re s id u o  de ana  am ina d ia z o ta d a  oon, a l  menos, 
un grupo m a ta l iz a b le  en p o s ic ió n  o r to  con r e s p e c to  a l azo 
g rupo , R' e a  un r a d i c a l  c í c l i c o  de l a  s e r i e  a ro m á tic a , a r a l -  
c o h í l i c a  o h id ro a ro m á tic a ,  y n e s  1 o 2 .

2 9 . -  Un método según se r e i v i n d i c a  en e l  pon to  l s ,  
c a r a c te r iz a d o  porque se o sa  un compuesto de un m e ta l que t i e n e
un peso  a tóm ico  e n t r e  52 y 6 4 .

Z e .-  Un m étodo según se  r e i v in d i c a  en 3os p u n to s  
18 o 2 e , c a r a c te r iz a d o  porqu e  se  u san  s a l e s  de lo s  m e ta le s .

4 e . -  Un método según se  r e i v in d i c a  en c u a lq u ie ra  
de lo s  pu n to s le  a  39 , c a r a c te r iz a d o  porque  R en e l  azo c o lo ­
r a n te  c o n tie n e  un grupo h id t-o x ilo  o c a rb o x ilo  en p o s ic ió n
o r to  con re s p e c to  a l  grupo a z o .

5 9 . -  Un método según se r e iv in d ic a  en c u a lq u ie r a
de lo s  p u n to s  1$ a 3 $ , c a r a c te r iz a d o  porque R en e l  aso c o lo ­
r a n te  a s  un r a d ic a l  da la . s e r i e  b e n c án íca  o n a f t a ! e c i o a .
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6 & U n  m étodo según se r e i v i n d i c a  en c u a lq u ie ­
r a  de lo s  p u n to s  I s a  E s, c a r a c te r iz a d o  porque  R en e l  a zo ­
co! o r a n te  c o n tie n e  o t r o s  azo g ru p o s . .

7 9 .-  Dn m étodo de p r e p a r a r  a z o c o lo ra n te s  
6 m e ta l iz a d o s .

Tal y como se ha d e s c r i to  en l a  Memoria que a n te ­
cede y con l o s  f i n e s  que se  han e s p e c i f i c a d o .

E s ta  Memoria c o n s ta  de v e in t in u e v e  h o ja s  e s c r i t a s  
p o r  una s o la  c a r a .

10 M a d r id  (j J U L ú' 4 ¡
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