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Por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE TRISAZOCOLORANTES", 

a  fa v o r  de l a  razón  s o c i a l ,  GIBA, S o c ié tA  Anonyme, de B a s ile a  

( S u iz a ) .

MEMORIA DESCRIPTIVA

La p re se n te  in v e n c ió n  se r e f i e r e  a  un proced im ien to  

Para l a  p re p a ra c ió n  de t r ia a z o c o lo r a n t e s .

Se ha encontrado que se  l l e g a  a  n u evo s, v a lio s o s  t r i a  

z o c o lo r a n te s , s i  se  co p u la  diazodisazocom pu.esto s  de aminas de 

l a  fórm u la  g e n e r a l

R^-N=N-R2-N=N-R^-NHg
en l a  c u a l s i g n i f i c a n  }

e l  r a d i c a l  de un A cido o x ib e n z o l- o - c a r b o x il ic o ,

Rg e l  r a d i c a l  de un componente in term ed io  de l á  s e r ie

de lo s  b e n zo le s  o de la s  n a f t a l i n a s ,  de p r e fe r e n c ia  

de uno que co n tien e  en p o s ic ió n  v e c in a  a l  grupo azo 

que e n la z a  Rg con R^, un grupo que e s t á  apto  p a ra  t<? 

mar p a rte  en l a  form ación  de com plejos m e tá lic o s , y  * j 

R  ̂ e l  r a d i c a l ,  en lazad o  en p o s ic ió n -6  a l  grupo a zo ,

de un A cido 5- o x i n a f t a l i n - 7- s u l f ó n ic o ,  e l  c u a l e s tA1 5 .
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t á  en lazad o  en, p or l o  menos, ana de l a s  p o s ic io n e s  

1  y  2, d ire c ta m e n te , o de p r e fe r e n c ia , m ediante un 

e s la b ó n  de p u en te , a l  grupo -N H g -d ia zo ta b le , con 

azocom ponentes que e s tá n  a p to s , por s i  s o lo s ,  p ara  l a  form a 

ciÓn de com puestos m e tá lic o s  co m p lejo s.

Como m a te ria s  de p a r t id a  de l a  fórm ula a r r ib a  in d ic a  

da, e n tra n  en c o n s id e ra c ió n  p a ra  e l  p rese n te  p ro ced im ien to , 

a q u e llo s  a m in o d isazo co lo ra n tes  que pueden p re p a ra rs e , de mo 

do que se  cop u la  un á cid o  a m in o -o x ib e n z o l-o -c a r b o x ilic o s  

(R^-NHg) d ia zo ta d o  con un componente in term ed io  de l a  oompjo 

a ic ió n  H-Rg-NHg* d lazotan d o  u lte r io rm e n te  e l  aminomonoazocolo 

ra n te  ob ten id o  y  copulando, en medio a lc a l in o  con un compuejs 

t o  de l a  fórm u la  H-R^-NHg Rg, y  t ie n e n  e l  s ig n if ic a d o

in d ica d o  en e l  p á rra fo  a n t e r i o r ) .

Como á c id o s  a m in o -o x ib e n z o l-o -c a r b o x ilic o s  en tra n  en 

cu e n ta , p a rtic u la rm e n te , á c id o s  4 -a m in o - l-o x ib e n z o l-2 -c a rb o x i 

l í e o s ,  como p or e jem p la  e l  á c id o  6 - c lo r o -  o 6 -m e til-4 -a m in o -l-  

- o x ib e n z o l- 2 - c a r b o x i l ic o ,  e l  á c id o  4 -a m in o -l-o x Íb e n zo l-2 - 

- c e tr b o x il ic o - 6 - á c id o - s u lfó n ic o , pero  de p r e fe r e n c ia  e l  á c id o -  

4-a m Ín o - l-o x ib e n z o l-2- c a r b o x i l i c o ,  no s u b s t itu id o  u lte rio rm e n  

t e .

Las aminas de l a  fórm ula H-Rg-^THg que en l a  c o n s titu  

c ió n  de lo s  a m in o d isazo co lo ra n tes  de l a  fórm u la  mencionada a l  

p r in c ip io  s ir v e n  de cimponente in te rm e d io , pueden p e rte n e c e r , 

por ejem plo , a  l a  s e r ie  de l a s  n a f t a l i n a s ,  o de p r e fe r e n c ia , 

a  l a  s e r i e  de lo s  b e n z o le s . E l  s u b s t itu y a n te  que e s t á  ap to  

Para p a r t ic ip a r  en l a  form ación de com plejos m e tá lic o s , puede 

s e r ,  p or ejem p lo , un grupo h id r o x ilo  o , p a rtic u la rm e n te , un 

grupo a lc o x i ;  e n tre  lo s  grupos a l c o x i  han de ponerse de r e l i e  

v e , p a rtic u la rm e n te , e l  grupo e t o x i  y ,  an te to d o , e l  grupo30
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-m e to x i. Como componentes in te rm ed io s en tran  en co n sid e ra ­

c ió n , p o r c o n s ig u ie n te , por e jem plo , l o s  compuestos s ig u ie n  

t e s :

Am inobenzol, 

l-am ino-3-m et i lb e n z o l ,

1-am in on aft a l iñ a ,  

l-am ino-2-m et o x in a f ta l in a ,

á c id o  l-a m in o -2 -m e to x in a fta lin -6 -  o - 7 - s u l f ó n ic o ,  

l-a m in o -2 -m e to x i- o - 2 -e t  oxiben z o l , 

l-am ino-2-m et o x i-  o - 2 - e t o x i- 5 - m e t i lb e n z o l,  

l-a m in o -2 , 5 -d im e to x i-  o - 2 ,5 - d ie t o x ib e n z o l ,  

l-a m in o -2 -e to x i-5 -m e to x ib e n z o l, 

l-a m in o -2 -m e to x i-5 -e to x ib e n z o l, 

l-a m in o -2 -p ro p ilo x i-5 -m e to x ib e n z o l, 

l-a m in o -2 -o x i-5 -m e tilb e n z o l,

l-a c e t i la m in o - 2 - o x ib e n z o l (a  cuyo e fe c t o  e s  d is o c ia d o  después 

de e fe c tu a d a  l a  c o p u la c ió n , e l  grupo a c e t i l o ) .

Los azocomponentes de l a  fórm ula son d e r iv a

dos de l a  n a f t a l i n a  que co n tien e n  en p o s ic ió n -5  un grupo h i  

d r o x i lo ,  en p o s ic ió n -7  un grupo de á c id o  s u lfó n ic o  y ,  o en una 

de la s  p o s ic io n e s  1  y  2, inm ediátam ente en e l  n&cleo n a f t a l i  

n ic o  o , p o r l o  menos, en una de la s  p o s ic io n e s  1  y  2 , e n la z a  

do con é s t e  p o r un e s la b ó n  p u en te, e l  grupo -N H g -d ia zo ta b le . 

Como compuestos de e s t a  ín d o le  que co n tien en  e l  grupo -NHg- 

d irectam en te  en e l  n&cleo n a f t a l i n i c o ,  han de m encionarse por 

ejem plo: á c id o  l-a m in o -5 -o x in a ft a l i n - 7 - s u l f ó n ic o , á c id o  2-ami 

n o -5- o x in a f t a l in - 7 - s u l f ó n ic o ,  á c id o  2 -a m in o -5 - o x in a fta lin - l,7 -  

- d is u l f ó n ic o ,  y  ácid o  l-c lo r o - 2 -a m in o —5 - o x in a í t a l in —7 - s u lfó n i  

co .

Como compuestos de l a  com posición H-R^-NHg- que c o n tie

2^44ü4
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nen e l  grupo-NH^- en p o s ic ió n -2  e x te r n a , e s  d e c ir ,  engarzado 

por un e s la b ó n  de p u en te, se  han de in d ic a r ,  por ejem p lo , lo s  

s ig u ie n t e s  d e riv a d o s  d e l  á c id o  1 -  y  2 -a m in o -5 - o x in a fta lin - 7 -  

- s u l fó n ic o :

A cid o  1 -  (4  * -a m in o fe n il )-a m in o -5 -o x in a f t  a l i n - 7 , 3 * - d i s u l f  ó n ic o , 

á c id o  2 - ( 4 t-am inofenil ) -a m in o -5 -o x in s ft  a l i n - 7 - a u l f ó n ic o , 

á c id o  2 - (4 t-aminof e n i l ) -a m in o -5 -o x in a ít  a l  i n - 7 - s u l f  ó n ic o , 

á c id o  2- ( 3 ^ am inobenzoil)-am ino-5- o x in a f  t a l i n - 7- s u l f  ó n ico , 

á c id o  2—(4 *-amino benzoil^-am ino-5- o x i n a f t a l i n - 7- s u l f ó n ic o , 

e l  d e riv ad o  de u rea  a s im é tr ic o  de l a  fórm ula

además, a s i mismo, a q u e llo s  com puestos que se  d e riv a n  d e l 

á c id o  2 - a m in o - 5 - o x in a fta lin - 7 - s u lfó n ic o  que, además de en 

l a  p o s ic ió n -2  e s tá n  e n la za d o s, asim ism o, en l a  p o s ic ió n - 1  

d e l n ú cleo  de n a f t a l i n a ,  o s e a , por un a n i l lo  condensado con 

e l  n ú eiáo  n á f t a l i n i c o ,  con e l  gru po-N H ^ -d iazotable, como por 

ejem plo , lo s  compuestos de la s  fórm u las

Como p a rticu la rm e n te  v a lio s o  se  m uestra e l  á c id o  2 - ( 4*

-amin o f e n i l )-a m in o -5 -o x in a fta l i n - 7 , 3 ' - d is u lfó n ic o  de l a  fórmu 

l a

fórm ula R- -̂N=N-R -̂N=N**R^**BR2 con a r r e g lo  a l  método a r r ib a  

d e s c r i t o ,  t ie n e  lu g a r  l a  c o p u la c ió n  de diazocom puestos de

En l a  p rep a ra ció n  de lo s  am in o d isaxo co lo ran tes de l a
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la s  aminas de l a  fórm u la  Rn-NH en g e n e r a l, convenientem ente,
*** 2*

en medio lig e ra m e n te  á c id o , por ejem p lo , á c id o  a c é t ic o .  S i  

lo s  componentes in term ed io s H-Rg-NHg p resen tan  s ó lo  una red a  

c id a  a p titu d  de c o p u la c ió n , e n to n c e s , en g e n e r a l, son ventajjq 

samante copulados en form a de su s á c id o s  om ega-m etansulfónicos 

s ien d o  p o ste rio rm en te  d is o c ia d o  o tr a  vez e l  grupo de á cid o  

om ega-m etan sulfón ico. E l d ia zo ta d o  de lo s  aminomonoazocoloraR 

t e s  de l a  com posición R^-N^N-Rg-RHg Puede e fe c tu a r s e  conforme 

a  métodos u s u a le s ,  de suyo co n o cid o s, por ejem plo , con ayuda 

de ácid o  c lo r h íd r ic o  y  n i t r i t o  s ó d ic o , Los diazomonoazocompu93 

t o s ,  a s i  o b te n ib le s , son copulados seguidam ente en medio a l  

c a l in o ,  p or ejem p lo , á lc a lic a r b o n a to  a lc a l i n o ,  con lo s  azocom 

ponentes de l a  com posición H-R^-NHg.

Seg&n e l  p re se n te  procedim iento, son copulados lo s  d ia  

zod isazocom puestos de l a  fórm u la  in d ic a d a  a l  p r in c ip io ,  con 

azocomponentes t a l e s  que e s té n  a p to s , por s i  s o lo s ,  p ara  l a  

form ación  de compuestos m e tá lic o s  co m p lejo s. A l e fe c t o  en tran  

en c o n s id e ra c ió n , por e jem p lo , com puestos que co n tien e n  una 

agru p ación  ácid o  s a l i c i l i c a ,  siem pre que e s té n  aán co p u la b le s  

con lo s  d iazod isazocom p u estos r e s p e c t iv o s .  E l á c id o  l-o x ib e n a d -  

- 2 - c a r b o x i l ic o  mismo y  sus p rod u cto s de s u b s t itu c ió n , de suyo 

to d a v ía  c o p u la b le s , como á c id o  6 - m e t il- l- o x ib e n z o l- 2 - c a r b o x i  

l i c o ,  pueden co p u la rse  solam ente con una p a rte  de lo s  d iazj3 

disazocom puestos que en tran  en cu en ta  con e l  p re se n te  p ro ce d í 

m ien to , de p r e fe r e n c ia , con a q u e llo s  que, en p o s ic ió n  v e c in a  

a l  grupo amino d ia zo ta d o , e s tá n  l i b r e s  de s u b s t itu y e n te s  que 

d i f i c u l t a n  l a  c o p u la ció n , como grupos de á cid o  s u lt á n ic o .

Aquí se  m uestran como azocom ponentes, p a rticu la rm e n te  

v a l io s o s ,  8 -o x iq u in o lin a s , como por e jem plo , e l  ácid o  8 - o x i-  

q u in o lin -7- s u lfó n ic o  y ,  an te to d o , l a  8 -o x iq u in o lin a  misma.
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Los a m in o d isazo co lo ra n tes  son d ia zo ta d o s , ven taj osa- 

m ente, aeg&n e l  a s i  llam ado método in d ir e c t o ,  de modo que se 

có p a la  por e jem p lo , una s o lu c ió n  o su sp en sión  que co n tien e  e l  

am in o d isazo co lo ran te  en form a de una s a l  a l c a l i n a  y ,  convenían 

tóm ente, a&n un pequedo exceso  de á l c a l i  l i b r e ,  a s i  como l a  

n e c e s a r ia  ca n tid a d  de n i t r i t o ,  con un exceso  de á c id o  c lo r h i  

d r ic o  d i lu id o .

La co p u la c ió n  d e l am inodisazocom puesto con e l  azocom 

ponente de l a  Ind&le in d ic a d a  t ie n e  lu g a r , con v e n ta ja , en 

medio a lc a l in o ,  por ejem plo , a lc a l ic a r b o n a to -  o a lc a l in o - t ó  

r r e o - h id r ó x id o - a lc a lin o  eventualm ente b a jo  a d ic ió n  de mate­

r i a s  que fomentan l a  c o p u la c ió n , como p ir i d in a .

En g e n e r a l, es  recom endable, determ inar l a s  m a te ria s  

de p a r t id a  de modo que, en l o s  t r is a z o o o lo r a n t e s  e x is t e n  en 

suma dos grupos de á c id o  s u l fó n ic o .

Los nuevos t r is a z o o o lo r a n t e s ,  o b te n ib le s  conforme a l 

p rese n te  p ro ce d im ien to , correspond en a  l a  fórm ula g e n e r a l

R -̂N=N-Rg-N=N-R -̂N=N-R  ̂ ,

en l a  c u a l s i g n i f ic a n

e l  r a d ic a l  de un á c id o  l - o x ib e n z o l- 2 - c a r b o x l l i c o ,

Rg e l  r a d ic a l  de un componente in term ed io  de l a  s e r ie

de lo s  b e n zo les  o de la s  n a f t a l i n a s ,  de p r e fe r e n c ia  

de uno que c o n tie n e , en p o s ic ió n  v e c in a  a l  grupo azo 

que une Rg con R^, un grupo que e s t á  apto  p a ra  tomar 

p a rte  en l a  form ación  de com plejos m e tá lic o s , 

e l  r a d i c a l ,  en lazad o  en p o s ic ió n -6  a l  grupo azo 

que une Rg con R^, de un á c id o  5- o x i n a f t a l i n - 7-  

- s u l f ó n ic o ,  que en p or l o  menos una de la s  p o s i­

c io n e s  1  y  2 e s t á  e n la za d o , d ire c ta m e n te , o de p re fe _  

r a n c ia ,  por un esla b ó n  de puente con e l  grupo azo que
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une R  ̂ con R^, y

R  ̂ e l  r a d ic a l  de un grupo a z o , apto por a l  s o lo  p ara  l a

form ación  de com plejos m e tá lic o s .

E sto s  c o lo r a n te s  r e s u lt a n  ap rop iad os p a ra  t e ñ i r  la s

m a te r ia le s  más d iv e r s o s , p o r ejem p lo , f i b r a s  a n im a les, como 

la n a , Seda y  cu ero , pero p a rtic u la rm e n te  p ara  te ñ o r  y  estam ­

par m a te r ia le s  conteniendo c e lu lo s a ,  como algod ón , l ie n z o ,  se 

da a r t i f i c i a l  y  la n a  c e lu ló s i c a  a base de c e lu lo s a  regen erad a. 

Los c o lo r a n te s  pueden s e r  t r a t a d o s ,  ven tajosam en te , sobre l a  

f i b r a  y ,  en p a r t e ,  en e l  bailo t in t ó r e o  con m edios que ceden 

m etal según lo s  p ro ced im ien to s u n iversa lm en te  co n o cid o s. Oon 

v e n ta ja  se  puede a p l i c a r ,  p or ejem p lo , e l  p roced im ien to  con­

forme de l a  p a te n te  fr a n c e s a  nS 809 . 8 9 3 , segán e l  c u a l se 

t iR e ,  p rim ero, en e l  mismo baño, e fectu an d o  seguidam ente 

e l  tra ta m ie n to  con lo s  m edios que ceden m e ta l. Gomo medios 

que ceden m etal en tra n  en c o n s id e ra c ió n , a q u í, de p re fe re n ­

c i a ,  a q u e llo s  que son r e s is t e n t e s  fr e n te  a s o lu c io n e s  a l c a l i  

ñ a s , como t a r t r a t o s  de cobre com p lejos, y  o tro s  más.

tic u la rm e n te  v a l i o s a s ,  s i  se  t r a b a ja  segán  e l  p roced im ien to , 

de acuerdo con e l  c u a l son tr a ta d a s  p o ste rio rm en te  l a s  c o lo r a  

c io n e s  o estam paciones o b ten id as con lo s  c o lo r a n te s  exen tos 

de m e ta l, con t a l e s  s o lu c io n e s  acu o sas que co n tien en  produje 

to s  de cond ensación  de form ald eh id o  b á s ic o , a  base de com­

p u estos que p resen tan , a lo  menos, una vez  l a  agru p ació n  a t ¿  

m ica

en l a  m o lé cu la , p or ejem p lo , d ic ia n d ia m id a  y  d ic ia n d ia m id in a , 

o lo s  que, como por e jem p lo , cian am id a, pueden tra n sp o n e rse

En algun os caso s pueden o b te n e rse  c o lo ra c io n e s  p a r-



fá c ilm e n te  en t a l e s  com puestos y  qu.e co n tien e n  compuestos de 

c o b re , h id r o s o lu b le s , p a rtic u la rm e n te , co m p lejo s. T a le s  prqce 

d im ien tos e s tá n  d e s c r i t o s ,  por ejem p lo , en l a  memoria de l a  

P aten te e sp a ñ o la , n$ 1 7 4 . 1 1 0 .

Los s ig u ie n te s  ejem plos s ir v e n  p ara  d i lu c id a r  e l  in  

v e n to , s in  l im i t a r lo  de modo a lg u n o . A l e f e c t o ,  l a s  p a r te s  

s i g n i f i c a n  p a r te s  en p eso , l o s  por c ie n t o s ,  p o r c ie n to s  en 

p eso; la s  tem p eratu ras e s tá n  in d ic a d a s  en grados C e ls iu s .

EJEMPLO 1

3 0 ,1  p a r te s  de á c id o  2- m e t i l - 4-am in o-5-m e to x i-4 '- o x i a  

z o b e n zo l-3 -te a rb o x ilic o  son d is u e lt a s  b a jo  a d ic ió n  de l a  can­

tid a d  de s o lu c ió n  de h id ró x id o  s ó d ic o  n e c e s a r ia  p ara  e l  neu 

t r a l iz a d o ,  en 700 p a r te s  de agua t i b i a ,  c a z o la d a s  con 7 par 

t e s  de n i t r i t o  só d ico  corno s o lu c ió n  cu a tro  v e ce s  norm al y 

d ia z o ta d a s , después d e l en fria m ie n to  a  1 0 -1 2 ° , por a d ic ió n  

p r e c ip ita d a  de á c id o  c lo r h íd r ic o  d i lu id o ,  que c o n s is te  <bn 35 

p a rte s  de á c id o  c lo r h íd r ic o  a l  30 por c ie n to  y  100 p a r te s  

de agua. Después de term inada l a  d la z o ta c ió n , se  co p u la  a  

0 - 5 °  con una s o lu c ió n  a l c a l i n a  de carbon ato  só d ico  de 41 

P a rte s  de á c id o  2- ( 4 '-a m in o fe n il) -a m in o -5- o x i n a f t a l i n - 7 , 3 ' -  

- d is u l f ó n ic o .  Se a g i t a  mecánicam ente unas cuan tas h o ra s , se 

c a l ie n t e  a 50° ,  se  n e u t r a l iz a  con á c id o  c lo r h íd r ic o  h a s ta  que 

a l  P ap el a m a r illo  b r i l l a n t e  acu sa  in d ic a c ió n  aproximadamente 

n eu tra*  y  se p r e c i p i t a  e l  c o lo ra n te  por a d ic ió n  de 20 p a r te s  

de c lo r u ro  só d ic o  sobre 100 p a r te s  en volum en. Después d e l  en 

fr ia m ie n to , e s  separado por f i l t r a c i ó n  y  lavad o  oon s o lu c ió n  

de c lo r u r o  só d ico  a l  25 por c ie n t o .  E l  c o lo ra n te  es  d is u e lto
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b a jo  a d ic ió n  de 1 2 ,5  p a rte a  de s o lu c ió n  de h id ró x id o  só d ico  

a l  30 p or c ie n to  en 1 .500  p a r te s  de agua, m ezclado con 7 

p a rte s  de n i t r i t o  só d ico  como s o lu c ió n  cu a tro  v e ce s  norm al, 

y  d ia zo ta d o  a  10 - 15° ,  p o r a d ic ió n  p r e c ip ita d a  de 60 p a rte s  

de á c id o  c lo r h íd r ic o  a l  30 por c ie n t o ,  que fu ero n  d i lu id a s  

con 120 p a rte s  de agua. Se hace a g i t a r  m ecánicam ente unas 

cuantas h o ra s , se  d e stru y e  e l  exceso  de n i t r i t o  con ácid o  s u l  

fa n ín ic o ,  se  a d ic io n a , p rim ero, una s o lu c ió n  lig e ra m en te  á c i  

do c lo r h íd r ic o  de 1 4 ,5  p a r te s  de 8 -o x iq u in o lin a  y ,  seg u id a ­

m ente, una s o lu o ió n  de 60 p a r te s  de carbonato só d ico  en 250 

p a rte s  de agu a. La tem p eratu ra  e s  m antenida p or a d ic ió n  de 

h ie lo  a  5 -10 $ . Después de term inada l a  co p u la ció n  se c a l ie n  

t a  aproximadamente a 70° ,  s e  a d ic io n a  10 p a r te s  de c lo r u r o  

s ó d ic o  sobre 100 p a r te s  en volumen y  se sep ara  e l  c o lo ra n te  

por f i l t r a c i ó n .  R ep resen ta  secado un p o lv o  n egru zco , que 

se d is u e lv e  en á c id o  s u l f ú r ic o  con cen trad o , con un a z u l  s u c io , 

en agua, con un c o lo r  v i o l e t a  a zu la d o , y  cuya c o lo r a c ió n  cu 

p r i f ic a d a  r e p re s e n ta  sobre algod ón un a z u l marino verd o so , 

de buena s o l id e z  a  l a  lu z  y  eminentem ente s ó l id a  a l  la v a d o .

Se l l e g a  a  un c o lo ra n te  que t iñ e  en un m atiz  aún más 

ve rd o so , s i  e l  l-a m in o -2 -m e to x i-5 -m e tilb e n z o le s  s u b s t itu id o  

por l-a m in o -2 , 5-d im e to x ib e n z o l. P e ro , s i  se emplea en e s te  

lu g a r  e l  1-am in ob en zol, no s u b s t it u id o , en to n ces se  o b tie n e  

un a z u l intensam ente r o j i z o .  S i  se s u b s t itu y e  e l  á c id o  2 - ( 4 '-  

-e m in o fe n il ) -a m in o -5 -o x in a ft a l i n - 7 ,3 '  - d is u l fó n ic o  por e l  á c i  

do 2-am in o-5- o x i n a f t a l i n - 7- s u l f ó n ic o ,  se  l l e g a  a  un a z u l m ari 

no n e g ru z c o .

-  9 -

EJEMPLO 2.
3 8 ,1  p a r te s  de á c id o  2-m e til-g -a m in o -5-m e to x i-4 ' - o x i  

a z o b e n z o l-3 '* * c a r b o x ilic o - á c id o -5 ' —s u lfó n ic o  son d is u e lt a s  ba
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jo  a d ic ió n  de l a  ca n tid a d  de s o lu c ió n  de h id ró x id o  só d ico  

n e c e s a r ia  p a ra  l a  n e u t r a l iz a c ió n ,  en 700 p a r te s  de agua t i  

b ia ,  m ezclad as con 7 p a r te s  de n i t r i t o  só d ico  como s o lu c ió n  

4 v e ce s  norm al, y  d ia zo ta d a s  después d e l e n fria m ie n to  a  10- 

- 1 2 °  por p r e c ip ita d a  a d ic ió n  de á c id o  c lo r h íd r ic o  d ilu id o  

que c o n s is te  en 35 p a r te s  de á c id o  c lo r h íd r ic o  a l  30  por 

c ie n to  y  100 p a r te s  de agu a. Después de term inada l a  d ia z o ta  

c ió n , se  co p u la  a  0 -5 ° oon una s o lu c ió n  carbon ato  só d ic o  a í  

c a l in a  de 33 p a r te s  de á c id o  2- ( 4 *-a m in o fe n il)-a m in o -5-o x in a f  

t a l in a 7 - s u l f ó n io o .  Se a g it a  mecánicam ente unas cuantas h o ra s , 

se c a l ie n t a  a  50°, se n e u t r a l iz a  con á cid o  c lo r h íd r ic o  h a s ta  

que p a p e l a m a rillo  b r i l l a n t e  in d ic a  aproximadamente n eu tro  y  

se  p r e c i p i t a  e l  c o lo ra n te  p o r a d ic ió n  de 20 p a r te s  de c lo r u r o  

s ó d ic o  sobre 100  p a r te s  en  volum en. Después d e l en fria m ien to  

es sep arad o p or f i l t r a c i ó n  y  la v a d o  con s o lu c ió n  de c lo ru ro  

s ó d ic o  a l  25 por c ie n to .  E l c o lo ra n te  e s  d is u e lt o  b a jo  a d i 

c ió n  de 1 2 ,5  p a r te s  de s o lu c ió n  de h id ró x id o  só d ico  a l  30 

por c ie n to  en 1500 p a r te s  de agua, m ezclado con 7 p a r te s  

de n i t r i t o  só d ico  como s o lu c ió n  4 v e ce s  norm al, y  d ia zo ta d o  

a  1 0 - 1 5 ° , p or a d ic ió n  p r e c ip it a d a  de 60 p a r te s  de á c id o  d o r  

h íd r ic ú  a l  30 por c ie n to ,  que fu e ro n  d i lu id a s  con 120 p a r te s  

de agu a. Se a g i t a  mecánicamente duran te unas h o ra s , se des­

tru y e  e l  exceso  de n i t r i t o  con á c id o  s u lf- a m ln ic o , se  a d ic io  

n a , prim ero, una s o lu c ió n  lig e ra m e n te  á c id o  c lo r h íd r ic a  de 

14,5  p a r te s  de 8 -o x iq u in o lin a  y ,  seguid am ente, una s o lu c ió n  

de 60  p a r te s  de carbon ato  s ó d ic o  en 250 p a r te s  de agua. La 

tem p eratu ra  es m antenida p or a d ic ió n  de h i e lo  a  5 -10 ° . Des¡ 

pués de te r in a d a  l a  co p u la ció n  se c a l ie n t e  a  más o menos 70° ,  

se a d ic io n a  10  p a rte s  de c lo r u ro  só d icp  sobre 100 p a r te s  a i 

volumen y  se  se p a ra  por f i l t r a c i ó n  e l  c o lo r a n te . R ep resen ta ,
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secad o, un p o lv o  n égruzoo que se  d is u e lv e  en á c id o  s u lfú r ic o  

concentrado con c o lo r  v i o l e t a  s u c io ,  en agua con a z u l y  que 

t iñ e  a lgod ón  con a r r e g lo  a l  p roced im ien to  de c u p r i f ic a o ió n  

p o s t e r io r  en uno o dos baños, en m a tic e s  de un a z u l m arino 

ve rd o so .

EJEMPLO 3 .

En un baño t in t ó r e o  que co n tie n e  4 .0 0 0  p a r te s  de 

agua 1 ,5  p a r te s  d e l  c o lo r a n te , o b te n ib le  conforme á l  ejem plo 

1 ,  prim er p á r r a fo , y  2 p a r te s  de carb o n ato  s ó d ic o  a n h id ro , se 

in tro d u c e  a  50° 100 p a r te s  de a lgod ón , se  hace s u b ir  l a  tem­

p e ra tu ra  en e l  cuero  de 20  m inutos a 90- 95°* adicion an d o 40 

p a r te s  de s u l f a t o  só d ic o  c r i s t a l i z a d o ,  y  se  t iñ e  durante 30 

m inutos a  90 - 100° .  Seguidam ente se  d e ja  e n f r ia r  a  a lre d e d o r 

de 70° ,  se  añaden 3 p a r te s  de t a r t r a t o  só d ico  de cobre comple. 

j o ,  de r e a c c ió n  aproximadamente n e u tr a , se  c u p r i f i c a  m edia lio 

a más o menos 80° ,  a c laran d o  seguidam ente l a  c o lo c a c ió n  

con agua f r í a .  En caso deseado puede s e r  enjabonada l a  c o lo r a  

c ió n  por tra ta m ie n to  p o s t e r io r  con una s o lu c ió n  que co n tien e  

5 p a r te s  de jabón y  2 p a r te s  de carbon ato  só d ico  an h id ro  en 

1000 p a r te s  en volumen de agu a, ge o b tien e  una c o lo r a c ió n  de 

un a z u l m arino verdoso de muy buena s o l id e z  a l  lavad o  y  buena 

s o l id e z  a  l a  lu z .

La in v e n c ió n , dentro  de su  e s e n c ia lid a d , puede s e r  

l le v a d a  a l a  p r á c t ic a  en o tr a s  v a r ia n te s  de r e a l i z a c i ó n  que 

se  in d ic a n  a t i t u l o  de ejem p lo , pudiendo em plear la s  propor­

c io n e s , m edios y  tem p eratu ras más adecuados a cada ca so : por 

quedar todo ó l lo  comprendido d en tro  d e l e s p í r i t u  de l a s  r e i ­

v in d ic a c io n e s .
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Hecha l a  d e s c r ip c ió n  d e l p re se n te  in v e n to , se  hace 

c o n sta r  que l a  p re se n te  s o l i c i t u d  se  acoge a  lo s  derechos 

de p r io r id a d  de l a  p a te n te  s u iz a  nS 69 . 428 , y  se  d e c la ra n  

como nuevas y  de p ro p ia  in v e n c ió n , l a s  s ig u ie n t e s  r e i v i n d i  

c a o io n e s :

1 3 .-P ro ce d im ien to  p ara  l a  p re p a ra c ió n  de t r is a z o c o  

lo r a n te s ,  c a r a c te r iz a d o  porque se  co p u la  diazodisazeoom pues 

to s  de aminas de l a  fórm ula g e n e r a l

Rl-N^-Rg-R-N-R^-NHg
en l a  c u a l  s i g n i f i c a n

e l  r a d io a l  de un á c id o  o x ib e n z o l- o - c a r b o x il ic o ,

Rg e l  r a d i c a l  de un componente in term ed io  de l a  s e r ie

de lo s  b e n z o le s , o de l a s  n a f t a l i n a s ,  de p r e fe r e n c ia  

de uno que c o n tie n e , en p o s ic ió n  v e c in a  a l  grupo azo 

que e n la z a  Rg con R^, un grupo que e s t á  apto  p ara  par 

t i c i p a r  en l a  form ación  de com plejos m e tá lic o s , y  

R^ e l  r a d i c a l ,  en lazad o  eh p o a ic ió n -6  a l  grupo a zo ,

de un á c id o  5 - o x i - n a f t a l in - 7 - s u l f 6 h ic o  que e s t á  en 

garzad o  en , p o r lo  menos, una de l a s  p o s ic io n e s  - 1 -  y  

- 2 -  d ire cta m e n te , o de p r e fe r e n c ia ,  por un esla b ó n  

de puente a l  g ru p o -n H g -d ia zo ta b le , 

con azocom ponentes que, por s i  s o lo s ,  e s tá n  aptos p ara  l a  f o r  

m ación de compuestos m e tá lic o s  co m p lejo s.

23 . -  P roced im ien to  segán  l a  r e iv in d ic a c ió n  1 3 , carao 

te r iz a d o  porque se  co p u la  d iazod isazocom p u estos de aminas de 

l a  fórm u la  g e n e r a l

R^-N=N-Rg-N=n-R^-nHg

J
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SR- l a  c u a l s ig n if ic a n . 2044Ü4
R

R

e l  r a d i c a l ,  en lazad o  en p o s ic ió n -4  a l  grupo azo , 

de un á c id o -  l - o x ib e n z o l- 2 - c a r b o x l l i c o ,

- e l  r a d ic a l  de un componente in term ed io  de l a  s e r ie  

de lo s  b e n zo le s , o de la s  n a f t a l i n a s ,  de p r e fe r e n c ia  

uno de l a  In d o le  que en p o s ic i6 n  v e c in a  a l  grupo azo 

que e n la z a  Rg con con tien e  un grupo que e s t á  apto 

Para P a r t ic ip a r  en l a  form ación  de com plejos m e tá lic o s , y  

R3 e l  r a d i c a l ,  en lazad o  en p o s ic ió n -6  a l  grupo a zo , de

un á cid o  5 - o x in a f t a l in - 7 - s u lf& n ic o ,  que e s t á  en lazad o  

en  p o s ic ió n -2  d irecta m en te  o, de p r e fe r e n c ia , p or un 

e s la b ó n  de p u en te, a l  gru p o -N H g-d iazo tab le , 

cou azo componentes que p or s i  s o lo s  son  a p to s p ara  l a  forma­

c ió n  de com puestos m e tá lic o s  com p lejos.

3 & .- P roced im ien to  según l a  r e iv in d ic a c ió n  23 , ca ra c­

te r iz a d o  porque se  cop u la  d iazod isazocom p uestos de aminas de 

l a  fórm u la  g e n e ra l

R-1.-M

HO3S-
-Rg-N=N- -NH- NH,

SO^h

en l a  c u a l s i g n i f i c a n

e l  r a d i c a l ,  en lazad o  en p o s ic ió n -4  a l  grupo azo , de 

un á c id o  l - o x ib e n z o l- 2- c a r b o x i l i c o ,  y  

Rg e l  r a d ic a l  de un componente in term ed io  de l a  s e r ie  de

l o s  b e n zo le s  que co n tie n e  en posiciÓ n-m  con re s p e c to  

a l  grupo azo que e n la z a  con Rg, un grupo a lc o x i  c<n 

a  l o  sumo, dos átomos de carbon o, con 8- o x iq u in o lin a . 

4 3 .-  P rocedim iento  según una de la s  r e iv in d ic a c io n e s  

la  a  3 -) c a r a c te r iz a d o  porque se d eterm in a la s  m a te r ia s  de 

P a r t id a  de t a l  modo que lo s  t r is a g o c o lo r a n t e s  que s e  van o r i -30



ginando co n tie n e n  2 grupos de á c id o  s u l fó n ic o .

$ 8 .— P rocedim iento  p ara  l a  p re p a ra c ió n  de trisazoco^  

lo r a n t e s .

Según se  d e s c r ib e  y  r e iv in d ic a  en l a  p re se n te  memoria 

d e s c r ip t iv a ,  que co n s ta  de c a to r c e  h o ja s ,  fo l ia d a s  y  e s c r i t a s  

a  máquina p o r una s o la  caram acompañadas de l a  docum entación 

re g la m e n ta r ia .

B a rce lo n a , Para M adrid, a  3 de j u l i o  de 1952 . -


	Bibliographic data
	Description
	Claims



