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por “"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE AZOCOLORANTES CONTENTER
DO CROMO®, a favor de la firma suiza, J.R. GEIGY.- A.G., de Basi-
lea (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente procedimiento se refiere a la preparacién de
monoazocolorantes azules, conteniendo cromo, gue se distinguen po
su eminente afinidad para 1la lana y fibras similares a lana, y
esto precisamente ya en bafic tintdéreo neutro hasta ligeramente
dcido. Por esta razdén resultan apropiados para el tefiido sdlido d
dichas fibras textiles, bajo condiciones no perjudiciales para la
fibra.

Se ha sencontrado gue se obtlene monoazocolorantes, conte-
niendo cromo, con estas valiosas propiedades, si se trata monoazo
colorantes libres de grupos de dcido sulfénico de la f£érmula gene
ral

OH

oacl)H, éo.so?_.m

R

en la cusl significa
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R hidrégeno, haldgeno, o el grupo metilo,
con medios que ceden cromo, bajo tales condicionses que 2 mo~
léculas de monoazocolorantes entran en enlace complejo con, a
lo menos, un dtomo de cromo.

Los monoazocolorantes segin el invento son obtenidos, si
se copula S5-nitro-2-amino-~l-oxibenzoles diazotados que pueden
estar substituldos en posicidbdn-4 por halégeno, de preferencia

por cloro, o por un grupo metllo, en medio alcalino con metil-

~amida del dcido l-oxi-naftalin-3,6-disulfénico, tratando los

monoazocolorantes obtenidos con medios que ceden cromo en tales
cantidades que a dos molédculas de colorante corresponde, por lo
menos, un 4dtomo de cromo. 351 componente de copulacién puede ser
preparado fécilmente, a base de dcido l-aciloxi-naftalin-3,6-di
sulfénico, 0 respsctivamente las sales alcalinas del mismo, por
transposicidn en el correspondiente cloruro del decido disulfdénico,
con ayuda de pentacloruro de fésforo y reaccidn de metilamina
bajo suaves condiciones, después de lo cual el grupo aciloxi se
transforma por saponificacién mediante calor, en medio alcalino
acuoso, en el grupo hidréxilo.

El cromado puede tener lugar segin diferentes métodos
conocidos, por ejemplo, por tratamiento con sales del cromo tri
velente en solucién acuosa, orgénica, por ejemplo, en etanol, o
en formamida y agua a temperatura slevada, transponlendo al
efecto, despuds de la separacién del disolvente orgdnico, el
compuesto de cromo complejo, convenientemente en la sal slcalina.
Pero con ventaja particular el cromado mismo es logrado en solu-
eién o suspensidn acuosa, con reaccién neutra hasta ligeramente
alcalina, por accién de las sales alcalinas de disalicilatocro
matos, mediante calor, empledndose en tales cantidades que estd

disponible, a lo menos, 1 Jdtomo de cromo pare 2 moléculas de co-
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lorante; convenlentemente se utiliza un exceso en medios de cro-
mado.

Los azocolorantes conteniendo cromo, conforme al invento,
son obtenidos, después del aislamiento mediante precipitacién con
sal, y despuds del secado, como polvos oscuros que se disuelven
bien en agus caliente, dando color azul verdoso. Ventejosamente
son mezclados con dispersantes de actividad superficial, y con
pequefias centidgdes de sales inorgédnicas de reaccidén bdsica, como
fosfato trisédico.

Tifien lana y otras fibras semzjantes a la lana, como se-
da, fibras de poliamida y poliuretano sintéticas, ya de bafio neu-
tro hasta débilmente dcido, que §ueda contensr, eventualmente,
sales aménicas de aproplados dcidos orgdnicos o inorgénicos, en
tonos de un azul verdoso muy wniformes, bien sdlidos a la hume-
dad y a la luz. Forman un valioso complemento del grupo de nue—
vos colorantes de lana, conteniendo cromo, que pueden tefiirse de
bafio neutro hasta ligeramente 4cido.

Ante similares colorantes conocldos, los productos segin

el invento se distinguen por su mejorado podsr de desarrollarse -

‘sobre la lana de bafio neutro hasta ligeramente dcido.

Los siguientes ejemplos ilustran el invento, sin limitar-
lo. Por partes se entienden partes en peso y las temperaturas es-
t4dn indicadas en grados centigrados.

EIEMPIO 1.

18,9 partes de B—ﬁiffo-z—amino—l—oxibenzol son disuel-
tas con 4 partes de hidréxido sédico en 200 partes de agua; se
ediciona 6,9 partes de nitrito sddico en 35 partes de agua, ¥y
se adiciona a gotas; esta mezcla,va wa temperatura gue no reba-
sa 3°, sobre 25 partes en volumen de 4cido clorhfdrico comc. en

100 partes de agua. Se obtiene una suspensidn del cuerpo diazol
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co que présenta una coloracidn rojopardusca. Despuds de termina-
da la diazotacidn se neutraliza la acidez de la suspensidén dia-
zolca mediante bicarbonato sddico hasta reaccidn neutra al
congo, después de lo cual es adicionada una solucidén de 34 par-
tes de 1,3,6-naftoldisulfometilamida (f= 257-259°) y 12 partes
de hidréxido sédico en 300 partes de agua de 0-3°. Después de
la adicidn de 5 partes de amonfaco a un‘25 por ciento se hace
subir 1la temperatura durante la noche paulatinamente & 20°. Se
guidamente es separado por filtracidn el colorante y lavado
con solucidn de sal comlin a un 5 por ciento.

2ifie 1la lana en bafio dcido, con matiz rojo azulado que
vira durante el cromado posterior a un azul verdoso.

Bl colorsnte puede ser cromado del modo sigulente:

Los turtds del colorante o,o'-dioxiazoico son suspeﬁdi-
dog en 1.000 partes de agua y 10 parfes de amonfaco al 25 por
ciento, mezclados a 80° con 100 pertes en volumen de una solu-—
cién de disalicilatocromato de amonio (conteniendo 3% en volumen
de Cr) y calentados durante 6 horas a 90-100°. Seguldamente se
adiciona 100 partes de sal comin; se separa por filtracién, a
aproximadamente 70°, el complejo de cromo gque se ha precipitado,
se lava con solucién de sal comin al 5 por ciento y se seca. For-
ma un polvo azul oscuro qus se disuelve en agua caliente, dando
coloracién azul, en dcido sulfirico concentrado da color azul
violeta. Para el uso es mezclado, ventajosamente, con fosfato
trisédico y un dispersante anionactivo.

El colorante tiile la lana en bafio neutro, hasta ligera-
mente dcido en un matiz azul verdoso con muy buenas solideces.

BJEMPLO 2.
15,4 partes de ééhiffééé;amino-l-oxibenzol son disusltas

con 4 partes de hidrédxido sédico en 200 partes de agua caliente;
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se adiciona 6,9 partes de nitrito sédico en 35 partes de agua y
se incorpora a gotas esta mezcla a una temperatura que no excedei
3°m a 25 partes en volumen de 4cido clorhfdrico conoc. en 100 par:
tes de agua. Se obtiene una suspensién del cuerpo diazoico que
presenta coloracidn rojoamarillenta. Despuéds de la terminacidn

de la diazotacién se neutraliza la acidez de la suspensién diazoi
ca con bicarbohato sbédico hasta reaccidén neutra al congo, después?
de lo cual se adiciona una solucidn de 34 partes de l,3,6-naft¢q§
sulfometilamida y 12 partes de hidrdxido sdédico en 300 partes de
agus de 0-30. Después se afiade 5 partes de amonfaco al 25 por §
ciento y se hace aumentar la temperatura durante la noche lente-
mente hasta 20°. Seguldamente se separa por filtracidn el colo-
rante formado; puede ser lavado con soluciéu de sal comin al 5
por cilento.

El colorante tiile la lana en bafio deido, con un matiz
rojo azuiado gue da, durente el cromado, un azul verdoso.

Se obtiene un colorante del todo similar, si se substi- ?
tuye, en el ejemplo que acaba de describirse, el diazocomponen-—
te por 16,8 partes de 5-nitro-2-amino-4-metil-l-oxibenzol.

51 se cromm estos colorantes segun el método indicado
en el ejemplo 1, se obtiene los compuestos de cromo complejo
correspondientes en forma de polves de un azul oscuro, que se
disuelven en agus caliente, dando un color azul, en dcido sul
firico concentrado con color azul-violeta.

Tifien la lana en bafic tintdreo neutro hasta ligeramente
4cido, en tonos de un azul verdoso.

EJEMPLO 3.

En una solucién &é"o,z ﬁéftes del colorante conteniendo
cromo, segun el ejemplo 1, en 400 partes de agua, al cual ha sido.
adicionada 1 parte de sulfato sédico anhidro y 0,3 partes de ace—i
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tato de amonio, se introduce a 40° 10 partes de lana, calentando
hasta la ebullicidén, hasta que el bafio queda prdcticamente agota
do, lo cual sucede al cabo de alrededor de ung hora. Ia lana,
tefilda de wmn intenso azul, verdoso, es aclarada y secada.

La invencidn, dentro de su esencialidad, puede llevarse

a la préctica en otras variantes de realizacidén que difieran emn

detalle de las indicedas a tftulo ae ejemplo, & las cuales alcan
zard lgualmente la proteccidn que se recaba. Podréd, pues, realizar
se, empleando los medios, proporciones y temperaturas méds adecuados
a cada caso: por quedar todo é1llo comprendido dentro del espiritu

de las reivindicaciones.

WOTA

Hecha la descripcién del presente invento, se hace cons-
tar gque la presente solicitud se acoge a los derechos de priori-
dad de la demanda sulza n? 78.211, depositada en Suiza el dfa 28
de marzo de 1952, y se declaran como nuevas y de propia invencidn,]
las sigulentes reivindicaciones:

18.— Procedimiento para la preparacién de azocolorantes
conteniendo cromo, caracterizado porque se trata monoazocolorantes

l1ibres de grupos de 4cido sulfdénico de la férmula general

OH - OH

Aepon- \
ozr-v NH- 80, -S0, - NH

R CHy CH

en la cual R significa hidrégeno, haldgeno, o el grupo metilo,

con medios que ceden cromo, bajo tzles condiciones que 2 molécu—



las de monoazocolorante entran en enlace complejo con, & 1lo menos,
un 4dtomo de cromo. |
28 ,- Procedimiento para tefilr lana y fibras similares a
lana, eon ba fio tintdéreo neutro hasta ligeramente dcido, caracteri-
5. zado porque se utilizan, al efecto, los colorantes monoazoicos con
téniendo cromo, obtenidos de acuerdo con la reivindicacidén 12,
3&,- Procedimiento para la preparacidédn de azocolorantses
conteniendo cromo.
Segin se describe y reivindica en la presente memoria des-
10. criptiva, que consta de siete hojas, foliadas y escritas a mdqui-
ne por una gsola cara, acompafiadas de la documentacién reglamenta-
ria. |
Madrid, a 27 de marzo de 1953.-
de Re GREIGY.-— A.G.
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