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MEMORIA DESCRIPTIVA

Ll presente invento se refiere a la preparación de com­
puestos de metales pesados, complejos, de colorantes o,o'—dioxi- 
-monoazoicos, libres de grupos de ácido sulfónico, que contienen, 
a lo menos, un grupo de amida del ácido sulfónico. Además, se 
refiere a la producción de coloranienes sólidas sobre lana y 
fibras similares a lana, bajo condiciones no perjudiciales, con 
ayuda de estos colorantes conteniendo metal.

Se ha encontrado que se obtiene colorantes metalizados 
valiosos, si se hace reaccionar compuestos que ceden metal, de 
metales pesados que forman complejos, con monoazocolorantes de 
la fórmula general

(-Y - -Z - SOg -

En esta fórmula significan
X un grupo hidroxilo que se,encuentra en posición-orto

X OH
' iA - II = K - B
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con respecto al grupo azo, o un substituyante que puede 
transponerse en *a&. grupo tal; 
un radical de la serie de los benzoles; 
un radical de un azocomponente que copula en posición 
vecina al grupo hidroxilo;
un eslabón de puente de la fórmula C0, SOg, SC^-O, o 
SOg-nR con R como símbolo para un radical alquilo de 
bajo peso molecular;
un radical de la serie de los benzoles; y 
un bajo minero entero.
Tanto A como B y Z pueden estar aún ulteriormente 

substituidos, si bien no deben llevar grupos intensamente áci­
dos, de efecto hidrosoluble, por los cuales han de entenderse 
los grupos que forman sales con carbonatos alcalinos bajo des­
plazamiento de dióxido de carbono, particularmente el grupo de 
ácido sulfónico y el grupo carboxilo.

13. eslabón de puente Y puede estar enlazado con los 
radicales A y B; de preferencia, le corresponde el signifi­
cado de un substituyente en anillos aromáticos.

Los colorantes conteniendo metal, según el presente in­
vento, por consiguiente, se caracterizan por la presencia de, a 
lo menos, un grupo de amida del ácido arilsulfónico que está li­
gado con el sistema cromóforo propiamente dicho, por un eslabón 
de puente electronegativo y por la ausencia de grupos intensa­
mente ácidos que forman sales.

Para la preparación de los colorantes monoazoicos, pue­
den utilizarse, como componentes diazoicos, los o-amino-oxiben- 
zolcompuestos que son usuales en azoquímica, substituidos, por 
ejemplo, por halógeno, grupos alquil-, nitro-, acil- y carbalcoxi 
amino-, aril y alquil-sulfónilo, que no contienen grupos ácidos
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de efecto hidrosoluble. Diazocomponentes utilizadles con la agru 
pa ción -Y-Z-S02-ÍHÍ2 como substituyentes, son por ejemplo: la 
amida del ácido 4-oxi-3-amino-difenilsulfon- o ceton-3'-sulfóni 
co, la amida del ácido 4-oxi-3-amino-difenilsulfon- o -ceton-4'- 
-metil-3'-sulfónico, la amida del ácido 5-cloro- o -5-nitro-4- 
—oxi-3-amino-difenilsulfon- o -ceton-3'-sulfónico, la (4'-sulfa 
mido-fenil)-etil-amida del ácido 4-oxi-3-aminobenzol-l-sulfóni- 
co, o el áster 4'-metil-sulfamidofenil) del ácido 4 - o xi -3 -amino 
benzol-l-sulfónico. Estos compuestos pueden ser preparados, por 
ejemplo, partiendo de 4-cloro-3-nitrb-difenilsulfonas, o -coto­
nas, y de ásteres fenólicos del ácido 4-cloro-3-nitrobenzol-l- 
-sulfónico, o respectivamente, de ácido 4-cloro-3-nitrobenzol-l- 
-sulfónico-N-alquila nilida, de modo que, eventualmente, primero 
es sulfonado, obteniéndose seguidamente los diazocomponentes de­
seados, por transposicián del grupo de ácido sulfánico en el 
grupo de sulfocloruro con ayuda de pentacloruro de fósforo, o 
ácido clorosulfánico, substitución del átomo de cloro por el 
grupo amino, con amoniaco o carbonato de amonio bajo condicio­
nes suaves, substitución del átomo de halógeno en posición-oíto 
con respecto al grupo nitro, por el grupo hidroxilo, con álcalis 
fuertes en caliente y reducción del grupo nitro en grupo amino. 
Como diazocomponentes con un orto-substituyente transponible en 
el grupo hidroxilo, entran en consideración, por ejemplo, los 
o-alcoxicompuestos correspondientes a los o-oxiaminobenzolcom- 
puestos enumerados. Son obtenidos a base de o-nitroclorobenzol 
compuestos substituidos de modo apropiado, por reacción de alca 
li alcohólico y reducción del grupo nitro en el grupo amino.

Como componentes de copulación, resultan utilizables los 
usuales en la química azoica, que copulan en posición vecina a un 
grupo hidroxilo aromáticamente enlazado, o enólico, exento de
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grupos áe ácido sulfónico y grupos carboxilo, por ejemplo, feno 
les, ñafióles, arilamidas del ácido acilacático, 5-Pirazolonas,
2,4-dioxiquinolinas, etc., que pueden llevar substituyentes 
usuales, no ionógenos. Azocomponentes con la agrupación -Y-Z-SO^- 
-HH2 como substituyante, pueden ser obtenidos, por ejemplo, par­
tiendo de 3-nitro-difenilsulfonas, o -cetonas, después del sulío 
nado sobre el correspondiente sulfocloruro y amida de ácido sul- 
fónico, por reducción del grupo nitro en el grupo amino y aceto- 
acétilación del mismo con dicetano, o por diazotación del mismo 
y transposición del grupo diazo en el grupo hidracino, según mó 
iodos usuales, y condensación con ásteres beta-cetocarboxilicos 
en 5-pirazolonas. Además, se puede, por ejemplo, hacer reaccionai 
cloruros del ácido tosiloxi-naftalin-sulfónico, convenientemente 
substituidos, con ácidos alquilamino-henzolsulfónicos, convertir 
el grupo de ácido sulfónico sobre el cloruro del ácido sulfónico 
en el grupo sulfamida, transponiendo seguidamente el grupo tosi- 
loxi por saponificación en el grupo hidroxilo.

La diazotación de diazocomponentes, utilizadles según el 
invento, tiene lugar con arreglo a mótodos usuales, en solución 
p suspensión que presenta acidez mineral con nitrito sódico, y la 
copulación, según el azocomponente en medio alcalino hasta lige 
ramente ácido, eventualmente en presencia de medios auxiliares^ 
como bases de piridina , a cuyo efecto se determinan los compo­
nentes de modo que en el azocolorante existe, a lo menos una vez, 
el grupo Y-Z-SOg-NHg.

Para la formación del complejo metálico resultan apropia
das las sales de los metales pesados bi- o trivalentes del grupo 
del hierro, del cobre y del cromo; particularmente valiosos para 
finalidades tintóreas son los compuestos de cromo y de cobalto,
complejos. Son obtenidos, según mótodos usuales, por reacción de
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soluciones acuosas de las sales del cromo trivalente o del cobal 
to bi-, o trivalente, con o,o'-dioxiazocolorantes, utilizables 
conforme al invento, en solución o suspensión acuosa u orgánica, 
bajo tales condiciones que, por 2 moles de colorante, entra en 
enla ce complejo, a lo menos, un átomo de metal pesado. Para la 
preparación de compuestos de cromo complejos, es particularmente 
ventajoso el tratamiento.en medios acuosos con sales alcalinas d€ 
dísalicilatocromatos. Con los monoazocolorantes (F), utilizables 
según el invento, pueden ser preparados, asimismo, compuestos de 
complejo metálico mixtos del tipo F-Me-F', en los cuales F* sig 
nifica cualquier colorante o,o'-dioxiazoico distinto de F, sin 
grupos ácidos de efecto hidrosoluble, y en el cual Me tiene la 
significación de Or o de Co. En cambio, a base de o-alcoxi-o'- 
-oxi-azocolorantes, utilizables según el invento, resulta conve­
niente, preparar primero los compuestos de cobre complejos, a 
cuyo efecto es substituido del modo conocido el grupo alcoxi, poi 
el grupo hidroxilo. Los compuestos de cromo y de cobalto, tintj$ 
reamente más valiosos, son obtenidos a base de los mismos, según 
métodos conocidos, por descuprificación, por ejemplo, mediante 
fuertes ácidos minerales, como ácido clorhídrico, o con comple- 
jonas, como el ácido etiliden-diamin-tetracético, después de 
lo cual son sometidos los o,o'-dioxiazocolorantes a cromado o 
al cobaltado. El cromado de los o,o'-dioxiazocolorantes, puede 
llevarse a cabo, asimismo, sobre la lana, según métodos usuales, 
en baño neutro hasta ligeramente ácido, con sales del cromo 
hexavalente; los colorantes exentos de metal, se prestan parti­
cularmente bien para el teñido de la lana, según método de ero 
mado en baño único.

Los colorantes, conforme al invento, conteniendo cromo o 
cobalto en enlace complejo, se distinguen por su muy buena afini-
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de caseína, fibras de superpoliamidas o superpoliuretanos, pe­
diendo ya, por esta razón, ser teñidos en baños tintóreos neu­
tros hasta débilmente ácidos, bajo condiciones no perjudiciales 
para las fibras. Al efecto, en esta operación, dan coloraciones 
muy uniformes, según composición, amarillas, anaranjadas, rojas, 
pardas hasta grises, de buena solidez a la humedad y a la luz, 
con notable solidez a los álcalis. Los nuevos colorantes conte­
niendo metal se distinguen en general de los colorantes conocidos 
conteniendo metal, que contienan un grupo de amida del ácido sul­
tánico directamente en el sistema cromóforo, por su mejorada ap­
titud de desarrollarse en baño tintóreo neutro. En casos indivi­
duales, resultan también de mejorada solidez al batanado ácido.

Los siguientes ejemplos ilustran la invención, sin limi­
tarla. Las partes son -en tanto no se advierte otra cosa- entendí 
das como partes en peso, y las temperaturas están indicadas en 
grados centígrados. Partes en volumen están con respecto a las 
partes en peso, en la misma proporción quo el litro al kilogramo.

EJEMPLO 1.
OH

complejo de Cr.

30.

fon-3'-sulfónioo son disueltas en 130 partes de agua caliente con 
15 pa rtes en volumen de lejía de sosa 10-n, mezcladas con 6,9 
partes de nitrito sódico (como solución al 33 por ciento) y adi­
cionadas, a gotas, después del enfriamiento, bajo agitación a 5-ld
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en una solución de 35 partes de ácido clorhídrico concentrado 
en 200 partes de agua. En esta operación, se va segregando el 
diazoniocompuesto que presenta color amarillo de limo, como 
precipitado cristalino fino. Por adición de bicarbonato sódico 
es graduado a reacción neutra al congo, y se vierte la disper­
sión del diazoniocompuesto a 0-3° en una solución de 2 1 , 1 par­
tes de l-acetilamino-7-oxinaftalina en 210 partes de lejía de 
sosa, 0 ,5-n y 150 partes en volumen de solución de carbonato 
sódico al 10 por ciento. Después de terminada la formación de 
colorante, se precipita ésta por adición de sal común, el cual 
es separado por filtración, dispersado en 800 partes de agua, 
calentando después de la a dicién de 200 partes de una solución 
de cromosalicilato de amonio (correspondiente a 7 , 6 partes de 
^ 2^3  ̂ durante 20 horas bajo reflujo a ebullición, en cuya ope 
ración se va segregando el complejo de cromo como substancia re 
sinosa. Se deja enfriar, se separa el colorante de complejo de 
cromo que se ha convertido por solidificación en una masa que­
bradiza y se seca el mismo. El polvo azul oscuro que se ha obte­
nido asi, resulta, después de mezclado con fosfato trisódico, 
bien soluble en agua. El nuevo colorante tiñe la lana en baño 
neutro, o ligeramente ácido en tonos grises de eminente solidez 
a luz, lavado y batanado. Colorantes con un matiz algo más verdo­
so y que, por lo demás, presentan propiedades similares, son ob­
tenidos, al substituir las 2 1 , 1 partes de l-acetilamino-7-o?dLnaf 
talina, por 2 2 , 8 partes de l-carbometoxiamino-7-oxinaftalina, o 
por 2 7 , 4 partes de áster metoxietílico del ácido 7-oxinaftil-(l)-
-carbámico.

La amida del ácido 2-amino-l-fenol-4-fenilsulfon-3'-sul
fónico puede prepararse del modo siguiente.

Se convierte ácido 4-cloro-3-nitro-l,l'-difenilsulfon-
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-3'-sulionioo, por calentamiento con pentacloruro de fósforo, en 
cloruro de ácido 4-cloro-3-nitro-l,l'-difenilsulfon-3'-sultánico, 
y seguidamente por transposición con a moníaco gaseoso seco en 
benzol, en la amida del ácido 4-cloro-3-nitro-l,l'-difenilsul- 
fon-3'-sultánico y, seguidamente, por transposición con amoníaco 
gaseoso seco en benzol, en la amida del ácido 4-cloro-3nitro-l,l'- 
-diíenilsulfon-3'-sulfónico. Por calentamiento con lejía de soso 
diluida se substituye el átomo da cloro pór el grupo hidroxilo, 
transponiendo por subsiguiente reducción con sulfuro sódico el 
grupo nitro en el grupo amino.

EJEMPLO 2.

OH

15.

20.

25.

30,

- N = N -
C = HL

Complejo Cr

3 2 , 8  partes de amida del ácido 2-amino-l-fenol-4-fenil- 
sulfon-3'-sulfónico son diazotadas como en el ejemplo 1 y neu­
tralizadas con bicarbonato sódico, siendo vertidas a 0-5° sobre 
una solución de 18,4 partes de l-fenil-3-metil-5-pirazolona y 
20 partes de carbonato sódico en 200 partes de agua. Después de 
terminada la formación de colorante se precipita con sal y se se­
para el colorante segregado por filtración. Seguidamente se sus­
pende el mismo en 1.000 partes de agua, se adiciona 200 partes 
de una solución de cromosalicilato de amonio (correspondiente a
7,6 partes de CrgO^) y se calienta durante 24 horas a ebullición 
bajo reflujo, y se precipita el colorante de complejo de cromo,
formado por adición de sal común, se filtra después del enfria­
miento y se seca. El polvo pardorrojizo asi obtenido tiñe la
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lana en baño neutro o ligerapent e ácido en tonos anaranjados muy 
sólido s al lavado, batanado y al agua de mar, de eminente soli­
dez a la luz.

EJEMPLO 3.

OH

SO,

Complejo Cr

3 2 , 8  partes de amida de ácido 2-amino-l-fenol-4-fenilsul- 
fon-3'-sulfónico son diazotadas como en el ejemplo 1 y copuladas 
con arreglo al ejemplo 2 con 21,9 partes de l-(3'-clorofenil)- 
-3-metil-5-pirazolona. El colorante, aislado por precipitación 
mediante sal común y separado por filtración, es dispersado en 
800 partes de agua y calentado durante 3 horas a 80-90°, después 
de la adición de 60 partes de solución de acetato de cobalto 
(correspondiente a 3*54 partes de Co). Seguidamente se alcalini- 
za por adición de carbonato sódico, y se calienta aún 2 horas 
más a 80-90°, se mezcla con 700 partes de solución de sal común 
saturada y se separa por filtración el colorante, conteniendo 
cobalto, precipitado, aún caliente, y se seca. Así se obtiene un 
polvo pardo amarillento que tiñe la lana en baño neutro o lige­
ramente ácido en tonos de un amarillo anaranjado de eminente so­
lidez a la luz y muy buena solidez al lavado y al batanado.

EJEMPLO 4.
XI OH
,-N = N -

Complejo Cr

SOg- R - ^ - S O g  - HHg
CgHg
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14y4 partes Ae 4-cloro-2-amino-l-fenol son disueltas en 

17 partes de ácido clorhídrico concentrado y 100 partes de agua 
caliente y diazotadas después del enfriamiento bajo adición de 
hielo a 0-3° con una solución de nitrito sódico 5-n. Seguidamen­
te se neutraliza el diazoniocompuesto con bicarbonato sódico y 
se copula a 0-3° con una solución de 42,8 partes de g'sulfamido- 
N-etil-h-fenilamida del ácido l-naftol-5-sulfónico y 8,4 partes 
de hidróxido sódico en 400 partes de agua. Una vez terminada la 
formación de colorante se precipita éste por adición de sal co­
mún, dispersándolo en 650 partes de agua, se adiciona 7 partes 
de sulfonato sódico del áster butilico de ácido ricinólico y 110 
partes de una solución de cromosalicilato de amonio (correspon­
diente a 4,2 partes de Cr-gO^) y se calienta a ebullición bajo 
reflujo durante 20 horas. En esta operación se va formando una 
emulsión oleaginosa, de la cual, al enfriar, se va precipitando 
el colorante conteniendo cromo, en forma de una masa quebradiza, 
coherente, en el fondo de recipiente. Se filtra y seca y se mejz 
ola con fosfato trisódico. 31 polvo de color violeta, asi obteni­
do, tiñe la lana en baño que presenta ligera acidez acética, en 
tonos de un violeta de muy buena solidez a luz, lavado y batanado

La 3'-sulfamiáo-N-etil-L-fenilamida del ácido 1-naftol- 
-5-sulfónico, puede ser preparada del modo siguiente:

Acido l-naftol-5-sulfónico es esterificado con ayuda de 
sulfocloruro de toluol en agua, a temperatura elevada y reacción 
alcalina, y transpuesto después de riguroso secado con pentaclo- 
ruro de fósforo, en una suspensión de oxicloruro de fósforo, en 
cloruro del ácido 1-tosilnaftol—5-sulfónico. El cloruro del áci­
do sulfónico es condensado, en piridina, con ácido N-etilanilinrá^ 
-sulfónico, enH-etil-II-fenilamida del ácido l-tosilnaftol-5-
-sulfón 3'-sulf ónic o, el grupo de ácido sulfónico es converti­
do con a yuda de pentacloruro de fósforo en el correspondiente

- 10 -
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cloruro del ácido sultánico, siendo condensado con gas amonia­
cal en clorobenzol y, seguidamente, es saponificado el radical 
tosilo, por calentamiento al punto de ebullición, con lejía de 
sosa diluida.

EJEMPLO 5.
OH

OH,
-N = n -

- N H 2

Complejo de Co

3 2 , 8 partes de amida del ácido 2-amino-l-fenol-4-fenilsul 
íon-3'-sultánico son diazotadas como en el ejemplo 1, y vertidas 
después de neutralización con bicarbonato sódico a 2-5° en una 
solución de 15,1 partes de 2-oxinaftalina, 11 partes en volumen 
de'lejía de sosa 10-n, y 12 partes de sosa anhidra en 500 partes 
de agua. La formación de colorante queda terminada al cabo de 
aproximadamente 4 horas. Se calienta a 40° y se precipita el 
colorante por adición de sal común, se separa el mismo por fil­
tración, se le suspende en 700 partes de agua a 80°, se adiciona 
60 partes de solución de acetato de cobalto (correspondiente a 
3,54 partes de Co), se calienta durante 3 horas a 80°, se alcali 
niza por adición de carbonato sódico y se calienta aún durante 
3 horas más a 80°. Seguidamente se adiciona sal común, hasta que 
se va precipitando el colorante conteniendo cobalto, después de 
lo cual se filtra y se seca. El nuevo colorante, un polvo de un 
rojo vinoso oscuro, tille la lana de baño neutro o ligeramente
ácido en tonos rojos azulados de eminente solidez a la luz y muy 
buena solidez al lavado y al batanado.

EJEMPLO 6.
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-SOg - NH2

C = N
!
^ 3  Complejo de Cr

16,8 partes de 6-nitro-4-metil-2-amino-l-fenol son disueltas 
en caliente en 150 partes de agua con 18 partes de ácido clor­
hídrico concentrado y diazotadas a 2-5° por adición de 6,9 par­
tes de nitrito sódico (como solución al 33 por ciento) y hielo, 
y neutralizadas con b icarbonado sódico. 41)3 partes de 1— (3"- 
-sulfamido-3'-fenil-sulfonil-fenil)-3-metil-5-pirazolona son 
calentadas en 500 partes de agua, que contiene disueltas 22 par 
tes de carbona to sódico, a 60°, enfriadas a 3° y mezcladas con
áL diazoniocompuesto neutralizado a la temperatura del hielo. Se

o
mantiene a 0-5 , hasta que haya quedado terminada la formación de 
colorante, seguidamente se caliente a 65°, se adiciona 800 partes 
de solución de sal común, saturada, se separa por filtración, aún 
en caliente, el colorante segregado, lavándolo con solución de 
sal común. Seguidamente se dispersa el colorante monoazoico en 155 
partes de agua caliente, se adiciona 200 partes de una solución 
de cromosalicilato de amonio (correspondiente a 7,6 partes de 
^*2^3^' y se calienta durante 24 horas, a ebullición, en el re­
frigerante de reflujo, se deja enfriar, y se separa por filtra­
ción el colorante segregado que contiene cromo, y se seca. De ej3 
te modo se obtiene un polvo rojo pardusco que tiñe la lana en 
baño neutro o ligeramente ácido en claros tonos rojos de muy bue 
na solidez al lavado, batanado, agua de mar y a la luz.

Si se substituye en el ejemplo de arriba el 6-nitro-4- 
-metil-2-amino-l-fenol por 14,4 partes de 4-cloro-2-anino-l-fe- 

g 17.8 partes de 4,6-dicloro-2-amino-l-fenol, procediendo 

por lo demás de la misma manera como se describe en el ejemplo 6,
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se obtiene colorantes conteniendo cromo que tinen en tonos de 
un rojo mucho más amarillento, de propiedades de solidez, por 
lo demás similares.

La l-(3"-sulfamido-3'-fenilsulfonil-fenil)-3-metil-5- 
-pirazolona puede ser preparada de la siguiente manera:

Se condensa cloruro del ácido l-nitrobenzol-3-sulfónico 
según Fridel-drafts con benzol, en 3-nitro-l,l'-difenilsulfona. 
Por sulf onación con ácido sulfínico fumante al 26 por ciento, 
se obtiene el ácido 3-nitro-l,l'-difenilsulfon-3'-sulfónico que 
es transpuesto seguidamente por calentamiento con pentacloruro 
de fósforo en cloruro del'ácido 3-nitro-l,l'-difenilsulfon-3'-sul 
fónico y, seguidamente, por tratamiento con gas amoniacal en ben 
zol, en la amida del ácido 3-nitro-l,l'-difanilsulfon-3'-sulíó- 
nico. Luego es reducido el grupo nitro según Béchamp, y trans­
puesta la amida del ácido 3-amino-l,l'-difenilsulfon-3'-sulfóni- 
co por diazotaciÓn y reducción del diazoniocompuesto con sulfito 
sódico, según métodos usuales, en la amida del ácido 3-hidracino- 
-l,l'-difenilsulfon-3'-sulfúrico. Este hidracinocompuesto es con­
dénsalo, finalmente, con áster acetoacético.

EJEMPLO 7 .
OH

O 2-NH2

Complejo Or

37fl partes de 4'-sulfamido-IÍ-etil-N-fenilamida del 
ácido 2-amino-l-fenol-4-sulfónico son disueltas en 200 partes de 
agua con 20 partes en volumen de lejía de sosa 10-n, mezcladas 
con una solución de nitrito sódico al 33 por ciento (correspon-



-  14 -

5.

10.

20.

25.

20863 8

30,

diente a 6,9 partes de hall 0 2 ), o incorporadas a gotas a 5-10° en 
una solución de 40 partes de ácido clorhídrico concentrado en 
100 partes de agua. Seguidamente se neutraliza con bicarbonato 
sódico, se añade aún 3 partes de bicarbonato sódico y se adicio 
na a éllo una solución glacial de 21,9 partes de l-(3'-clorofe- 
nil)-3-metil-5-pirazolona, 12 partes en volumen de lejía de so­
sa 10-n en 300 partes de agua. Después de terminada la formación 
de colorante, éste es separado por filtración y cromado, como 
se indica en el ejemplo 1. Se obtiene un polvo pardo rojizo que 
tiñe la lana en baño neutro o ligeramente ácido, en tonos anaran 
jados muy sólidos a la luz, lavado y al batanado.

La 4'-sulfamidó-N-etil-íí-fenilamida del ácido 2-amino-l- 
-fenol-4-sulfónico, puede prepararse del modo siguiente.

N-etil-E-fenilamida del ácido l-cloro-2-nitrobenzol-4-
-sulfon-4'-sulfónico (obtenido por condensación de ácido E-etil-
-anilin-4-sulf ónico con cloruro del ácido l-cloro-2-nitrobenzol-
-4-sulíónico) es convertido por calentamiento con pentacloruro3s
de fósforo en cloruro¿4*-sulfo-N-etil-K-fenil-amida del ácido 
l-cloro-2nitrobonsol-4-sulfónico. Este es convertido luego, por 
transposición, con gas amoniacal seco en benzol, en la 4'-sulfa 
mido-E-etil-41-fenilamida del ácido l-cloro-2-nitrobenzol-4-sul 
fónico. Por calentamiento con lejía de sosa diluida se substitu­
ye el átomo de cloro por el grupo hidroxilo y el grupo nitro es 
transpuesto en el grupo amino por subsiguiente reducción con sul 
furo sódico.

- II = E

OH

Ó'co
- CU,

Complejo Cr.
KH - < 0

SO2NH2

35.
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29y2 partes de amida del ácido 2-amino-l-fenol-4-íenilce 

ton-3'-sulfónico son disueltas en 300 partes de agua con 20 par 
tes en volumen de lejía de sosa 10-n, mezcladas con 20 partes 
en volumen de solución de nitrito sódico 5-n y vertidas lenta­
mente a gotas a 5-10° en una solución de 40 partes de ácido olor 
hídrico concentrado y 100 partes de agua. A continuación se 
neutraliza la suspensión amarilla del diazoniocompuesto con bi­
carbonato sódico, se adiciona aún 5 partes de bicarbonato sódico; 
añadiendo una solución fría de 18,? partes de anilida acetoacé 
tica, 13 partes en volumen de lejía de sosa 10-n en 300 partes 
de agua. Al cabo de aproximadamente tres horas, ha quedado ter­
minada la formación de colorante. El colorante es precipitado 
por adición de sal común y separado por filtración. Seguidamente 
es suspendido en 500 partes de agua y se calienta a ebullición 
durante 10 horas después de la adición de 110 partes de una se) 
lución de cromosalicilato de amonio (correspondiente a 4,2 par­
tes de C^O^), se adiciona 500 partes en volumen de solución de 
sal común saturada, se calienta aún durante 2 horas a ebullición, 
se deja enfriar, se separa por filtración el colorante segregado, 
conteniendo cromo, y se seca. 31 colorante secado presenta el 
aspecto de un polvo pardo amarillento que, después de mezclado 
con carbonato sódico, se disuelve bien en agua caliente y que 
tiñe la lana en baño neutro o ligeramente ácido, en tonos de un 
amarillo dorado de muy buena solidez al batanado y agua de mar.

La 2-amino-l-fenol-4-fenilceton-3'-sulfamida puede ser 
preparada del siguiente modo.

El ácido l-oloro-2-nitrobenzol-feniíceton-3'-sulfónico, 
obtenido por sulfonado de l-cloro-2-nitrobenzol-4-fenilcetona es 
convertido por calentamiento con pentacloruro de fósforo en el 
cloruro del ácido l-cloro-2-nitrobenzol-4—fenilceton-3'-sulfónico<
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Este seguidamente es transformado, por transposición con amonía­
co en benzol, en la l-cloro-2-nitrobenzol-4-fenilceton-3'-sulfa 
mida. Por calentamiento con lejía de sosa diluida el dtorno de 
cloro es substituido por el grupo hidroxilo, siendo transpuesto, 
el grupo nitro, por subsiguiente reducción con sulfuro sódico 
en el grupo amino.

13,1 partes de 2-aminofenol-4-fenilsulfon-3'-sulfamida 
son diazotadas conforme a las indicaciones del ejemplo 1. ia 
suspensión ácida del diazoniocompuesto es vertida a 0-3° en una 
dispersión de 5,86 partes de carbometoxiaminonaftol-(l,7) y 4,22 
partes de l-(3'-clorofenil)-3-metil-5—pirazolona en 600 partes 
de agua. Seguidamente se adiciona hielo y 14 partes de amoníaco 
al 25 por ciento y se agita, a 0-3°, hasta que queda terminada 
la copulación. Luego se precipita la mezcla de los monoazocolo- 
rantes por adición de sal común y se separa por filtración. Sn 
güilamente se dispersa en 500 partes de agua, se adiciona 50 
partes de una solución de cromosalicilato de amonio (correspon­
diente a 1,9 partes de Ch^O^) y se calienta durante 16 horas 
a ebullición. Al enfriarse, se precipita el complejo mixto en 
el fondo del recipiente en forma de una masa grumosa que es se­
parada por filtración y secada. Se obtiene un polvo negro par­
dusco que tiñe la lana en baño neutro en tonos de un pardo inten30
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so do muy buena solidez a la luz, lavado y al batanado.
Se llega a colorantes de propiedades similares, si se 

substituye la 2-amino-l-fenol-4-fenilsulfon-3'-sulfamida por 
13,1 partes de 2-amino-l-fenol-4-ienilceton-3'-sulfamida, o la 
l-(3'-clorofenil)-3-metil-5-pirazolona poB 3,53 partes de 1-fe- 
nil-3-metil-5—pirazolona.

Se dispersa la mezcla de mcnoazocolorantes descrita en 
el ejemplo 9, en 600 partes de agua, se adiciona 2,? partes de 
carbonato sódico, se caliente a 80° y se añade 27 partes de una 
solución de acetato de cobalto (correspondiente a 1,6 partes de 
Co) y se calienta durante 5 horas a 80-90°. Seguidamente se de­
ja enfriar y se separa por filtración el colorante segregado y 
se seca. EL polvo pardo oscuro, así obtenido, tiñe la lana en 
baño neutro, o ligeramente ácido, en tonos pardos amarillentos 
de muy buena solidez a lavado, batanado y luz.

EJEMPLO 11.
Se disuelve una parte del colorante según el ejemplo 5 

en 4.000 partes de agua, se adiciona 10 partes de sulfato sódi- 
cp, se introduce a 50° 100 partes de lana, se calienta en el* 
transcurso de 45 minutos a ebullición y se mantiene durante 1 1/2 
horas en el punto de ebullición, bajo buenas pasadas de la lana,

*
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se enjuaga y se seca. La lana, tenida de este modo, en tonos 
rojos azulados, resulta altamente sólida al batanado, álcali 
rresistente y sólida al agua de mar y a la luz.

C u  a d r o

Diazocomponente Componente de 
copulación

Metal Color del com­
plejo metálico 
sobre la lana.

1) 2-amino-l-fenol-4- 
-fenilsulfon-3'-sul 
lamida

l- ( 3 *-clorofenil)^- 
-metil-5-pirazolona

Cr anaranjado

2) H 3 ,4-dimetil-l-fenol 
1-fenil-3-carboxiami 
do-5-pirazolona 2-naf 
tol

Cr pardo rojizo

3) M 1 -fenil-3-carboxi-5- 
-pirazolona 2-naftol

Cr rojo

4) H 2-naftol Cr violeta
5) M l-( 3 1-clorofenil)-3- 

-carboxílico amido-5- 
-pirazolona

Cr rojo

6) 6-nitro-2-amino-fe 
nol-4-fenilsulfon- 
- 3 '-sulfamida

l-( 3' -clorofenil)-3- 
-metil-5-pirazolona

Cr anaranjado pal 
dusco

7) )! 2-naftol Cr negro

8) H car borne toxiamino-naf 
tol-0,7)

Cr gris

9) 2-aminofenol-4-me- 
tilsulfona

3 '-sulfamido-etilani 
lida del ácido 1-naf 
t ol- 5-sulfóni c o

Cr bioleta-rojizo

10) 4-ni tro-2-amino fe 
nol

í! Cr violeta-rojizo
gris

11) 2-aminofenol-4-sul 
f etilaniljgo-4' -sul 
famida

acetilaminonaftol-
-(1,7)

Cr gris

12) carbornetoxiaminonaf- 
tol-(l,7)

Cr gris

13) H !! Co gris que tira 
al violeta

14), 2-aminof en o1-4-f enil 
ceton&3 '-sulfamida

1-f enil-3-me til-5-pi 
razolona

Cr anaranjado

15) !! Co anaranjado ama. 
rillento
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Diazocomponente Componente de 

copulación
Metal Color del comple 

jo metálico sobre 
la lana.

16) 2-aminof enol-4-fe— 
nilceton-3'-sulfa— 
mida

l-(3'-clorofenil)-
-3-metil-5-pirazo-
lona

Cr anaranjado

17) n 2-naftol Cr violeta
18) M n Co rojo que tira a 

violeta
19) 6-nitro-2-aminof endL 

-4-fcnilceton-3'-sul 
famida

3,4-dimetil-l-f enoH Cr pardo

20) 2-amino-1-fenol-4-fe 
nilsulfon-3'-sulfami 
da

2,4-dioxi-quínoling Cr rojo

21) 2-amino-l-fenol-3'- 
-sulfamida (4'-metil 
fenil)-sulfona

l-fenil-3-metil-5-
-pirazolona

Cr anaranjado

22) 2-amino-l-fenol-4- 
-( 4'-me tilf enil)-ce 
ton-3'-sulfamida

2-naftol Co rojo azulado

La invención, dentro de su esencialidad, podrá ser lie 
vada a la práctica en otras variantes de realización que difie­
ran en detalle de las indicadas a título de ejemplo, a las cua­
les alcanzará igualmente la protección que se recaba. Podrá, 
pues, realizarse, empleando los medios manuales o mecánicos, 
las temperaturas, proporciones y tiempos más convenientes para 
cada caso: por quedar todo állo comprendido dentro del espíritu 
de las reiv indicaciones.
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Hecha la descripción del presente invento, se hace cons 

tar que la presente solicitud se acoge a los derechos de priori 
dad de la demanda suiza ne 78.599, y se declaran como nuevas y 
de propia invención, las siguientes reivindicaciones:

!&.- Procedimiento para la preparación de colorantes mo- 
noasoicos conteniendo metales pesados, caracterizado porque se 
trata, según métodos conocidos, un monoazocolorante de la fórmu 
la general

1 0 .

15.

20.

25.

A
( - Y - S°2 * HHg)n

en la cual significan
A un radical de la serie de los benzoles;
B un radical, que copula en posición vecina al grupo hi-

droxilo, de un azocomponente;
X un grupo hidroxilo que se encuentra en posición-orto

con respecto al grupo azo, o un substituyente que puede 
convertirse en tal grupo hidroxilo;

Y un eslabón de puente de la fórmula C0, SOg, S0p-0,
o SOg-HR, con R como símbolo para un radical 
alquilo de bajo peso molecular;

Z un radical de la serie de los benzoles; y
n un numero entero bajo,

cuyo monoazocolorante no contiene grupos ácidos que forman sales, 
eventualmente en mezcla equimoleoular con un colorante o,o'—dioxi



efecto hidrosoluble, con medios que ceden cromo, o cobalto, bajo 
tales condiciones que, a lo menos 1 átomo do metal por dos moljí 
culas de colorante es ligado en enlace complejo.

2&.- Procedimiento según la reivindicación 18, caracteri­
zado porque so utilizan monoazocolorantes de la fórmula general

en la cual B, Y y Z tienen el significado arriba indicado.
. 3-.- Procedimiento según la reivindicación 18, caracteri­

zado porque se utilizan monoazocolorantes de la fórmula general

en la cual A, Y y Z tienen el significado arriba indicado.
48.- Procedimiento para la preparación de monoazocolorante 

conteniendo cromo, sobro la fibra, caracterizado porque se trata 
monoazocolorantes de la fórmula general

OH
A

*S7*¿i. OH
A - K N - B ( - Y-Z - SOg -

en la cual significan
A un radical de la serie de los benzoles;
B el radical que copula en posición vecina al grupo iiidro-

xilo, de un azocomponente;
un grupo hidroxilo, que se encuentra en posición-orto con 
respecto al grupo azo, un substituyante transponible en un
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tal grupo hidroxilo.

Y un eslabón de puente de la fórmula 00, 302* SOg—0,
o SC^-RR, con R como símbolo para un radical alquilo 
de bajo peso molecular;

Z un radical de la serie do los benzoles; y
n un número entero, bajo,
que no contiene, grupos ácidos que forman sales, sobre la lana 
con sales del cromo hexavalente.

5-.- Procedimiento para teñir la lana y fibras similares 
a lanaqi caracterizado porque so utiliza, al efecto, los coloran­
tes conteniendo metal pesado, de acuerdo con las reivindicaciones 
1 a 3; en baños tintóreos neutros, hasta ligeramente ácidos.

.63.- Procedimiento para la preparación de colorantes 
monoazoicos, conteniendo metales pesados.

Según se describe y reivindica en la presente memoria 
descriptiva, que consta de veintidós hojas, foliadas y escritas 
a máquina por una sola cara.

Madrid, a 6 de abril de 1953*—
J. R. GzOGY.- A.G.

n.a.
JAiME K5ERN
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