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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE CCHMPUESTOS COMPLE-
JOS DE KETAL PESADO DE COLORARTES liONOAZOICOS", a favor de
la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME, domiciliada en BASILEA
(Suiza).

BENORIA DeSCRIPTIVA

Este invento se refiere a nuevos y veliosos com-
puestos complejos de cromo o cobalto de coloranteso~-oxi-
-o'~aminomonoazoicos de la serie azonaftalinica, y de pre-~
ferencia de la serie bencenazo-beta~aminonaftalinica, que
contienen un grupo sulfonalquilamido cuya cadens alkilicae
lleva una agrupacién O~éster inorgdnica. Como agrupacidén
O-éster cabe mencionar, a titulo de ejemplo, el grupo éster
fosfdrico y sobre todo el grupo sulfato.

La cadena alkilica del radical sulfonamido es, +

con ventaja, s6lo una cadena de peso molecular bajo, even-
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tualnente interrumpida por heteroitomos, de 6 utpmos de car-—

bono a lo sumo; la agrupacidén O-éster se halla convenientemente

en posicidén gamma o beta de esta cadena alkilica, cuyo

Ztomo de carbono situado en a2lfa estd ligado al 4dtomo de

amidonitrégeno. &ste Wltimo puede llevar un substituyente,

como un radical alkilo, fosfato o sulfatoslkilo, aralki-

lo o arilo. Sumemente valiosos son los colorantes de esta

Indole gue contienen un grupo sulfonamido de la férmula

cm—1H2m~1

~50 = NH~CHCHOSO JH

Cr1Hon-1

donde m y n significan sendos ndmeros enteros positivos por
valor de 3 a lo sumo. -

E1l grupo sulfonalqdilamido caracteristico puede
estar unido a un ndcleo aromético tanto en el radical del
componente de copulzcidn como en el radical del componente
diazoico. Log colorantes pueden presentar también dos de
tales grupos, por ejemplo uno en el radicel del componente

diazoico y uno en el radical del componente de copulaciéne
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Sumanpents valiosos son los compuestos complejos
de cobalto y de cromo de colors-tes o-oxi-o'=aminomonoazoicos,
prrovistos de grupos nitro, que presentan un ;rupo sulfamido
de la Indecle indicade, por ejemplo un zgrupo sulfon-N-alfa-
~sulfatoalkil-amido.

Para preparar los compuestos complejos de cobalto

y cromo de este invento se pueden tratar colorantes o-oxi-

~o'-amincmonoazoicos de la serie azonaftallnica, que llevan
un grupo O-&ster inorgdnico, con agentes cesionmrios de cromo
o cobalto, en medio débilmente dcido hacsta débilmente alcalino.

Como agentes cegionarios de cromo o cobalto entran
en consideracién, por ejemplo, el Ffluoruro de cromo, el ace-
tato de cromo, el sulfato de cobalto, etce.

L1 tretamiento con los agentes cesionarios de cro-
mo o cobalto se efectdéa, segin el invento agul expuesto, de
preferencie de tal modo gue se origine un colorante cromosc O
cobaltoso que contenga 2 moléculas de colorante monoazoica
en enlace complejo a un 4tomo de cromo o cobalto. En conse-
cuencie, la metalizacién se efectiia convenientemente con los
agentes cesionarios de cromo o cobalto y por los métodos que,
segin le experiencia, proporcionan compuestog complejos de
cromo o cobalto de dicha composicidn. Se recomienda, en ge-
neral, emplear por unz molécula de un colorante wmenocs de un
4dtomo, o de prefersncie slrededor de medio €tomo, de cromo
o cobalto y/o efectuar la metalizacién en medio muy débil-
mente dcido hasta ligeramente alcalino. Zn conssecusncia son
tanbidn aptos para la realizacibn del procedimiento los come
puestos crémicos o cobalticos sstables en medio alecalino, como
por ejemplo los compuestos complejos de cromo ¢ cobalto de

los 4dcidos oxicarboxilicos aliféticos o de los #cidos dicar-
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boxIlicos. Como ejemplos de “Zcidos oxicarboxilicos slifdticos
0 respectivarsnte dcidos dicarboxlliicos cabe mencionar, entre
otros, el dcido léctico, el 4cido glicdlico, el &cido ci-
trico. y en particular el 4cido tartérico, mientras de los

5 &cidos o=oxicarboxflicos srométicos merecen mencién, por
ejemplo, los de la serie bencénica, como el dcido 4=, 5=

0 &~metil~l-oxibencen-2-carboxilico y, sobre todo, el 4cido

1~oxibencen~carboxilico no ulteriormente substituldo. Como

agentes cesionarios de cobalto son también aptos, en cembio,
10. compuestos sencillos del cobalto bivalente, como el acetato

de cobalto 0 el sulfato de cobalto y eventualmente tembién

el hidréxido de cobalto. Los compuestos complejos de cromo

1:1 de colorantes monoazoicog, con o sin el grupo sulfamido
% ) indicado, entran izualmente en consideracién como agentes
% : 15. cegionarios de cromo.

La transformacidén de los colorante:s: en los com-
puestos complejos de metal res=do se realiza con ventaja
en frio o calentando, en abierto o bajo presibn, por ejemplo
por debajo de 902, y de preferencia a temperatura de 0 a 302,

eventualmente en presencia de aditivos apropriados, por ejemplo

20,
en presencia de sales de dcidos orgénicos, de bases, de di-
golventes orgénicos o de otros agentes favorecedores de la
formacidén de complejo:
. 4 la metelizscidén indiczds puede someterse un
3' 25, colorante monoagoico homogéneo; rero en circunstsncias pue-

den netzllizarse con ventaje de la maners sefialadsa mezclas
de dos colorantes distincos, de los gue uno g6lo o ambos co-

rresponden & la definicidn que se ha expussto. Ademéds, un

colorante o-oxi-o'=~aminomonoazoico puede hacerse reaccionar

i 30. con un compuesto complejo crémico 1:1 de un colorante o0,0'~-
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dioxi=~ u o-oxi-o'-aminomonoazoico paia formar un compuesto
complejo mixto e cromo que contenga dos colorantes distintos,
de los cuales uno pof lo menos corresponda a la definicién ex~
prreseda. Los colorantes monoazolcos de pertida pueden obtenerge
por esterificacién de los colorantes o-oxi-ol=aminomonozoicos
no metélicos que presentan un grupo sulfon~N-oxialkilamido.

Como agentes de esterificacién cabe mencionar el
pentéxido fosférico, el oxicloruro fosidérico y sn particular
el 4cido sulidrico concentrado y el 4cido clorosulfénico.

La esterificacibén del grupo hidroxilo en la agru-
pacién sulfon-FN-oxialkilamido puede llevarse a cabo por tra-—
tamiento del colorante en une base terciaria, por ejemplo pi=-
ridine o trietilaminz, con haluros de &cido fosfbrico o sule-
fédrico, de preferencia & temperaturas de 0 & 302; al diluir
con ague o mezclas de agua y hielo, los ésteres originados
se precipitan por lo general y pueden aislarse por filtraciébn.

Lo esterificacién puede llevarse a cabo ventajosa—
mente por medio de dcido sulfdrico concentrado.

Eventuaslmente la esterificad én puede efectuarse
en disolventes orgénicos inertes, por ejemplo en dimetilfor-
mamida, en presencia de zgentes ligadores de &4cido, como el
acetato sédico o el carbonato sbdico.

Los colorantes de partida, que ademés de uno
0 varios grupos sulfon-oxialkilamido pueden contener los
néds diversos substituyentes (por ejemplo dtomos de halégeno,
grupos nitro o nitrilo, radicales scilamino, alkilo o alcoxi,
grupos sulfo, grupos de dcido carboxilico, de éster'carboxilico:
y caerbsmido, grupoc de 4cido sulfénico y otros grupos sulfe- )

mido), se obtienen copulando componentes de copulacién, co-

pulables en posicién vecina a un grupo amino, coh compuestos
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o-oxidlazoicos, de preferencia de la serie bencénica.
Como ejemplos de compuestos diazoicos de esta
Iindole, cabe mencionar los de las siguientes o-oxiami-

nagsd

5e - écido 1=-amino-2~oxinaftalin-4-sulfénico,

- dcido 6-nitro-i-amino-2-oxinaftalin-4-sulfénico
¥y en particular o-aminofenoles como:

- el 34y446=tricloro~2-amino-1i=oxibenceno,
10, -~ el 4,6~dicloro~2-amino~1i-oxibenceno,
- ¢l 4= 0 5~cloro-2-amino-1i=oxibencenc,
- el 4~-metil~2-amino-1i=0xibenceno,
- las 2-amino-1-oxibencen~4- o ~5=~sulfon-amidaes y -sulfonas,
- el 4cido 2-amino-1-oxibencen—4~ 0 -S5-gulfénico,
15. - el dcido 4-cloro-2-~amino-1i-oxibencen-t-suliénice,
- ¥y en particular los compuestos provistos de grupos nitro,
como:
- 8l 4~ 0 S-~nitro~2-zmino-1i-oxibenceno,
- el 4=cloro=5= 0 =6~-~nitro-2-amino~i-~-oxibenceno,
20. - el 4=-nitro-6~cloro-2-amino-i=-oxibenceno,
- el 6~nitro=4-metil-2=amino~i=~oxibencenoc,
-~ el 4=nitro~6t-acetilamino-z-amino-1i=-oxibenceno,
- el 6~-nitro-4-acetilamino-2-amino=1~oxibenceno,
- el 4,6~dinitro~2~amino~i=oxibenceno,
- la 4-nitro-2-~zmino-i-~-oxibencen-5~ 0 -~t-metilsulfona,
- el 4cido 4~nitro-2-amino-i~-oxibencen=5~ o -o=sulfénico,
- el dcido é=-nitro~2-amino-i-oxibencen-4-sulfénico, asi como

- la N-(beta-oxietil)-amida del Zcido 2-oxi-1-aminonaftalin-

-4=-gsulfénico,
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- la N~(beta~oxietil )-amida del Zcido 2-amino-1-oxibencen-
4=~ 0 5=sulfénico,
—- la N~-(beta~oxietil)-amida del 4dcido 2-amino-1{~oxibencen—4,6-

disulfénico

" ¥ las correspondientes gamme-oxipropil-, dioxipfopil-, Adi=

-(oxietil)- y N-metil-N-oxietil-amidas, las correspondientes
N,beta-~oxietilanilidas y las emidas con un radical amido de

la férmuls

J |

~NH~C~CH,CH 0 bien ~NHPC-CH20H
| {
CHZOH CH3

Pora la preparacién de los colorantes monoazoicos
que se emplean como materiales de partida, los compuestos
diazoicos de las aminas antes mencionadas, en particular de
las que presentan un grupo nitro, se pueden asociar con amines i
copulables en posicién vecine del grupo amino. Como tales
cabe mencionar sobre todo las naftilaminaé con grupo emino

pfimario o0 secundario, como por ejemplo:
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- la 2-aminonaftalina,
- la 2-gmino-6-alcoxinaftalina,
g ~ la 2-aminonaftalin-5-, -6- 0 =7-sulfanida,
~ la 2-aminonaftalin~c~sulfomorfolida,
5. - la 2-aminonaftalin-ét-sulfon-N-metil-, —-etil-, -isopropil=~,
~beta~oxietil~ 0 -metoxipropil-amida,
- la 2-aninonaftalin-t-sulfonanilida,
- la Z=agminonaftalin-t-sulfon-H-metilanilida,
- las {1-aminonaftalin-3=, =4-, 0 ~5~sulfonamidecs,
10. -~ la 1-aminonaftalin-5-netil- o ~{-etilsulfonsa,
- el éster fenilico del dcido 2-aminonaftalin-G-sulfénico,

- la 5,8~=dicloro-i-aminonaftalina,

- la 2-fenilaminonaftalins,

-~ las 2=fenilaminonaftelin=5-, 56- 0 =7=sulfonamidsas,

15. ademés de las naftilaminas provistas de grupos de 4cido sul-

fénico o carboxflico, como:

- el dcido 1=aminonaftalin-3=, —4- o =5-sulfénico,

~ el &cido 2-zminonaftalin=f=, =5, =6=~, =7= u =8-sulfénico,
H - el dcido 1-mminonaftalin-~3,0-disulfénico,

| 20+ - las 2~, 3= 0 4-sulfofenilaminonaftalinas,

- las 2=, 3= 0 4-carboxifenilaminonaftalinas, efc.,

- el 4cido z-amino-3-naftoico,

y de preferencis las oxialkilamidas de 4cido naftilaminsul-

; 25, fénico como las oxialkilamidas del dcido {-aminonaftalin-3i-,

~4= 0 =5-gulfénico, del dcido 2-aminonaftalin=4=, =5=, =O=-

0 =7-~-sulféniceo, del 4cido 1-aminonaftalin-3,6-disulfénico y
del 4eido 2-fenilaminonaftalin~2'-=, -=3'= o0 =4'-gulfénico, asi

como del 4cido 2~(2'-oxifenilanmino )~naftalin-5‘'~sulfénico,
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que rresentan como radicel oxislkilemido un radical geamme~-

~oxipropilo, beta,gamme-dioxipropilo, di-(oxietilo), K~fenilo,
Wybeta~oxietilo o beta—-oxietilo.

Log colorantes o-oxi-o'=aminomonoazoicos de la
Indole indicada, obtenidos por copulacidén de dichos com~
Tuesgtos y que preséntan por lo menog un srupo sulfon-N-
~oxiallkil-amido, pueden hacerse reaccionar segdn el invento,
como ya se ha explicado, antes o también después de la trans—
formacidén en compuestos complejos de metal pesado, con agen-
tes de fosfatacién o, dz preferencis, de sulfatacibn, para
egsterificar el grupo oxialkilamido.

Como complejos crémicos de colorantes o=oxi-o'=
aminomonoazoicos que presentan un grupo sulfon—-oxialkilamido
son utilizebles, junto a los complejos mixtos ya mencionados,
tanto homogéneos 1:2 como asindtricos, asimismo los complejos
11 y también los complejos 1:2 gue ademés de un colorante
acoiso pregentan un componente complejo incoloro, como por
ejemplo la oxiquinolina.

Si para le prep;racidén de los complejos de metal
pesado de este invento no se elige la vie de esterificer conm-
plejos cromosos 0 cobalfosos, sino la variante ventajosa que
consiste en metalizar una sulfonalgulilamids de colorante
o-0xi=~0'=aminomono-azoico con srupo oxialkilumido esterifi-
cado, debe tenerse en cuentza gque no se saponifique el grupo
C-éster durante el proceso de metalizacibén. Por ello se
eligen los métodos de metalizacidn més suaves que son posgi-
bles, en condiciones de reaccién, por ejemplo, de nuy débil-
mente dcidas hasta débilmente alcaelinas, y sobre todo préc-

ticamente neutras.
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Otra poeibilidad de llegar a los complejos de

este invento estd constitulda por la condensaeién de fosfatoé
o0 sulfato-~alkilaminas con compuestos complejos de metal pesa-
do de haluros sulfénicos de colorante o-oxi-o’%aminomonoazoico,
ag! como por el tratamiento de compuestos de metal pesado de
sulfon~-TN-(halogen-alkil )-amidaes de colorante O-oxi=o'=amino-
monoazoicos con fosfato- - sulfato-alkilaminas, y soﬁre todo
con semiésteres beta-aminoetilsulfdrigos.

“sta reaccidn puede desarrollarse en medio acuoso
y en presencia de agentes ligadores de &cido, como el carbo-
nato sdédico, el acetato s=6dico o respectivamente los hidré-
xidos alcelinos.

Lg preparacidén de los colorantes provistos de
grupos sulfocloruro utilizables aqul como nateriales de par-
tids puede efectuarse, por ejemplo, segin el procedimiento
de la petente francesa 1,140.320 (case 3379), por tratamiento
de los correspopdientes dcidos sulidnicos 0 respectivamente
sulfonatos con cloruro de tionilo en dialkilformamidas. De
los sulfoclorurcs obtenidos se pueden lograr, por condensa-
cién con cloroetilamina, las sulfon-cloroetilamidas de los
colorantes o-oxi-ol!-aminoazoicos provistos de metal pesado,
utilizeb les también como materiales de partida.

sgtas dltimas se pueden hacer reaccionar asimismo
con oleum, en frio, segdn el m&todo descrito para los colo—-
rantes de tina en la solicitud ne 7.873/61 (case 4831), con
el fin de cambiar el &tomo de clorc.

Los o-&steres inorgénicos de compuestos comple-
jos de metal pesado provistos de grupos sulfonalquilamido,
obtenidos por el procedimiento que aqui se expone Yy sus va-

riantes, son nuevos,. Resultan solubles en agua, por lo menos
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los compuestos complejos 1:2 de cromo y cobalto, aun cuando
no pregenten grupos de éoido sulfénico ademéds de los radi=-
cales sulfato solubilizantes.

Constituyen colorantes valiosos, aptos para te-
fiilr y estampar los mﬁs diversos materiales, como la lana, la
seda, el cuero, las superpoliamides y en particular los me~
teriales polihidroxilados de estruetura fibrosa, como los
géneros celulédsicos y en particular tanto las fibras sinté-
ticas, por ejemplo de celulosa regenerada, comc los materiales
néturales, por ejemplo la celulosa, el lino o, sobre todo, el
algodén. Se prestan pera tefiir y sobre todo para estempar los
meterisles textiles, a los cuales se fijan posteriormente por
tratamiento térmico en presencia de élcélis.

Las tinturaes y estampados obtenibles con los nue-
vos colorantes sobre las fibras celulésicas se dietinguen en
general por buena solidez a la luz y sobre todo por excelente
solidez al lavado. Las porciones de colorante no fijadas pue—
den eliminarse con mueha facilidad.

&n los ejemplos que siguen, las partes significan,
en ta to no se advierta otrg cosa, rpartes en peso, y los por-
centajes, porcentajes en peso. Las temperaturas estdn expre=-
sadas en grados Celsius. Entre volémenes y partes en peso
existe la misma relacifn que entre el gramo y el centimetro

cdbico.
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8,62 partes del colorante monoezoico no metdlico

a base de 1-oxi-2-amino-5-nitrobenceno diazoado y 2-amino-
naftalin-6~sulfon-N,beta~oxietil-amida se incorporan en el

curso de 30 ninutos y agltando & 200 partes de 4cido sulfi~
rico al 100%, enfriado previamente a 02. Se agita la mezcla
reaccional durante 2 horas & temperatura de O a 52 y luego

se vierte sobre 2000 partes de agua helada. E1 sulfato

éster del colorante monoazoico, que se precipita por comple-

t0, se &isla por filtracién de la mezcla reaccional y la-
vado con agua. Lg pasta de filtro obitenida se deslie & con-
tinuacién con 200 partes de agua y se neutraliza por adicién {
gota a gota de solucién diluida de hidréxido sédico. Des-
puéds de calentar a temperatura de 30 a 402, se azfiade con agi- !
tacién una solucién caliente de 2,96 partes de sulfato de '
cobalto cristalizado, en 20 partes de agua, 8l paso gque se i
mantiene continuamente el pH & 7,0~7,5 por instilacién de {
méds solucién de hidréxido sédico. La metelizacidbn, que se pro=-

duce de manera répide y completa, va acompaiiada por un viraje

'de la solucidn reaccional del vioclado rojizo al azul. Se pre-

cipita el colorante cobaltoso por la adicién de cloruro po-
tdsico y se le aisgla por filtracidén. Despuds de secado

y molido, constituye un polvo obscuro, que tifie el algodén,
procediendo segién la formulacién que sigue, con tonos séli-
dos de un gris azulzdo.

Formulacién pera el esgtempada:

30 partes de colorante se disuelven en 339 par—
tes de agua y 200 partes de urea, se vierten en 400 pertes
de un espesamisento de alginato sédico al 5% aproximadanente
¥ se mezclan con 30 partes de so;ucién de potasma 1:2 y

1 parte de hidréxido sédico de 362 Bé. Con la +tinta de es-—
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texpar asi obtenida, se estampa un tejido de algodén como
de ordinario y se le seca. Iuego se le veporize Adurante 8
horas a 100~1012, se enjuaga, se enjabona y se seca. De eg=-
ta manera se obtiene un estampado sbélido de color azul gri-
sdceo.
smpleando una centided correspondiente de los

colorantes indicados en la columna I de la tablz gue sigue,
ge obtienen, por el método anterior, complejos de los meta-
les mencionados en la columna IIj estos complejos tifien la

celulosa con las tonelidades indiicadas respectivemente en

la columne III.
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4431 partes del colorante monoazoico no metdli-

co & base de 1-oxi-Z@nino~5-nitrobvenceno diazoado y 2-~amino-
naftalin-t~sulfon-N,beta-oxietil-amide y 4,2 partes del co=
lorznte monoazoico no metdlico & base de i1-oxi-2-aminoben-
cen~4-sulfon-N,beta~oxietil-amida diazoada y anilide del
Zcido acetoacético se mezclan y, andloguments & las indica—
ciones del ejemplo 1, se esterifican con 4cido sulférico.

La pagta de filtro asi obtenida se deslid con 200 partes de

agua helada. Despuds de neutralizar con solucién dilufda de

"hidréxido sédico, se calienta la mezcla reaccional a tempe=

ratura de 40 & 502 y se mezcla, agitando, con uns solucién
caliente de 2,96 partes de sulfato de cobalto cristalizado,
en 20 paertes de agua, al mismo tiempo gue se mantiene cons—
tantemente el pH & 7,0-7,5 por adicibén de mds solucidn de
hidréxido sédico. La solucibn originads, de color verde
olivéceo, se mezcla con cloruro potdsico para separar el
comple jo mixto cobaltoso de ambos sulfatoésteres de partida.
&1 compuesto complejo metdlico obtenicdo despuds de filtrar,
secar y moler tifie el algodén, por el procedimiento que
seguildamente se expone, con tonos verde olivédceos sélidos.

Formulacelién tintérea:

2 partes del colorante antes descrito y 2 partes
de carbonato gbédico se disuelven en 25 partes de urea y 75
rartes de agua. Se impregne un tejido de algodén, se le ex—
prime hesta 75% de aumento de peso y se le seca & temperatura
de 90 & 1002, La tintura se somete luego & la accién de calor

seco de 1402, durante 60 segundos, Se enjuage y se enjabona.
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sn 132 pertes de piridina dhhidfé ééyiﬁ;filan,

e temperatura de 0 a 52 y agitando, 25 partes de dcido clo-

rosulfénico. A la mezcla egpesa se afiaden, agitando y enfrian-

doy, 27,2 partes del complejo mixto crémico homogéneo de los

dos colorantes monoazoicos a base de 1-oxi-2=aminobencen—4-

sulfon-N,beta-oxietilamida diazocada y 2-fenilaminonaftalina,

y respectivamente 1=oxi=-2-aninobencen—4~sulfon-Ii, be ta~oxi-

etilamide diazoada y 1-fenil-3-metil-5-pirazolona.

Al cabo de algunss horag, la mezcla reaccionsal,
viscose, se vierte en 1000 pazrtes de hielo. Lespuds de alia-
dir 250 pertes de cloruro sédico y agitar, se separa por
filtracién él producto de sulfatacién recipitado y se le
lava en el filtro con solucidén de cloruro sédico al 20%. ILa
pasta de filtro obtenida se deslie & continuacién con 200
partes de agua helada y la solucidn originada se ajusta a
PH de 7,5 por instilacidén de una solucién dilufda de hidré-
xido sédico. Mediante adicién de 20 partes de cloruro sb-
dico, se precipita el colorante cromoso, sulfatedo, y a con-
tinuacién se le aisla por filtracidn.

Ueggpuébs de secar y moler, este colorante se
bPresenta como un polvo Ge color negro pardusco, con el gue
puede teiiirse y estamparse el algodén, procediendo segih
el proéedimiento indicado, en tonos pardogrisdceos sélidos.

S5i en lugar del complejo mixto antes mencionado
se somete al método de sulfatacibén que se ha descrito un
complejo crémico andlogamente estructurado de los coloran-
tes monoazoicos & base de 1-oxi-2-amino-5=-nitrobenceno
diagoado y 2=-aminonafitalin-6t~sulfon-N,beta-oxietilamida,

0 de 1=oxi-2~aminobenocen-4-sulfon-1i,beta~oxietilamida

diazoada y t1-fenil=3-metil-5-pirazolona, o de los colorantes
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¥y 2-aminoneftalin-6-~sulfon-N,bete—~oxietilamida, 0 de 1=oxi-

-2-aminobencen=~4=gulfon-I,beta~oxistilsulfemida diazoade y
ecetoacetilaminobencenoy se obtienen colorantes semejantes,
que dan sobre el algoddn tinturaes y estampados pardos o ver-

de olivédceos.
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15.

20,
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Descrito el invento se declaran nuevas y de propia
invencidn las siguientes reivindicaciones, con prioridad de
lad demandas de patentes suizas N2 9047/61 del 2 de agosto de
1961 y N2 7535/62 del 22 de junio de 1962, existiendo en

cmbas unidad de invencidn
1. Procedimiento para la preparacién de compues-—

tos complejos de metal pesado de colorantes monoazoicos,
caracterizado por el hecho de gue colorantes o-oxi-~o'=amino-
mono&azoicos que contienen un grupo sulfonalkilamido, cuya
cadena a2lkilida lleve una agrupacién O-éster inorgénica,

¥y como radicel del componente de copulacidn el de una
naftilemine copulable en posicién vecina al grupo amino,

se tratan con agentes cesionarios de cromo o cobalto en

medioc ligeramente dcido a ligeramente alcelino.

2e Procedimiento conforme & lo definido en la
reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de que se emplean
colorantes beta~naftalinaminicos que presentan un grupo ni-

t1ro.

3. Procedimisnto conforme a lo definido en una de
las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de
gque se emplean colorantes con un grupc sulfon-N,bete~sulfato-
glkilamido, y sobre todo los que tienen un solo grupo de

esta Indole.

4. Procedimiento conforme a lo deflnido en una de
las reivindicaciones 1 y 2, caraciterizado por el hecho de
que se emplean colorantes con un grupo sulfon-N,beta~sulfato-

alkilamido y un grupo carboxilo o sulfénico.
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5. Procedimiento conforme a lo definido en unz de

las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por el hecho de que

se emplean colorantes carentes de grupos sulfénicos.

6. Procedimiento conforme a lo definido en una de las
reivindicaciones 1 a 5, caracterizado por ¢l hecho de que se
rarte de mezclas de colorantes monoagoicos diferentes entre si,
de los que uno por lo menos es un colorante o-oxi~o'-aminonaf-
talinmonoazo ico que presenta un grupo sulfon-N—sulfatoalkilami-
do.

To Procedimiento, segin las anteriores reivindicacio=-
nes, caracterizado por el hecho de que colorantes o=~0xi~0'=
~aminomonoazoicos que contienen un grupo sulfon-H-hidroxialkil-~
amido y como radicel del componente de copulacién presentan el
de una naftilemina copulable en posicién vecina al grupo amino,
se esterifican en ei grupa hidroxilo por medio de agentes de
foefgtacibén o, en particular, por medio de agentes de sulfata-~

cién.

8. Procedimiento, segin las anteriores reivindicacio-
nes, ceracterizado por el hecho de que colorantes 0=0xi~0'~
~aminoazoicos que contienen un grupo de haluro sulfénico o un
grupo sulfon-l~halogenalkilamido y como radical del componente
de copulacién presentan el de una naftilamina copulable en po-
gsicidén vecina al grupo amino, se éondensan con alkilaminas que

contienen una agrupacidén O=&ster.

9. Frocedimiento segin las anteriores reivindiceacio-
nes, carscterizado por el hecho de gque colorantes 0=0xi~0'-
~aminomonoazoicos que contienen un grupo sulfon-N~({halogenal-

kil)-amido y como radical del componente de copulacién el de

une naftilamina copulable en posicidén vecina al grupo emino,



se disuelven en frfo en oleum y se vuelven & precipitar.

10. Aparato y procedimiento segin l& reivindi-
cacién 1.

11. Procedimiento para la preparacién de compuestos

5. complejos de metal pesado de colorantes moncazoicos.

Seglin se describe y reivindica en la presente
memoria que consta de 21 hojas, foliadas y escritas a méquina
por una sola de sus caras, acompailadas de la documentacién

’ correspondiente.
10, Madrid, a 1 de agosto de 1.962,

CIBA, SOCIETE ANONYME,
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