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CarPlitoLo 2

I8TRODUCCIOD
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CAPITULO 11

CONCEPT(S GRNERALES DR COLOIANTES

Para que una substancia qufnica sparezca colorosda a

nuestros ojoa 03 preciso que adbsorda detorminadas redia-

ciones del espectro do la luz blenca, prosentendoso con

el color complementario que os ol quo obsorvazos.

wt 4
4004 35
435-L60
480490
1460-500
500-560
560580
580595
595-605
605-750

Absgoreidn dsl
Violata

Azal

Azul elaro

Verde arul sdo
Vorde

Varde ssarillento
&marillo
Angrenjado

Rojo

Color observado
Verde amarillento
Amerillo
Anaranjedo

Rojo

Pdrpura

Violeta

Arul

Azul claro

Vords azuledo

8agin dsto las substancias incoloras no presentan ad

sorcidn selectiva en la zona visible del espectro. Se ha
couwprodedo oxperimentalmente que las cozbinaciones aliff

ticas saturasdas solasmsente tienem bendas de absorcién on

el ultravioleta (abajo de los 2008y), los compuestos co=

loreados son siempre no saturados y por roduccién plerde

su color, hecho que ya fué observedo en 1868 por Graede

Yy Liebernann, Witt 11mmd grupos cromdforos a los no saty

rados que provocsn la aparicidn de las bandas de absor-



¢ién en las proxizidades de 1a zonn vialble del espectro
y crosdgenos a las moldculan que contionen tales Frupofe
Son grupos cromdforos por ejemplo el atilenc =CHeCH-, ol
c¢arbonilo »Ca0, el nitrogso -Ha0 y principal ol azo -HuMa

En general un solo grupo cromdforo no basta parn prg
duolr colorscida, puss la banda de absorcidn queda on al
ultravioletn. Pero 3! en una moldeculn sn hallan varios -
crondforos on postcld: conjugnda 3e influyen recfprocamg
nte 4e medo que sparece wuchas vecos una nueva banda de
absorcidn que no solo o3 =43 ‘ntensa, sino quoe tamblen
osta uds dosplazela haecla la rogidn visidble. Asf el di-
motil fulveno os ya do color rojo anarsnjedo.los difeni]
polienos obtenidos por Kehn, C6BS(CE“CH)nc635 presentan
las signientes coloracionos. Amarillo-verdoso para n:=3;
rojo-anaranjedo para n=5, rojo cobre-azuledo para n=f.
En los hidrocarburos purazonte aliffdticos aparece la --
colorstién tén pronto como ss encuentra por 10 menos ==
cuatro dobles enlaces on posicldn conjugada.

los carotenoides con un nimero mayor de enlances dg
bles son intenssmente coloresdos. De un modo completamg
nte general podrd osperarse coloracidn enla rogidn visi
ble cusndo los electrones mAs sueltos de los grupos alg
lados se ncoplen por conjugacidne As? so axplica que =-
los grupoa mmino y oxf, que tienen olectrones libres, -
no compartidos rofusrcon ia cccidn de los crondforos --
que tenga ia moldcula dédndoseles ol nombro do GUXOCTO=

mos. 31 se dosplaza una banda de absorcién del:¥iglete
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CAPITULO 1Y

CLAS YPICAC TCH CE QRANTRS

Bxistd aotuaiments dificulted pera poder identificar
plenmmente o dotarminsdo colorants 7 so dedo a que ol f£i-
bricante lenza al msrcado un colorents ¥ on la meayoris de
las veten uza vlRa nomsnclatura perticalar. 8claments los
colorentes =fs usualos conserven un neabre que 9s por lo
ganeral, ol que originalmeante so le d4id.

Bn ¢3 Indlco de coloras (Coler Tndex), ceda colorante
tiene wn ndzero el cual sirve para idemtificerlo, dosgra-
ciadmento dleho mizerc ey poco usedo; 3@ hé observado el
noabre gemeralsento gse 4divide en tres partes, primera de
6llas peprosanta 1o merca roglitradns do una compefile y -~
que 1o hd esdoptedo para indlcar clerta 1fnea do colorents
8, do una class particular o gplicacidn. La segqunda pearte
es el nombro mds cominmente usedo y la dltima indica la -
concentrecién. Por ¢jeaplo Verde Directo Tx. Conce, Direg
to, indica la familia; Verde el color; Tx. Conc., maxima
concentrecidn.

Actualmonte existo una socliedad Briténico - Americana
que trata de aestablecer normas de ncuenclatura recomienda
indi{car los matices y proptedades por medio de las letras
siguientes, que indican:

Ba- Segutdo de un numaro, indica el grado azuloso
indicado por ol mimero.
Re- Rojtizo



Ys- Masrillento

l.~ Rosigtente 2 ia luz

Cone.~ Concentrado

Bx., 6 X.~ Extra concentredo

B,- Rugvo

8.~ Bstander © noraal

Pdro.= Polwvo

Pgte~ Pastn

1A CIASTFICACT(N QUIMICA DE COLORANTES.~ Mds acep
tada o3 la siguiente (8).

GROPO SUBGRUPO class
Y.~ Hitroso
{Sinple
azo
Pirazolona
‘ Diazo
I11.~ Azo
Triazo
Poliaro

Bases colorzntes firmes

) i Salas colormntes firmos
V.~ Azoico ﬁl“itroso&mida
Compuastos Diazoanino
Compuostos Naftol AS

V.- Bstilbeno

VI.- Cetoninida
VYY.- Azomotilideno

: {Cimina .
VIIL.
ITL- Quinolina p.)4n4t111aemo0
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CAPITULO IV
PREPARICTON DE SQIUCIQNES DE DIAZCN IO

las eninas primarias aromdticas, a diferencia de les
alifdticas den con ol é&cide nitroso un compuesto diazoico
estadle a baja torperatura. K1 hidréxido de dlazonle, prg
ducto primario de 1a rosteién entre la axina y el 4cido
nitroso, produciendo una sal do diazonio que queda disucl
ta on ol 1?quido acuoso:

'3 + -
R-NH,, + EK 0; ~—? R-Np-H
EC1
¢ -
ReN3=CY +H,0

El primer dlazoico descudlerto fud el del 3cido plert
nicd descudbierto por Peter fOriless en 1858,

los ecoxzpuestos de diazenic se descozmponen lentemente
con ol tiempo v com la luz ¥y elevando la terporaturz o
répidszente, siendo recomendadble su preparacién sn el mo-
mento da ser utilizeda para resccidnes subsigulentes, =n
solucién di{lulda y temperatura inferior a 5°C,

Una solucidén 46 un diazoico no debe calenterse nunca,
pues se descompone con facilided. Son excepclonales los
diaseolcos que pueden calentarse sin que se descocpongany
Pe 03, 01 diazoico %e la o-anisidina resiste 100°C. sin
alterarse.

Los hidr8xidos de diazonio son dases fuertes, las so=

luciénes de sales de diazonlio tienen reaccidn rneutra de -



por 9f. 31 se neutraliza una sal de diazonio en solucidn
en ol primsr momonto se forma el hidrdxidé de dlaronio y
es inostable ¢n presencia del flcall, se isomoriza répi-
dmmonte formaendo una sal alcalina deo un oxidiazoico. Ac)
dulando 1a d1solucidn ds un dinzoato se rogenora la sal

de diaconio:

v _ ¥e@® NaCH -
R5CT &= R-H:WH-® ~"—° R-N:-=K-0 Ka
BC1 HC1

El profesor A. Eantzch (1921), ha dado el nombre de
seudodases a Yos oxidiazolcos que resultan de isomerizar-
so los hidrdxidos de diazonio. Bn efecto no son bases, pu
o3 mds bien tionen cardcter fcido déd1l, pero con los 4cl

des producen sales de dlazonio.

G o
R=FBp + Nl 0y 4 2HC1 —> R-K2-C1 *KaCl + 200

Una mol.de cmima primaria requiere 1 mol. de HaNGQ, v
2 mol. de HCl. Se emplea &cido clorhifdrico, que susle dar
las sales més soludbles do las aminas primariase Bn caso -
de utilizear &:ido suifdrico que es raro, no olvidarse quse
1 moles do B,30,=2HC1,

Bl nitrito de sodio debe emplearse en la proporcidn -
mis exacta posidle, el 4cido clorhfdrico en cemdbio se uti
liza en 6Xcos0 Oo5-1 mol. mis. Bl exceso de &cido tiene
por objeto evitar la condensacidn de una parte de la sal
de di~zonio ya formada con otra parte de @mina no diazos-

da todavia. En solucién noutra o débilments dcida se prg

16




duce un dlaroeminoderivado que sdlo es descompuesto por
un exceso de &cido nineral, segdn la resceidn:
el 5-NeR-R-Calls & 2HC ~»C g 30T+ AC1.A,N-Cells
digrominodbencano

Como los dorivedos dlazoeminos precipitan en solucidn
dftilzente 4:2ido, su formacidn sirve de fndice sobre la
marcha do 1a diazoacidn, bnrsta emortiguar la reaccidn o7
ertemente 4cida con otetato do sodio y ver si procipitaa
Cuando ya no so forme dinroeminocderivados, la diazoacidn
og complota y se¢ ho consumido toda la aminee

Exi{ston amines gquo una vezr diaszoedas copulan consigo
misma adn en sdlucidn fuertemente Acida, como en el café
bimarck. Tales casos no son frocuentes.

Cuando s¢ trata de diazonar minas débilmente bdsicas
cuelos son las cloroanilinas, cuyas sales se hidrolizan
profimismente con egua se sumenta el oexceso de fcido 1-3
equivalentss, en lugar de C.5-1. En el caso en que dicho
oxcoso see Insaficiente, como en las nitrocloroanilinas
68 necesario diazoar en suspensidn v consiste en lograr
una fina dlspersién empleando la amina en ferma de pasta
con tal fin se disuelve la amina en #cido sulfdrico se -
vierte sobre agua holala, se filtra y so lava, resulta =
we pasta con la amina en dispersidn muy fina.

En los frocuentes casos en que un amino 4cidd ironmé-
tico no es soluble en agua a reaccidn dcida se recomienda
Practicar 1a diazoacidén disolviendo en £lcalls acuosos =

mezelando las solucliones neutras la cantidad tedriea de

17



nitrito y verticudo la mezcla sobre el clorhfdrico diln
fdo, poco a poco y agitacidn endrgica. Do esta forma el
minodcido y 61 &eido nitroso son liberndos simulténesn-
mente por lo general reaccionsm ontro sf sntes de cue -
el primero tenga tlompo de procipitar.

Hgbitualmente se 41azoa en vasos de vidrio rodasdo
de hielo y sal,puede afisdirse el hielo al tnterior del
matrasy ¥y 7 sgitendo s mono con una varilla. la cantlidsd
do nitrito agregeda ha de sor lo mds preciss, un erceso
gltsra los compenentes o el colorante final si se hacen
an madio fcildo como es lo normals En ol caso ern gue te-
nto d1uzoecidn como copulecidn se efoctua en medic alcg
1ino un exceso de nitrito de s8dlo nc preduce ningun dg
fio por el contrario, un dofecte da lugar a la formaciidn
de diazoamincderivados o la copulacidn de la suina dlae
roada comsigo misma. Como ) nitrito mc es 10CS, recul-
ta convenlente conocer su riqueza. En la practica es =033
ficlento controlar 1o asdicién de nitrito mediante el 13
pel de yoduro do potdsio hasta que tome un color aml -
negro y transcurridos 3 minutos despuds de la dltims --

adicidn, 1la dlazoecidn usta concluida.
Una vorz preparada la solucidn del diazolco debe en-

plearse irmedistsmento para copular.
REACCIONES DE CCPUIACION
Copulaci¥n eg ol método préctico para la obtencidn
de colorentaes azolcos y consiste en copular o acopler =

un compuesto de diazonio con un fenol o con una aminge



En goneral todoc 10 fenoclos lidbros son aptor para le
corulacién, tambien son sptos de copular eempuestos éoto-
nicos alifaticos que pueden tautomorizarse en una agrupa=-
cidn enolica.

Bntre los fenoles usados para copular cuentan los do-
rivedos del benceno y naftaleno no so emplean fonoles de
entraceno nf de hidrocarburos policiclicos pero excapclo-
Dalzzte se vtilizen fonoles hoterociclicos aunque en repg
11ded eatos dlticos deban sor asimiledos a las cetonas ==
enolizedlos mds quo 8 los vordaderos fenoles, tal es el -
caso de las pirazdolonas.

Aminas primarlas, secundarias o torciarias con el -=
dtomo de nitrégeno unido dlrectazente al ndcleo son aptas
pera copular. Aninas con el Atomo de nitrdgeno en una ca-
dena lateral no sirven para la copulacidn.

Una resceidn dcide insuficiente, sl copular con una -
amina primaria puedo dar lugar a la formacidn de dilazoamj
noderivedos 1sdnoros que hay que evitar, cuando se trata
de copular una smina con gran tendencia a la formacidn de
diaromninoe, pucde recurrirse al artificlio de dbloquear el

emonio con formaldehido y bisulfito de¢ sodio.

R-1Hp & HpCO +RaHSOy —? R-W-CH;,—S(‘%N':*HQO
E1 dcido que po formn es ol metilsulfénico que acopla
bien, sin reaccidnes socundarias y que se hidrolizen des-
puds regonerando ol -lHp,. Son aptos para la copulacidn =-
compuestos nitrdgonados heterociclicos, en que el cardc-

tor bdsico es atenuado como en el indol y pirrol.
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Compunstes aromdticos que tienon posicidn orto o --
para dos grupos de saina, dos oxhidrilos o uno de cada
grmupo, son muy dificiles de ceopular son oxidados por los
dinsoicos con produccidn do quinonas.

Bn la eopulanidn hay quo toner pressnte que tanto el
caler coso wna reaccldn alcalina provecan una descomposi
cidn del dinsoleo, lo cual es particularmente interesante
en los cesos de copulacidnes lontas que son precisamente
aquollas en quo Bds se necesiten los ofectos estimulantes
por rogla ganeral so sconseja practicar las copulaciones
lentss en frid y & unn reaccién lo mds cercana posible a
la neutralided. Do osa forma pusde prolangarse el tiempo
do copulacidn.

Las copuleciénes dificiles deben realizarse en soluc}
ones lo mda concentredes que sea posiblo. La solucidn de
eloruro de sodio o de disclventes miscibles en agua como
alcchol o piridina produce ol mismo efecto que un asumento
en la concentrecién. La piridina incluso neutraliza el --
dc1do al mi=mo tiezpo.

La forma do efectuar la copulacidén consiste en verter
lentemente la solucidn del diazoico recidn proparada so-
brae 1la solugi&a del fonol o de lz amina, agitando y tempg
ratura baja. Cuando la copulacidn os instantdnea so puede
trabejar a temparatura do ambiento, on ecopulacidn lonta -
ge enfriac con hielo o impida ol accego directo de luza

Por rogla gencral los fenoles 3o copulen on medlo al-
calino. Ahora bien eomo los fenoles no son solubles en ol

agua ni tampoco se disuolven en carbonato sédico lo usual




consiste en disclver el fenol en la cantided todrica de
h1dréxido de sodio d1luldo y afiede 61 carbonato de sodio
necesaric. Bn excepcionales casos eén que ol fonol 05 so=-
ludble @n agua com0 la roesorcina o la copulaciédn do Acido
fendlsul fénico o fenclearboxflico, soludble en carbonanto
de sodio, no es preciso disolver en hidrdxido de sodilo,
sino que directamonto so disuelve en la centidad necesa-
ria de carbonato g6dico, un excesc innecesario de flcall
céastico doscozpono los diarcicos. En camblo un oxceso -
de cartonato sédico no os perjudicial, si blen tampoco -
as beneficioso.

La centidzsd do cerbonato ezplesda debe sor suflciene-
te para que todo el é&cido do la solucidn de diazonio tan
to el 1ibre cozo al cambinsdo remccione con elle produci
endo bicarbumato sin llegar = desprender CO, que molesta
por la espuma producida.

Se conoce el final de la copulecidn egregando una go
ta de la mozcla roaccionante sobre el papel filtro la mg
ncha coloresda queda rodesda por un halo incoloro. A 1z
40 se coloca otra gota de una disolucidn de anilina dig=~
zoada, al oxtenderse la gota Incolora de dicha solucidn
y mozc;ursa con el halo incoloro de la otra gota no dobe
producirse, ningun color intenso cusndo la reasccidn esta
termineda. S1 se emplaa cloruro de fenildiazonio sabemos
que no queda compuesto diazolco sin descomponer. Los rej
ctivos mdicsaios se cmpleoan por la facilided que tiene =
para copulare.
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CaPITULO V
ESTUDIO DR 14 MATERIA PRIMA PARA LA FABRTICAC TON
DEL RQJIO C@iGO

Para la produccién del Rojo Congo, so usa como materi
as primas, los siguientes compuostos:
&Acido Clorhidrico
wetato do Sedio
Carbonato de Sodto
Cloruro do Sedio
Diclorhidrato de Bencidina
Raftionato de Sodio
Ritrito de Sodie
Hielo

PURBZA.- So sabe que la pureza de las materias primas
e3 un factor detorminmnte en la elaboracidn de cualquier
colorante. Para obtener busnos rendimientos y una concen-
tracidn dptima en la produccidn del Rojo Congo, se practi
cardn anfdlisis en la materia prima.

DETEBRMINACYCH DE PUREZA DSL DICLORETDRATO DE BENCIDINA

Bs uno de los principales compuestos para la elabora-
¢idn del Rojo Congo. Se determina con una solucién de ni-
trito do sodio al 10%. '

Procedimiento Analftlco.- Se pesan $ g. de diclorhi -
dra‘o de bencidina y disuelven con poce agua (eventuaime-
nte se calienta, en caso de base libre se agrega HC1 has-
ta disolucidn). Se 1leva con agua frfa a volumen de 1000
ml; se agroga 30 ml. de 4cido clorhfdrico y se titula con




una soluciba de nitrito de sodio al 10%. y como indicador
pepel de yoduro de potdsio. La prueda del Acido Aitroso-

debe peramnecer 1 m=ing en el papol indicedor mancha negra
violécea o =uy intensas

P.H, Diclorhidrnto de Bencidina 257,16
1 mol. Dichorhidrato de Bencidine roacciona con 2 mol.
do nitrito de s0dioc. Bn 1a titulecidn dol Diclorhidrato -
de Bencidina se gastarén: ‘
muestra lo- 15.6 M. do Nitrito de sodio
- 2e= 150" " » " "
De donde so 3aca 1ls medis aritmética 15.3
15.3 x 0.1=1.53 ge de Ra¥GQ,

257 - 138 : :
) I=2.85 ge do Diclorhidrato
I - 153
5 = 100
: X =57% d¢ purezs
2085 - I
+ 2HNey
———
dy-CIH - NE el
net- i Néy: iy’ 2 Cl

2HaNGC + L HCI —7 2 Nacl+ HNOy

Propicdades fsicas y quinicas del Diclorhidrato de bg
ncidina, la base 1ibre forma cristales incoloros, anhidros

si oristaliza por encima de 800 C. con 1 H20 s cristaliza

n por debajo de 60° C, Se oscurscen al alre y a la luz, ==
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P.f. 128° - 139°%; poco soluble en agua frfa, soluble en
agua caliente, eter y alcchol.

Una solucidn del dilclorhidrato, acidulada con 4cido
eloerhfdrico d1lufdo y tratedo con dieromato de potdsio -
se forma un precipitedo de color acul obscuro, Si a otra
perts se egrega solucidn de carbonato de sodio, al neutrg
lizar ss procipita la amina 11idre, que o3 soludble en sul-
furo do carbono. 81 a asta solucidn 5o agrega agua de brg
ao, 59 obtiems un color mezul intenso quo cambia a verde.

BEn snflinis quisico so utiliza come roactivo del dci
do mlfdrico para valoracicnes cumntitativas, pues el sy
1fato do bencidina o3 insoludle. Trabajando en medio acd
tico sirve para detsrminacicnes cusntitativas del decido
fosfirico. 8o usa coco rosctivo do diversos motales Ce,-
Cr, Co, Cu con los qua da colores arules o verde.

Hétodo de obtencidn do Bencidina.- & partir del azo-
benceno, écido clorhfdrico y zfne en polvo.

La reeccidn, ol azobenceno es reducido por el zine -
en presencia de f&cido clorhfdrico dando hidrazobenceno -
que se traspone immediatazente con produccidn de benci--
d1ina.

Cgﬁsﬂzﬂc6ﬂsfﬁz — Hscm-mgs
ﬂsCeHﬁ-f’HCsﬂs P Hzﬂc6ﬂu-c6ﬂl+ﬂﬂ2

AMiediendo r las aguas madres mds deido clorhfdrico
3¢ obtiens mAs sal de bencidina.
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DETRAMINACTOR DE PUREZA DEL HAFTIGHATO DE SODIO

Bgta dotorainacidn o3 semejents g 1a anterior, se usa so-
lucidn de nitrito do s0dlo al 10%.

Procediniento malftico.- Se pessn 5 g. de naftionato
do sodio o disuciven en 50 ml. 4o agus y so le agrega 10
2}, 4o &cido clorhfdrico s0 agitas unos minutos ¥y so titula
¢on la eolucifn do nitrito de sodio a temperatura de enbi
emte asemdo pspel de yoduro de potdsio como indicedor hag
ts que la mencha sea negra violfcea no wuy intensa on el
papel, debera'pmgmme; 1 minuto. Se hace por duplicado.

Koeatra lo= 12.1 mle de nitrito de sodio al 10Y¥

" 2a= 119 ° ® " T " oon
Se tona la medis aritmdtice 12.0
12,0 X 0ol =1e2 go NelOy

2L5 - 69 5 - 100
X = 142 beo26 « X
X=4,26 A X = 85% de puroza
+
Ny Ny,
4+ HNSy —»> @)
o;N; So;h:

NaNOs 4+ HC] —> HNO2 + Nactl

Propiedades ffsicas.~ Se presenta en forma de granos
0 escemites de color rosa, muy soluble en egua frfa y su

solueidn acuosu es transperente con intensa fluorescencia
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arul. Apurte de 4 mol.ds sgua de cristalizacidn, no dabe
contener otra impureza que KaCl en poquefias cantidades -
no debo contaner elfa naftilmmina libre, para coxprobar
se extrac con aleciol y el f1ltraedo no debo dojar resi--
duo g1 se ovapora a sequedad.

Hitodo de obtancidn del naftionato do sodio, a partli
r del #cido naftionico, carbonato de sodio, cloruro de =

sodio y cerbén como docolormnte. La reaccidn:

2B C) off 5 Oofi+ NoC O3 —p 2,HC, (B (SO Na +CO, + O

El 4c1do naftionico ge disuelve on agus, 30 neutrall
£a con carbonato hasta que tenga ddbil reaccidn alcalina
se efigde carbén ¥y se filtra. Bl 1fquido filtrado se saty
ra con cloruro de sedio finasente molido. Se calienta --
hasta que la sal se disuelva y so deja cristallzar por -
enfrismiento. .

ACTDO CLORHIDRICO.~- Para que pueda usarse en la pro-
dnccidp de colorsntes, debe regirse por las siguientes -
normas. »

HClesesooossassemfnimo 308
Cloro 11bre.....ndximo 0.01%

Determinacidn del contenido de HCl.-Se hace por tity
lacidn con solucién do hidrdxido de sodio,usando como in
dicador el rojo de motilo sédico en solucién acuosa al =
0.2%. La solucién de Na®H usada fud 0.5 H. .

Mdtodos Se pesa por diferencis sproximedemente 1l.5g.
de HC1 con 0.001 g. de axectitud, se diluye con agua hag



ta 200 )., 90 agregmn 3} 6 5 gotas de rojo de metilo y-

se titula con 1la solucidn 0.5 K. de hidrdxido de sodio -

hasta que vire deo color rosa fuerte a emarillo rosado.
C&culos paras detorminar el contenido de HCl. 1la for

muls que ¢ eplica para saber el porcentaje de Acido ==
clorhfdrico en la Eunestra es la siguiento:

g ECI:br' 1.2233

8.~ @3 ol poso do la muoestra en g.

b.- consuzo de hidrdxido de sodio en ml.

El peso do lp muestra fud do }.kSSO ge

Rl consumo de sosa chustica 05 H fud 25.8 ml.
Substituyendo a la fézula anterior:

_258%16233
$ BQ="SNgeE

£ BC1=31.75
8; convenientse hacor dos determinaciones y la diferen -
cla entre 6llas no debe exceder do 0.2%

Determinacidn dol contenido de CLORO LIBRE en el HC1
para este,.andlisis se omplea una solucidn de tiosulfato
de sodio 0.01 ¥, yoduro de potdsio solucidén al 10% reci-
¥n prepareda y aimiddn en solucida al 002%.

8¢ pesan 20 g. do la muestra de écido clorhfdrico ¥y
se d1luyen a 160 ml; y se agrega 10 ml. de la soluciédn -
de yoduro de potdailn, luego se afladen 1 42 mle do la sQ
lucidn de almidén dando un color azule Se titula con tig
sulfato de sodio-hasta camblo del color arul a incoloros
El porcentaje se calcula con la sigulente fdrmula:




£ c]?_’O-_OEl_&>

@,~ @3 6l pego de la muoatra eon o

be- consume de ticsulfato deo sodio en ml.

Cflculos pars doterminar la cantidad de cloro libre:
8e peso 19.7910 g. de fcido clorhfdrico y el consumo de
tiosulfato fud do 2.5 ml. 0.01 N; Sustituyendo:

£c1,: ck%ﬁ%i:j % C1, = 0.0090

Io cual quiare decir, que el fcido clorhfdrico esta
dentro ds las normes requeridas.

HITRITO DE SADY0.- Se prosenta en forma de cristales
de color emsrillo, deba coassrvarss on rociplentos cerrg
dos porque so oxida lentsmente en ol aire, Pof. 271°C.es
suy soluble en agua, contiene una pureza de 98% & més.

Dotermningcidn dol contenido de nitrito de sodio
8o peasan 34.5 g. de nitrito de sodlo y se diluyen a 1000
Bl. So 1lene la burota con esta solucidn y se titula con
deido sulfmmflico 0.5 Ho de la cual se colocan 25 ml, en
un matraz Erlemeyer, ge scidifican con 10 ml. de HC1 2.%
R. y so ngrega } g. de bromuro de potdsio, se agrega el
nitrito de sodio de la bureta y el punto final se ve cu-
ando wna gota de la solucidn puesta en papel dé yoduro -
de potdsio, da unn colorecidn violeta instentdnea, suy -
ligera y quo so observa a contraluze. sl passzdos 3 minue--
tos otra gota de 1a misma solucién, da la misma reaccidn
levo, so tomn la lectura en la bureta y ge procede a los

cdiculos.



Céleulon para determinar el contenido de nitrito de
1odio ne paso 34.50 g. exmctamante Yy se d1iluyo a 1 litro
para tener una solucidn 0.9 Ne para titular 29 ml. de ag
lucidn de &oldo oulfenflico 0.5 Ha 8o gesto 25.40 ml. de
la =o0lucién 4s niteito,

los voldmenes doberfen ecorrospondor, si ol nitrito -
fuers 100 £, ya que la normalided de los solucidnos es -
igual.

3 Re}l%:—é'- x 100

vl volumen do 4cido sulfanflico en nl.
V2 volumen de Kall0, on mla
.. a5
£ Nd’oz = Iy k160
Pureza de Nall, = 98.5%
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CaPprTULO VI

PROCESO DE RLADORACIN DEL COLORANTE
RQO caiao

Bl proceso qufmico para ffbricar ol Rojo Conpo cono

cualquier otro coloremnte aroico, se inicfa haclondo ura
diszo0esi8n de ls substancia principal. En aste caso del
Diclorhidrate de Poncidina.

Diazoacidén.- Bs 1a substitucidn de los hidrdgenos de
un radical gzino por nitrdgoeno. Por lo rogular las diazg
aciones se hacen on grupos exinos de compuestos ciclices
ya quo todos los colorentes azolcos se deriven del clta-
do tipo d¢ compuostos.

La diazoeeidén do los compusstos se logra medlante el
empleo del-4eido nitroso, quo go obtiens por la reaccidn
entre el dcido clorhfdrico y ol nitrito de sodlo. La rep
ceidn es la sigulente;

HE1 ¢+ RaRO, —> HNO, +NaCl

Esta rocccidn so lleova a cabo a temperatura de 00C.,
ya que ol doido nitroso producido os inestable a tempe-
raturas superiores. Se usa hielo tanto en el laboratorio
como en 1la fdbrica.

la forma como sctia ol dcido nitroso, es reaccidnan-
do con el grupo amlno dol compuesto cfelico, dosalojando

los hidrdgenos de dste.

B 4dcido nitroso tiscna una nccién oxidante sobre el

nitrdgono del grupo emino, ya que aumenta su valencla a
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Sy deja su nitrdgeno trivalents unido al oxidedo.

. - +2NeNoy * ZHCI
L Ny C % —_—>

< "2N0c/ +2”‘1&+ 0:_
- o -
CIN, HyC/

Bl f8ci6o clorhifdrico se caleula exactamente mds un
excoso que o3 convenlente agregar do manera que en cual-
quier momsnito que se compruebo la diazoacidn dard reacc)
6n 8cida al papel rojo congo. Bste exceso de HC1l, se po-
ne goeneralments on todas las reaccidnes que se llevan s
cabo en medio dcido.

Concentracidén de lus reacciénese.- En la produccidn
da los colorantss, se forman reacciénes secundarias indg
seagblos que hay que evitar, den por resultado un camblo
en el tono final del colorante y baja el rendimiento del
mismo. Bn 1a fabricacidn del Rojo Congo debe culdarse --
perfectamonte oate punto porque un ligero excoso o dismi
nucisn de reactivo puode bajar ol rendimlento.

Control del jHe- Bn una de las formas mds wusadas y
efietantas para controlar las reaccibnos en la fdbricac)
6n de colorantes, en el buon control del pH rodundard en
la rapidez o lentitud en qus se desarollen las reaccidn-

es, la calidad del producto dospende on gran parte de es-



ir

o

te factor. Para el Rojo Congo, ol pH ideal estd entre 8 y
S« Para mantener el pH constante, se usa acetato de sodio
que reecciéna con el exceso de dcido clorhfdrico produci-
endo €eido eedtico, la resceidn os como sigue:

Cli3CO0Ma + HC] -*—>CH3COCR+ HaCl

Bl dcido eacdtico tiene un pH mfnimo de 4, do tal ma.
nera gQue 30 conserva sleampre este valor como mfnimo y la
eop@lacidén que 03 la siguilenteo otapa del proceso, o efg
ctda sin contratiexpose.

REACCTONES TMPORTARTES.~ Totrazoacién del Diclorhi -
drato 4o Bencid!na, reaccidna con el fcido nitroso prody
c¢ido por al 4dcido clorhfdrico 7 nitrito de sodio a daja
tamperatura.

+ 2HNG,
>
+ -
ek H N RHarues ¢ e N2Ci

Na N0, + HCI —> HNOz + Nacl

La cantidad del Diclorhidrato de Bencldina que es ne-
cesario para esta reaccidn se debe calcular ostequiométrl

cenente.
COPULACTIGV.~ Una vez que se ha formedo la tetrazo Bep

cidina, se agroga a la centidad calculeda de naftionato -
de sodio neeesario para eopular. Bsta reaccifn se lleva -
a temperatura de 10°C.,o~de ambiente, la rogceidn a3 1la

siguiento.



Acido 41fanil-dlowo 4naftilenina~k sulfonato Qe sodlo
(RSO CQIco)

CRICULLG .~ S6 tcma como buse do) cfleulo una mole g Ge
Diclorhidrate do Bencidina su P.M., 257, (Fureza 575)

257 - 100 )

% 257 _bs g de Diclerhidrato ai T8
57 - X TR0

Para obtoner ol dcido nitroso sge requieren ¢ mels .
do nitrito do sodio P.¥., €9

69 x 2:138 g. de Nan0,

Bste producto su pureza os de 9£.5%

138 = 100

x 3% .14 g de NalG, al $B8.5%
98.5 - X 9850 °

El dcido Clorh?drico nececario es de 2 mole Eey Pole
68 de 36.5 (Pureza es de 31.75%

73 - 160

31,75 - X 3'%%3"230 g. de HC1

Pero para que se ofectue la reaccidn requiere un excg

so de BC1. En este caso so puso 35% més.
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Total de HC1 necesario 230480 @310 g NC1 al 31.75%
Neftionato do Sodio 3o requieren 2 mol g P,M. 24§
2452 2 ~Loo { Purozeo B5% Jel Raftionato )
b0 - 100

88 - X %%‘3577 g de NWaftionato de sodlo

Bl Acetato do sodic roquorido es de 4O gy sirvo para
conirarestar 1a 8cidoz on la copulesidn.

Bl cartonato do sodio necesario os de 1f0 g. y sirve
para que dospuds 4o la copulacién el pH sea alcallnce.

81 cloruro de sodio necesario es do 240 ga, y sirve -
para cristelizar ol colormto. Estos ltimos cdleulos vy
rén secedos en la prictica.

PRCCESO DE FABRICACI(N DEL RQIO CRWGO.~ 30 peserdn --
450 ge de Diclorhidrato de Bencidina 57%., se disolvierdn
on 2,600 ml. de sgua, una vaz bien disueltos so apregoe =1
HC1 310 ge, tezmpe. 0°C ( ngrogendo hislo ), se sgito durp-
te 20 minutos y diazoto con KalOy 140 go disusltos on LE0
ml. do sgua, se couprueba la fclder con papsl rojfo ccnec
dando una coloracidn azul el pepel. Bl KaliQ, so comprueba
con papel de K1 que da colorecidn violeta.

La soluci@n tetrazolca se vierts despuds de 3¢ minu -
tos de agitar sobre la solucidn de Nafticnato y de &0 g.
de acetato do sodic disueltos en 1200 ml. de agus, ¢l te-
trezo pasa en 30 wminntos, termingds 46 pasar ensggulds se
le pasa la sclucidn de carbonato de sodio 180 g disveltos
en 900 ml. do ezus, 6sta soluclén tarde en pasaer 1 horas
56 deja trabasjendo 2o 8 a 10 horas, se ejusteg el pH a 9 -
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se calienta a BOOC y se agrega 240g de clorure de sodio

se flltra una ver cristalizado o) colorante.

Resultadost 2,840 g. de torta {(colorente hivmedo)

8a obtuvo 8PS g. 4o colorante neco.

E1l Rojo Congo seco reopresanto ol 3% de la torta, al
agua del filtredo salio excento de Rojo Congo ya que la
cristalieecidn fud duena, al colorente se obtuvo de alta
pureca.

CANTYDADES DB MATERIAS PRIMAS.- Para obtener 1CQ0 Kg
de colorente saco Rojo Congo concentredo.

Diclorhidrato de bencidina 292 kge.
Acido clorhf®drico P%.eea. 3510 "
Ritrito 40 80410 ceeveseces 156
Kaftionato de 80310 seoeas 554 "
Acetato do sodio comercial kY M
Carbonato 4o %0410 aeesss. 208 "
Cle~:ro 40 30410 eesescess 273 "
Para o1 Diclorhidrats de Bencidina y ol Haflionsto de

sodio son pares base 10Q%. Dezde luego dichns productas .

tienen purezas monores, entonces 56 hacen los chlculos -
de acuerdc con ol £ de purera.

BQUIFO.- Los tanques de romccidnes en el disgremu de
flujo estan en ls - nrte superior f1zguierda sirven nars -
preparar 193 diazos ¥ copul acidnes. Estas golunidnas {1y
yen por gravedrd.

Todos loz tanques ooten calibredos do maiora Gue se

sabe qud volumen en lifros te tigne eon cusl quier ROZENW
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CRISTALIZACT(KR DEL COLORANTE.- Para cristalizer el cg

lorsnte se sobresaturn con cloruro de sodio, quo &l ser -
2ds soluble an el egua que el colorante, cristaliza a és-
te dejandolo on suspensidn. Bsto so hace uns vez calenta-
do a 8%, por madio de vapor inyectedo diroctamente den-
tro 4al tangque de rosceldnos. So agita durente 1 hora y -
2a filtra. )

PILTRACTON,~ Torminnoda la cristalizacidn dol coloran-
te se procedo a llanar o] f1ltro pronsa, con montajugos -
¥ alre comprixmido do una coszpresora 4 con una bomba, el -
lfquido al entrar en a1l filtro pronsa va dojando el colo-
rante odtenido en forza de pasta, ontre los marcos del ni
szo el 1fqmido filtrado se tirs al dronaje. Cuonde ol £1)
trc se ha llénedo se sopla con alre comprimido con el fin
de extrzsrle lc mfis que se pueda do asun a la pasta, luo-
go so sbre el f1ltyro y so descarga en charolas, estas a -
fu ver son lievedas & un carrce

SECADO.~ El carro con charolas ze mete a un secador -
con aire calentsdo por wedlo de vepor quo circula el ser-
pentin. 21 aire caliento se hece circular por el secador
impulsedo por un vemtilador, aquf se olimina el agua que
contiene la pasta 65-70%. Temperatura da secado 100°C.

HMEJENDA.~ 84 ofoctua en un molino quo tlene 2 Juogos
de discos dentsdos. Aquf zo pulveriza el colorante seco
que pasa postoriormente al mezeledor donde se lo agrogan
los diluyentes, parn ajuster la concentracién. Con esto
queda 1isto el colorente para anvasarse y posteriormente

distribtuirse.
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CAPITULO V11

COXNCLUSIONES

l.-las pruedbas en el laboratorio son satisfnctorian
de mmora quo los rosultndos obtenidos en la planta son
optimoa. lo mda lrrertento parn obtener colorantes de -
alta calidad, as 1la pruroza de las materins primna como
quedo estadlecide en ol comtrol del mismo.

Bl equlpe gque airve para f4bricar el Rojo Congo,y ==~
puede hecorse wna rra tuy varinda do colorantes, lavan
do perfectamente ol equipo y onsegulda puede producirse
un colorante distinto.

2.-BEstas industriaz puedon usar su dqulipo para empg
rar a fdricar Intorcedios, evitando fugas de divisas,
lo cual o3 de desearsze porque so lograrfn una mamifics
integracidn de la Industria Npclonale

3.- los costos de los colorantes en Mdxico son meng
res a la mayoria de los ffbricantes rundiales. No se &}
ga a los de los EB. TU. como so sabe sus costos en ésto
scn mds altos a 1os del mercado internacional. Esto se
debe a que la zano de obra en Mdxlico no es tén cara co-
®mo en otros paises v a la protecidn del gobiernocs. Al no
permitir la importarién de colorantese. Las materias pri
mas se pueden edquirir en cualquier pafs al no existir
rastrincidn do divisas.

Mo= Amplincidn del mercndo. lo 1deal sorfa ingresar

al mercedo mundial para la venta de estos productos, de
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desde lvego el consunidor mAs immortante son los EE.UU,
que oe le daria calidad y procio ¥ en muchos cns03 un
25% moros a los do sus fddbricas. Otros clientos importg
ntes los palses mienbros do 1a ALAIC,

Yo~ 39 hn visto quo los comorcismtes de colorantes
nenospracian al pequefio consunidor que ticnen industria
fesilice v con una icportmts poblacidn do los estados
de México, Tlaxcala y Puodbln. §o dandoles el servicio -
téenico roquerido que les enseile ol mojor uso de los ==
mimon. Llos entregan los colorantes con concentracidnes
que no correspenden a las normales. Bn osto deberfa e
Secretaria deo Tndustris v Comorcio establecer las noroas
respectivas.

6.~ Batns industrias ticnen los redlos economicos -
necasarios para hpcer invastigaciones profundas en el -
terreno 4o la Quimica Organica, Ya es necesaric que en
México se dostine una minima parte de las ganancias en
inveatigeciones. Sino se quiere para que México no ce -
estanque &3 muy nacesnrio gque los industriales inviertan
por este concapto. Bstos gastos redundaran con buenos =
rosultalos y buan prastiglo ya que rejoraria la calidad
de los productos.

Bn algunos paises, Las investiga:iones industriales
son guszpicicdas por los proplos goblernos ¥y finasnciada
par la industria con un pequefio porcentaje de las gana<
ncias; En Mé#xico es indispensable creasr una Institucidn

de 2sa naturzlesas
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