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P A T E N T E  
D E

I N V E N C I O N

229905

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN COLORANTE TINA", 
a fa v o r de CIBA SOCIÉTÉ ANONYME, de n a c io n a lid a d  s u iz a , domi­
c i l i a d a  en BASILEA, (S u iz a ) .

MEMORIA DESCRIPTIVA

La p re s e n te  in v en c ió n  se r e f i e r e  a un p ro ced im ien to  
p a ra  la  p re p a ra c ió n  de un c o lo ra n te  t i n a .

P or la  p a te n te  esp añ o la  N* 197-955 se ha  lle g a d o  a 
conocer un p ro ced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de c o lo ra n te s  
t i n a ,  según e l  c u a l se somete a la  re a c c ió n  de c a rb a z o liz a -  
c ió n  con c lo ru ro  de a lu m in io  b a jo  a d ic ió n  de una base t e r c i a ­
r i a  ex en ta  de g rupos h id r o x i lo ,  p re fe re n te m en te  de una base 
p i r i d i n i c a ,  a l a  t e t r a n t r im id a  l i n e a l ,  de fórm ula
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E l c o lo ra n te  g r i s  que t i r a  a r o jo ,  o b te n ib le  según e s te  p ro ce ­
d im ien to , se d is t in g u e  p o r muy buena s o lid e z  a lu z  y lav ad o , s i  
b ie n  p re s e n ta  l a  d e sv e n ta ja  de que no es s ó l id o  a l  c l o r i t o .

Ahora b ie n , se ha en co n trad o  que se l le g a  a un c o lo ra n ­
te  g r i s ,  h a s ta  g r i s  que t i r a  a c o lo r  a c e i tu n a , só lid o  a l  c l o r i ­
t o ,  s i  se u t i l i z a  en la  c a rb a z o liz a c ió n  de l a  te t r a n t r im id a  l i ­
n e a l ,  p o r cada p a r te  de te t r a n t r im id a  a lo  menos dos p a r te s ,  
pero  p re fe re n te m en te  4 a 6 p a r te s  de c lo ru ro  de a lum in io  y la  
c a n tid a d  c o rre sp o n d ie n te  de base t e r c i a r i a ,  y s i  la  d u rac ió n  de 
l a  c a rb a z o liz a c ió n  e s  de a lo  menos 3 , p e ro  p re fe ren tem en te  de 
5 a 8 h o ra s , y s i  la  tem p e ra tu ra  de c a rb a z o liz a c ió n  queda s i ­
tu ad a  e n tre  130 y 150°.

E l compuesto que s i r v e  en e l  p re s e n te  p ro ced im ien to  
como m a te r ia  de p a r t i d a ,  de l a  fórm ula a n t e r io r ,  pueda s e r  
p rep arad o  a base  de 1 mol de 4 ,4 '- d ia m in o - l , l* - d ia n t r im id a  
té c n ic a  y 2 m oles de 1 -c lo ro a h tra q u in o n a , o de una 4 -h a lo g en o - 
- l , l ' - d i a n t r i m i d a  y 4 - a m in o - l , l '- d ia n t r im id a ,  o b ie n  de una 
1 -h a lo g en o -an traq u in o n a  y 4 - a m i n o - l , l ' - 4 ' , l " - t r i a n t r i m i d a ,  po r 
t r a n s p o s ic ió n  en un d iso lv e n te  de e levado  pun to  de e b u l l ic ió n ,  
como n itro b e n c e n o , b a jo  a d ic ió n  de medios f i j a d o r e s  de ác id o s 
y c a n tid a d e s  c a t a l í t i c a s  de s a le s  de cohre o de po lvo  de co ­
b re .

Como ejem plo de una base t e r c i a r i a ,  ap ro p iad a  p a ra  e l  
p re s e n te  p ro ced im ien to , ha de m encionarse la  t r i e t i l a m i n a .
Pero son p a r t ic u la rm e n te  ap ro p iad as  l a s  b ases  c í c l i c a s ,  como 
q u in o lin a , o a c r id in a ,  an te  todo b ases p i r i d í n i c a s ,  como la  
p ro p ia  p i r id in a  y sus homólogos más próxim os, por ejem plo me-
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t i l p i r i d i n a s  como a l f a - p i c o l in a ,  o m ezclas de b a se s  p i r i d i n i -  
c a s , como la  m ezcla de a lfa ,g a m m a -p ico lin a  té c n ic a .

La p ro p o rc ió n  e n tre  c lo ru ro  de a lum in io  y base  t e r ­
c i a r i a  debe s e r  e le g id a  de modo que a aproxim adamente 100° se 
o r ig in e  una masa fu n d ida  b ie n  a g i t a b le .  A l u t i l i z a r  b ases p i -  
r i d i n i c a s  se m uestra  como co n v en ien te  una p ro p o rc ió n  de c lo ­
ru ro  de a lum in io  a base t e r c i a r i a ,  de 1 :1 .6  -  1 :2 .

Como tem p era tu ra  de c a rb a z o liz a c ió n  e n tre  130 y 150° 
se e l ig e  convenien tem ente una que e s té  s i tu a d a  a unos 140° 
que no d i f i e r e  po r ejem plo más que unos cu an tos grados de 
e l l a .

En lo s  ejem plos s ig u ie n te s ,  donde no se mencione o tra  
co sa , l a s  p a r te s  s ig n i f ic a n  p a r te s  en p eso , lo s  p o rc e n ta je s  
ta n to s  por c ie n to  en p e so , y la s  tem p e ra tu ra s  e s tá n  in d ic a d a s  
en grados C e ls iu s .
E J E M P L O  1.

2$ p a r te s  de c lo ru ro  de a lu m in io  son in co rp o rad as  a 
10-100° en 50 p a r te s  de p i r i d i n a  a n h id ra , b a jo  a g i ta c ió n .  A 
100-110° se a d ic io n a  en tonces 5 p a r te s  de 1 , 1 ' - 4 ' , 1 " - 4 " , 1 " ' -  
- t e t r a n t r im id a .  La tem p e ra tu ra  es aumentada d en tro  de 45 mi­
n u to s  a 139-141°. Se a g i ta  du ran te  6 h o ra s  a 140° y se v ie r t e  
la  m ezcla r e a c c io n a l  en 1000 p a r te s  de agua f r í a .  La m ezcla 
re a c c io n a l  es d e s t i la d a  con vapor de agua y se f i l t r a  e l  co ­
lo ra n te  por a s p ir a c ió n , lav án do lo  y se cá n d o lo . Forma un po lvo  
oscuro  que se d isu e lv e  en ác id o  s u l f ú r ic o  co n cen trad o , dando 
c o lo r  negro  pardusco  y que tiR e  algodón de t i n a  p ard a  en só ­
l id o s  tonos g r i s e s  que t i r a n  a c o lo r  a c e i tu n a .
E J E M P L O  2 .

40 p a r te s  de c lo ru ro  de alum in io  son in co rp o rad as a 
10-100° en 80 p a r te s  de p i r i d in a  a n h id ra , b a jo  a g i ta c ió n .  A 
100-110° se a d ic io n a  en tonces 20 p a r te s  de 1 ,1 '- 4 ',1 " - 4 " ,1 " * -
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- t e t r a n t r im id a .  La tem p e ra tu ra  es aumentada d en tro  de 45 mi­
n u to s  a 139** 141°. Se a g i t a  du ran te  8 h o ras  a 140° y se v i e r t e  
l a  m ezcla r e a c c io n a l  en 1000 p a r te s  de agua f r í a .  La m ezcla 
r e a c c io n a l  es d e s t i la d a  a l  vapor de agua y e l  c o lo ra n te  es 
f i l t r a d o  p o r a s p ir a c ió n , lav ad o , y secado . Forma un po lvo  o s­
cu ro  que se d isu e lv e  en á c id o  s u l f ú r ic o  co n cen trad o , dando 
c o lo r  neg ro  pardusco  y que t iñ e  a l  algodón de t i n a  p ard a  en 
to n os g r i s e s  s ó l id o s .
E J E M P L O  3 .

40 p a r te s  de c lo ru ro  de a lum in io  son in co rp o rad as  b a jo  
a g i ta c ió n  a 10-100° en 75 p a r te s  de p i r i d in a  a n h id ra . A 100- 
110° se a d ic io n a  en tonces 10 p a r te s  de 1 ,1 '- 4 ' , 1 " - 4 " , 1 " ' - t e ­
t r a n t r im id a .  La tem p era tu ra  e s  aumentada d en tro  de 45 m inutos 
a 139-141°. Se a g i t a  d u ran te  4 h o ra s  a 140° y se v i e r t e  la  
m ezcla r e a c c io n a l  en 100 p a r te s  de agua f r í a .  La m ezcla re a c ­
c io n a l  es d e s t i la d a  p o r vapo r de agua y e l  c o lo ra n te  es f i l ­
tra d o  p o r a s p ir a c ió n , lavado  y secad o . Forma un po lvo  oscuro 
que se d isu e lv e  en á c id o  s u l f ú r ic o  co n cen trad o , dando un co­
lo r  negro  pardusco  y que t iñ e  a l  algodón de t i n a  p a rd a  en t o ­
nos g r i s e s  s ó l id o s .
E J E M P L O  4 .

50 p a r te s  de c lo ru ro  de a lum in io  son in co rp o rad as a 
20-100° b a jo  a g i ta c ió n  en 80 p a r te s  de una m ezcla té c n ic a  de 
a l f a -  y gam m a-picolina que c o n tie n e  a lg o  de d im e t i lp i r id in a .
Se c a l ie n ta  a 100° y en to n ces se añade 10 p a r te s  de 1 ,1 '-  
- 4 ' , 1 " - 4 " ,1 " '- t e t r a n t r im id a .  La tem p era tu ra  es aumentada den­
t r o  de 45 m inutos a 140°. Se a g i ta  du ran te  4 h o ras  a 140° y 
se v i e r t e  la  m ezcla ra a c c io n a l  en 2000 p a r te s  de h i e lo .  Se 
a d ic io n a  300 p a r te s  de so lu c ió n  de h id ró x id o  sód ico  a l  30% y 
se f i l t r a  e l  c o lo ra n te  p o r a s p ira c ió n , lav án do lo  luego  a .n e u -
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22t r a l i d a d  y secán d o lo . Forma un po lvo  oscuro  que se d isu e lv e  

en ác id o  s u l f ú r ic o  co n cen trad o , dando c o lo r  negro  pardusco  y 
que t iñ e  a l  algodón de t i n a  p ard a  en to n o s g r i s e s  s ó l id o s .
E J E M P L O  5 .

1 .5  p a r te s  d e l  c o lo ra n te  o b ten id o  según ejem plo , ^
son c o n v e r tid a s  en c o lo ra n te  t in a  con 6 p a r te s  en volumen de 
so lu c ió n  de h id ró x id o  só d ico  a l  30% y 3 p a r te s  de h id r o s u l f i to  
só d ico  en 100 p a r te s  de agua a 4 0 -5 0 ° . A un baño t in tó r e o  que 
c o n tie n e  6 p a r te s  en volumen de so lu c ió n  de h id ró x id o  só d ico  
a l  30% y 3 p a r te s  de h i d r o s u l f i t o  só d ico  en 200 p a r te s  de agua, 
se a d ic io n a  l a  t i n a  madre a n te r io r  y se in tro d u c e  a 4 0 ° , 100 
p a r te s  de a lgodón . A l cabo de 15 m inutos se añade 20 p a r te s  
de c lo ru ro  só d ico  y se t iñ e  a 40-50° d u ran te  una h o ra . S egu i­
damente e l  algodón es exprim ido , oxidado y term inado  de modo 
u s u a l .  Ha quedado te ñ id o  en s ó l id o s  to n o s  g r i s e s .

La in v en c ió n , en su e s e n c ia l id a d , puede s e r  llev a d o  a 
l a  p r á c t ic a  en o tra s  form as de r e a l iz a c ió n ,  que d i f i e r a n  en 
d e ta l l e  de la s  in d ic a d a s  a t i t u l o  de ejem plo , a la s  c u a le s  
a lc a n z a rá  igualm en te  la  p ro te c c ió n  que se re c a b a . P odrá, p u es , 
l l e v a r s e  a cabo con lo s  m edios, tiem pos, tem p e ra tu ra s  y p ro ­
p o rc io n es  más co n v e n ie n te s , en lo s  a p a ra to s  más adecuados, 
po r quedar todo e l l o  comprendido en e l  e s p í r i t u  de l a s  r e i v i n ­
d ic a c io n e s .

i
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N O T A 2299^5
D e sc rito  e l  o b je to  de l a  in v en c ió n  se d e c la ra  nuevas 

l a s  s ig u ie n te s  r e iv in d ic a c io n e s ,  con p r io r id a d  su iz a  numero 
22154 d e l 14 de J u l i o  de 1955-

1 . P ro ced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de un co lo ran  
te  t i n a  p o r c a rb a z o liz a c ió n  de la  te t r a n t r im id a  l i n e a l  de 
fórm ula

con c lo ru ro  de a lu m in io , b a jo  a d ic ió n  de una base t e r c i a r i a  
ex en ta  de grupos h id r o x i lo ,  c a r a c t e r i z a d o  porque 
se u t i l i z a  en l a  re a c c ió n  de c a rb a z o liz a c ió n  p o r cada p a r te  
de t e t r a n t r im id a ,  a lo  menos 2 p a r te s  de c lo ru ro  de alum in io  
y la  c a n tid a d  c o rre sp o n d ie n te  de base t e r c i a r i a ,  y porque la  
du rac ió n  de la  c a rb a z o liz a c ió n  es de a lo  menos 3 h o ra s , e s ­
tan d o  s i tu a d a  l a  tem p era tu ra  de c a rb a z o liz a c ió n  e n tr e  130 y 
150° .

2 . P roced im ien to  según la  r e iv in d ic a c ió n  1, c a ra c ­
te r iz a d o  p o r e l  empleo de una base p i r i d i n i c a .

3 . P ro ced im ien to  según una de l a s  re iv in d ic a c io n e s  
1 y 2 , c a ra c te r iz a d o  porque la  du rac ió n  de l a  c a rb a z o liz a c ió n  
es de 5 a 8 h o ra s .

4 . P ro ced im ien to  según una de la s  r e iv in d ic a c io n e s  
1 a 3 , c a ra c te r iz a d o  porque la  p ro p o rc ió n  de te t r a n t r im id a  :
: c lo ru ro  de a lu m in io , queda s i tu a d a  e n tre  1 :2  y 1 :6 .
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5 . P ro ced im ien to  según una de l a s  re iv in d ic a c io n e s  

1 a 4 , c a ra c te r iz a d o  porque la  p ro p o rc ió n  de c lo ru ro  de a lu ­
m inio  a l a  base  p i r i d i n i c a  e s tá  s i tu a d a  e n tre  1 :1 .6  y 1 :2 .

6 . P roced im ien to  según l a  r e iv in d ic a c ió n  1, c a ra c ­
te r iz a d o  por e l  empleo de p i r i d i n a .

7 . P ro ced im ien to  p a ra  la  p re p a ra c ió n  de un c o lo ra n ­
te  t i n a .

Según se d e sc r ib e  y r e iv in d ic a  en l a  p re s e n te  memoria 
que co n s ta  de 7 h o ja s ,  f o l ia d a s  y e s c r i t a s  a máquina po r una 
so la  c a ra .

B arce lo n a , p a ra  M adrid, a 13 de J u l io  de 1956.
CIBASOCIETEANONYME.
p .a .  - - '

j AIME ÍSSXM SMBAUga

t r : j p to/mp.
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