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El presente invento tiene por objeto nuevas Eomm
sicioneg tintdreass, adecusdas particularmerte para el te-
fiido de fibras de polismida, que se obtienem por métai:fzg
cibn, particularmemte por cobaltizacidn, de mezclas de co

lorantes monoazdicos conocidos.
Es sebido que el compleja de colbato {con una rela

cidn Co: monomzaice 1:2)(IV), del monomzoico
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gque, a Su vez, se obtisme por copulacidn en medic- alceli-
no del Aiazo del -2-emino-4-(N-fenil)~sulfemido-fenol (I)
sobre bete~-naftor (II), es un colorante de tono rojo azu=
lado (Burdeoé} cuyos tintes sobre fibras de poliamida, na
turgle g 0 sintdticas, muestran muy tuens solidez frente a
ls humeded y a la Iuz.

Sin enbargo, ax emplgo se encuentra desfavorable-
nax te restringido por la soIubilidad, que es muy deficien
t6, y la male iguelaectén, incluse en medio meutro. Dichas
caracterfsticas ewinoren la posibilidad de utiﬁz&z‘lo, S0
lo o en mezcle, para tintes en bafio meutro y ligersmemte
acida,

Be sabido tembién que el complefo de cobeIto (con
le relzeidn Co: monozzaice 1:2)(VII), del momoazoice
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que se obtieme copulando en medie aleglino el dizsze del
SN Omde (F=2t =corboxifenil)~gulfemido-fenol (V) sobre
betanafiol (I}, es wr colorarte rojo azulado (Burdeos.)‘
cuyos tinteg gobre- fibi‘as poliem{dicas muestran muy buenz
golidez frente a 1a humedad y 2 la luz, mfentres que €1
coYoraxte mismo presenta'lma solubilidad excepcionel ine
elaso por ecidez acétice. | |

Sin embargo, em la préctica, su empleo, camo es
sabido, tropiezs con el inconveniemte de sw pobre a2fini-
dad en bafio meutro, debido a la presemcia del grupo carbo
xilo. Estaes caracterfsticas dificultan su posibilidad de
utilizecifn, sole ¢ en mezcla, pare tefilr en befic nsutre
o en befi¢ ligeramente dcido. En realided, el sgotamicnto
del bafio de tefiido se 2lcanza ‘nicemente cvamdc seo llegs
2 una fuerte scidez acdtfea-en el bafio.

Resulta sorprendente haber encontradc ahorz que,
metalizendo con un caupuesto de Co mezclas de moncazoicos
286180
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(117} ¥ (VI) on la}r.elaeiGn molar comprendids mtr:‘éo:“:
8% del primero y 40-1% del segundo, pero, preferiblemen
te, con relacide moler 75 y 2%, respectivemente, se abﬁg_
ven muevos eanplejos, can relacifm Coz manoszoicos 132
(vIII), de tomo ra;rc; azulado (Burdeos), que estdn dotades
de caracteristices tsles de molubilided, afinidad pare fi

‘trae poliemfdicas y de igualeeiln qus les permite ser uti

lizados ventajosemente, solos 0 en mezcla con colormntes
que tiffen en baflo meutro o ligeramen te #cido, diches ca-
racteristices son perticvliemente exigides de un coleran-
te de tono Burdeocs, puesto que su empleo primcipal se en=
cusntra en les mezcles.

Le solidez de los timtes, tamto e la hwmedad eame
a lo luz, son exeelantes. |

Iz motalfzecidn se roalise preferiblemente em fe-
se anhidra, de acuerdo ¢an las indicaciocnes descritas en
1a solfcitnd de Batente itslieng ntmero 20262, depogitads
el 7-2~1962, de la Solicitante, por tratamiarto e la meg
¢lg de monozzoicos, previamente sgecade, con una mezcla de
compuestos crgénicos, tal cume etilenoglicol (o sus éte-
res), formemide, dimetilformamida, y ures en estadc de fu
sifn. Se emples preferiblemente une mezele de wree y eti-
Ienglicol.

Camo sgentes de metelizecitn se emplean ssales de
cobalto (acetatos, sulfatos, ¢loruros, etc.) en relacidnm
moler 1:2 con respecto & los monozzoicos; lz temperatura
ge mantiene entre 100 y 1408C, preferiblemarte a 1158C.
Te metelizecifn dure emtre 10 y 100 minwtos.

Cuando se he terminado ls metelizaciln, se descar -
gz 1z mase fumdifs en agua o se diluye con agua, 'even‘bua;l,

‘4- L_; e
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memte con adiciln de Alcelis (FalH, 173.2003 ste} y el colg
rante acabada se separa ¥ se seca segun métodos conocidos.
Iz metelizacién de mezclas de moncmszoicos (III) y
(VI) puede reglizerse tembidn en fase acucsa com sales de
cobalte o con complejos ¢ dcidos orginicos hidroxilados
del eobalto, s tempersturas de 50-302C., prefeﬁblaméxte,
708€, duramte 5-8 horsg; ain embargo, no se obiienen re-

sultados tam satisfactorios como cuande se¢ eplice la metg

- 1izeci éu anhidrz. En reslided, cuendo ss cbtieune por xhezt_q.

lizacién en fase acuosa, ¢l colorarie scabedo comtieme im
purezag y su concentraciln es menor.

Log resultados obtenibles ée acuerdo cen &1 Ve
gente invemto, es decir, cuando se metslizs una mezclsa de
ambos .monoezoieos (III) y (VI), no se pueden cmmseguir de
ningim modo cusnio se metalizen ambos monoszoficcs por se-
paradc y me emplee la mezcla mecédnica de los dos comple—
jos aaf obtenidos, incluso si verian ampliemarte sus relg
ciones molxres.

El1 tefiido da materiales de poliamida com los nue-
vog coloranxtes que constituyen el objeto del presente in-
venta se resliza en bafioc acuusc gue contenga campusstos
adecuados pera mantener el bafic meutro o ligeramente Aci-
do, por ejemplo, acetato eménico. '

El materigl textil se sumerge on el beaflio de tefid-
do, que se mantieme & unog 50-608C., mientres se ammenta
posteriormente la temperaturs hasia lleger el punto de
ebullicidn.

Pueden afizdirse conveniemtemente compuestos suxilig

res conocidos gl bafio de tefide. A4 continuacidn se dam vs

ries eJemplos con cardcter ilustrative pero no Iimitat;go
o) J 418 ﬂ
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dal invento.
Ejemvlo 1

Je metalizan 0,75 gr. mol., de compw sto (III) ¥y
0,25 gr. mol. de compueste (VI) con 0,51 &r. mol. de ace~
tatio de cobalto en 1000 gr. de wree ¥y 300 ml. de etilenoc-
2Zlicol a 1158C, durante 1,5 horag. Ia mesz s= descerze en
5.000 ml. de ague, se ajusta el B 2 4, Inego se resliza
una salificeeién do 104, y el producto se filtre y se so-
ce & B08C. EI colorants odtenido (VIII) tifie la lane y
lag fibtras polfenidicas sintétices oon tano Burdeos azulg
do, los tefildos: presentan muy buena solidez pariicularmep
te frarte a Ta humedad (potting) y a le luz. El colorante
es perfectamente adecuado pera empleo en mezcla con colo-
rantes que tiﬁ”en desde bafio neutro o ligersmente 4cido, a
diferemcie de losg complejos metdlicos de los manocazoicos
(III) y (VI) individuales y & su mezcla mecanica.

Ejemnlo 2

El moncazoico en pasta, obienido por copulacidn
en medio slcaline del diazo procedente de la mezcla de bg
seg /- 0,615' gr. mol de 2-amino-4-(N-fenil)-sulfamido-fg
nol & 0,025 gr. mol de Z-amino=de(N-2'-carboxiferil) sul=
femfdomfenol 7 sobre betanaftol, y separacidn écida poste
rior, se trata con 200 ml. de agua calients durante 30 mi
nutos pars homogeneigzar le masa; luego so lleva la tempe-
retura a 608C y go afladen 0,055 gr. mal de Co en forma de
sulfato de Co cristalizado, dieuelios en 50 ml. de agus,
¥ 27 gr. de acetato sbédico cristalizado., El volumen se lle
ve a 500 ml. con sgua, luego se calisnta a 708C durante 5

285190
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horsa. Se diluys con 400 ml. de agum, se filtra y se sece
8 85¢C.

Ejemplo 3

El nismo monogzoico en pasta obtenido de acuerde
con el ejemplo precedenfe a partir de 0,1 gr. mol en mez-
cla de bases, pero separadc en medio alcalino por salifi-
cacifn, se trata agitendo, con 250 ml. de sgua a la que SO
han afiadido 2,5 gr. de Zcido scdtico concentrado, y luego
ge trata con una solucidn de 12 gr. de cloruro de cobalfo
eristalizedo (con 24% de Co) em 50 ml. de agus. Después
de afiadir 27,5 gr. de aceteto sddico oristalizedes, se lle
va ol volumen & 500 ml. con sgus, luego sa celisnte duren
te 5 horag a 650C, Cumdo se ha campZetado la cobaltizs—

"cibn, se diluye otra vez con sgua, y el colorante obteni-

do se filtra y ss seca.

Esta golicltud que correasponde a la presentads en

‘Ttelia, conm fecha 21 de marzo de 1962 y bajo el ndmerc -

5506/62,. ge acoge & los beneficfos del articulo 51 del vi
gente Estetuto sobre Propiedad Industriel.

N ¢ T A

Loz pmtos de invenciln propis y nueve que se pre
gsermrten para que sean objeto de esta solicitud do Patents
de Invemciin en Espafia, por VEINTE afios, s los siguien~
test

12.— Un procedimiento para la preparacifﬁn de colo
rantes metalizedos, qus comprende metslizar con un compues

-t 283180
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to de cobslto una mezcla de los dos moncazoicos camprendi

degr en la formula general:

o
) HO -
‘5 N = N
702
10 NH

-15
0 donde -R es, en un caso, ~H(TII) y, en el otro, -COCH(VI),
2.~ Un procedimiento ds acuerdo con la reivindi-
cacién 1, que compremie metalizar una mezcle de embos mo-

noazoicos que camprende de 60 a 8%, preferiblemente 75%,

20 en molesg del monoazoico (III) y de 40 & 1%, preferible~
. mezr.'fe 25, emr moles del monoamzoica (VI).
38 ,~ Un procedimien to é.e acuerdo con lg reivindi-
cacién 1, en'el qie se emploe ¢l compueato de.cobelte en
. relacién molar 1:2 con respecto a los moncazoicos.

o5 4.~ Tn procediniento de acuerdo con la reivindi-
cacibén 1, en el que la metalizacifn se resliza en fase an
hidre.

59.~ Un procedimiento de acuerdo com lag reivindi
caciones 1 ¥y 4, caracterizado porque la metslizacién en

30 fese enhidra se deja que se produzoe en una me%:r@‘ﬁa @ \w
! A B
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urea y etilenoglicol, a temperature de 100-1408C, prefe-
ribdiemen te 1150C, durante 30-100 minutos.

6fe= Tn procedimierto de acuerde con las reivindi
caciones 1, 4 y 5, caracterizsdo porque se emplea como
campuestc Ge cobalte wme gal del mismo, seleccionads del
grupo que comprende acelato, clorure y sulfato.

78 o= Un procedimien te de acuerdo com la reivindi-
cacidm 1, caracterizsdo porgue la metalizacién se resiiza
en fase acuosa. '

88.= Un procedimienfo de acusrdo con lag reivindi
cacionseg 1 y 7, caracterizado porque la metalizacibn en
fage acuosa se deja que se produzca a temperatura de 50~
908C, praferiblemente, 708C, durante 5-8 horas.

98.-~ Un procedimiem to de ascwsrdo con las reivindi
caciones I y 7, caracterizado parque el compuesto & CO=
balto se selecciona del grupo que comprends lag sales
inorgénicas de Co. sales orgdnicas de Co y, camplejos de
Co con &cidos orgénicos hidroxilsdos.

108 .~ Un procedimiento para la preparacidn de colg
rantes metalizados.

Tal y cano se ha dascrito en la Memoria que ente-
cade y con los fines quer se han especificade.

Egte Msmorie consta de mueve hojas escritas a mé-
quina por uma gola de sus ceras.

Madrid, 4§
P,

1963

2§61
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