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MENORIA DESCRIPTIVA
que ge presenta para unir s la solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
- formulada el 8 de Junio de 1963, con el n? 288.868
_ en
ESPARA
por VEINTE safios
& nombre de AZIENDE COILORI FAZIONALI AFFINI ACNA S.p.A., en-
tidad italiana, establecida en 1/2, Iargo Guido Donegani, Hi-
ldn, Italia, por: o :
“PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE UN COIORANTE METALIZADO"

Bl presente invento se refiere é un nueve tipo de co-
lorantes metglizados y a un procedimiento para la obktencidn
de dichos compuestos.

Mds partioularmente, el presenfe invento se refiere
& un procedimiento realizado en fase anhidra por el cual se
obtienen, partiendo de colorantes azdicos, colorantes meta-
lizedos, particularmente valiosos pars tefiir en bafio neutro
fibras poliamidicas naturales o sintéticas. |

Los colorantes del presents lnvento derivan de compues-

' tos azdicos comprendidos en la férmula general (1) .
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donde X es -OH o0 - COOH, Y es H o C1, R1 ¥ Ry, diferentes
entre sf, siendo cade uno un hidrégeno, Cl o SO NHR (siendo
R un dtomo de H o un radical slcokilo que tiene de 1 a 4 4fo—
mos de carbono). '

los compuestos que derivan del siguiente monoazoico '
gson particularmente adecu=zdos debido a sus cara.cter:[sticas'

tintdreas y 8 la solidez de los tintes obtenidoa:

OH osi
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De acuerdo con el procedimiento del presente invento,
los colorantes monoazoicos, previamente secadecs, ss tretan
gon une mezcla de compuestos orgénicos, tales como etilenc-
glicol (o ésteres de dicho glicol), formamida, dimetilforma-
mida y especialmente ures en estado fundido.

' Como agentes de metalizacidén se emplean sales de cro-
mo (acetatos, sulfatos, etc.), generalmente en cantidades
cerca de les estequiométricas; 1la femperatura de la reaccidén
de metalizacidén se mantiene entre 110 y 1402 G.; la duracién
para alcanzar la metélizaeién éompleta 83 muy breve, genersl- i
mente comprendida entre 30 y 120 minutos. Al final de la me-
talizacidn, se vierte la masa fundide en agus © se diluye con
agua eventualmente con adicién de dlcalis (NeOH, Na2003, etc.)
y el colorante acabado se separs por métodos conocidos.

El procedimiento del presente invento presenta las si-
guientes ventajas en compsracién con €l procedimiento de me-

talizacidén conocido realizasdo en fase acuosas

30 a) Mayor velocidad (la metalizacién en medio acuoso
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Aura de 5 a 8 horas mientras que, trabajsndo de amcuerdo con
el presente invento en medio anhidro, se oconsigue una neta-
lizacidh cien por cien completaz en un tiempo comprendido en=-
tre 15 y 120 minutos).

b) Cepacidad de produccidén (pare producir un kg. de
colorante que tengs un poder tintéreo de cien por cien, se
necesita un reactor con una capacidad de 1,2 1., mientras
gue, traﬁajando de acuerdo con las téonieas conceides, se
necesite un reaclior que tenga una capacidad ﬁayor de 6 1.
para.conseguir los mismos resultados.

'c) Los colorantes obtenidosren medio anhidro tisnen,
en comparacidén con los obitenidos en medic acuoso, una con-
centraoidn mayor, {(aproximadamente doble), una meyor pure-
za y una mejor solubilidad. Bl tefiido de los materisles po=-
liarfdicos se realiza en un bafio acuoso que contenga los com-
puestos de férmmla general (1), junto con compuestos capa-
ées de mantener un pH neutro o ligeramente dcido, tal como>
el gcetato aménico.

El material se introduce en el bahfio tintdreo menteni-
do a 50-602 Q., aproximsdamente, ¥ 1uego’ée suments la tem-~
peratura hasta llegar a la ebullicidn.

Convenientemente, pueden afiadirse aditivos, 8l como
por e jemnplo losﬁproductos de condensacidén de amidas o amines
aliféticas con 6xido de etileno. ) |

ﬁos siguientes ejemplos se dan para ilustrar el in-

vento pero no le limiten.
EJENPIO 1

Se cargen 45, 6 gr. del monoazoico secado 100 por cien
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(pese molecular 455,9), obtenido por co
calino del diazo del 4-N-metil-sufamido-2-gminofenol sobre

cidn en meaib e

1~(2,5-dicloro~fenil)-3-metil-5~pirszolone y separacidén su-
ceéiva en medio dcido, a 1002 C., sobre una.mezcla constitui-
da por 100 gr. de ures, 40 ml. de etilenoglicol y 0,051 -dto-
mos gr. de cromo {(en forma de acetato de cromo).

Se calienta.él conjunto a 1252 C. y se mantiene dicha
temperatura durante 2,5 hores péra completar la metalizacidn.

Se vierte la masa en 700 ml. de zgue y 50 mil. deAHaoH
(36 2 B&), se filtra el conjunto y se precipite el colorante
acidificando y salificando a 5 %.

Se caliehta la masa & 7592 C., se filtra a 458 C. ¥ se
lave con una salmuers al 5 %. '

Después de secar a 802 C., se obtiene un polvoe dotado
de una elevadsa concentracidn‘tintdreé, buena solubilidad y
que -tifie la lana y las fibras polismidicas en un bafio neutro
o ligeramente dcido en rojo-naranja con buena solidez en hi-

medo y 2 la luz.
EJRMPIO 2

Se consiguen buenos’resultados andlogos a los obteni-
dos en el Bjemplo 1 cuando se utiliza monoetiléter del eti- ~
lenoglicol (60.ml.) en lugar del etilenoglicol, manteniendo

el resto de las condiciones inalteradas.

EJEMPIO 3

Se cargan 42,1 gr. de monoazoico secado 100 por cien

(peso molecular 421,5), obtenido por copulacién en medio al-
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calino del diazo del 4-FN-metil-sulfamido-i-aminofencl sdbre
1-{meta~clorofenil)-3-metil-S-pirazolona y separacidén suce-
give en medio doido, a 1002 C., en una mezclé constituida
por 100 gr. de urea, 20 mi. de etilenoglicol y 0,051 4tomos-
gramo de cromo (como acetato de cromo).

Se calienta el conjunto a 1259 C. y se mantiene esta
temperaturé'durante 2,5 horas pers completar la metalizacidén.

Se vierte 1la mass en 700 ml. de agua y 50 ml. de KaQH
(362 B4), se filtre el conjunto y el coloraente se precibita
por acidificacidén y salificacidn & 5 %. Se calienta la mase
a8 752 C., se filtra a 45¢ C. y se lava con una salmuera al’
5 . | o

Despuéds de secar a 1008 G;, se obtiene un polvo rojo
que tiene una elevada concentracidén de iefildo y solubilidad,
gue tifie la léna y las fibras poliamfdicas - sn tono neranje-
rojo, dotado de buena pureza, de uwa batio neutro o ligeramen-

te deldo. Ie solidez & 1a luz v & la humedad son muy buenas.
EJENPIO 4

Ia metalizacidén resulta igualmente favorable, y se
obtiene un colorante de andlogas caracter{sticas satisfac—
torias, cuando se emples el monoetiléter del etllenoglicol
(20 ml.) en Iuger del etilenoglicol segun se ha descrito en
el Ejemplo 3. |

El resto de las condiciones descritas en el Ejenplo

3 se mantienen inalteradss.

BJEMPIO 5

Se dimzotan directemente 20,22 gr. de S5-Nemetilsulfa-
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mido-2-aminofenol (pesc molecuilar 202,2) y luego se copulan

en medio galcalino sobre 1-metacloro fenil-3-metil-5-pirazolo—
na, B1 compuesto monoazolco asi obtenido; separado por aocidi-
ficecidn y secado,:se carga g 1002 C., sobre ung meicla cong-

tituida por 100 gr. de uree, 40 ml. de etilenoglicol y 0,051

4tomos-gramo de cromo {en forma é.e acetato de cromo). Se ca~

lients el conjunto a 1302 O. y se mantiene esta temperaturs
durente 2 horas pare completar la uetalizacidn. '

Ie masa se descarge en 500 ml. de agua y 50 ole de
NaOH, se filtre y se precipiia el colorante por salificacidn
g 5 %y acidificando. ligeraments. Se calienta el conjunto a
802 C., se filtra a 60¢ C., y se lave con una salmuera al 5%.
Después de secar, se obtiene un polvo oscuro que tiene un
elevado poder tintéreo y gran solubilidad; y que tifie la la-
ne y las fibras poliemfdicas en un bafio neutro o débilmente
doido en tono rojo brillante, con buena pureza. la solidez
g la luz y & le humedad son muy satiéfactorias.

.

EJEMPIO 6

»

'Ia metalizecién descrite en el Ejemplo 5 transcurre
éel mismo modo setisfactorio y el colorante pbtenido tiens
tan buenas carséterfsticas como cuando, en luger de etileno-
glicol, se emplee su monoetiléter (40 ml.),ménted;endo las

otras condiciones deseritas on el Ejemplo 5 sin modificar.

EJEMPID 1

Se cergan 44,9 gr. del monoazoico secado 100 bor cien
(peso molecular 449,8), obtenido por copulacidn en medio al-
ealinoe del diazo del decido 2-mmino-benceno-4-l{-metilsulfami~

docarboxilico sobre 1-{meteclorofenil)-3-metil-5-pirszolona
-7 -
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y separacién sucesiva por acidificacién, a 1002 C., sobre

. 1a mezcla constituida por 100 gr. de urea, 60 ﬁl. de etile-

noglicol y 0,051 dtomos-gramo de cromo (en forma de acetato
de cromo). Se calienta el conjunto & 1352 C. y se mantiene

esta temperaturaz durante 2 horas para conpletar la metali-—

 zacida. Se vierte la masa en 500 ml. de agus y 40 ml., de NgDH

de 362 Bé., se Tiltra y se precipite el colorante salificen-

" do 2 5 % y acidificando; se calienta a 74¢ C., se filtra y

se lava con selmuera al 2 %. Después de secar a 80¢ C., so
obtiene un polvo pardo que tiene alta concentracién tinté-
rea y solubilidad, que tifie de amgrillo-verde la lane y las
fibras poliaridicas en un bafio neutro o débilmente 4cidoe. BEI
color es uniforme y posee buena solidez a la luz y a la hume-

ded.
EJEMPIO §

Se outienen andlogos resultados favorables cuando, en

lugar de etilenoglicol segin se ha indicado en el Ejemplo 74
se emplesn 60ml. del monoetiléter de etilenoglicol, mantenien—

do las demds condiciones descritas en el Ejemplo 7 sin modi-

ficar.

EJENPIO 9

Se diazotan inversamente 22,25 gr. de 4-cloro-S5-sulfa-
mido-2-aminofenol (peso molecular 222,5) y se copulan sobre
t-nmetaclorofenil-3~metil-5=pirazolons en medio alcallno. Bl
monoazoico asi obtenido, asparadc por acidificacidn y s=ecado,

se carge & 1002 (. sobre una mezcla constituida por 100 gr.
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de ures, 45 ml. de etilenéglicol y 0,051 dtomos-gramo de‘
eromo (en forme de acetato de cromo). Se calienta el conjun-
to a 1302 C. y se mantiene constante este temperatura duran-
te 2 horas pers completar la metalizacién.

Se enfria el conjunto & 1008 C., se diluye con 100 ml.
de salmuera éaturada y se vierte en 500 ml. de ague y 50 ml.
de NaOH de 362 2é., Lz masa se filtra y el colorante se pre~
cipita por salificacidn.a 10 % y afiadiendo 40 .gr. de NeHCC3.
Se calienta el conjunto a 682 C.y se filtre o 502 ¢., ¥ se
lava con una salmuera 21 5%. Después de secar a 709 Ce, se
obtiene un polvo oscurc rojo gque tiene una elevada concentra-

cién tintdres y solidez, que tifie 1z lans 'y las fibras polia-

- midicas en.un tono rojo-azul de buena pureza, en bafio neuiro

o débilmente dcido. Ia solidez & la luz y & la humedad son

muy buenas.

"EJEMPIO 10

Lo metalizacidn descrite en el Ejemplo 9 transcurre
de modo igualmente satisfactorio y se obtienen colorantes
con caracterdisticas tan bueﬁas cuando, en lugar de etileno-
glicol, se emplea su monoetildter (45 ml.), mientras se man-
tienen inalteradas las restantes condiciones operatorias des—

crites en el Ejemplo 9.
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Ios puntos de inveneidn propis y nueva, que se presen—
tan para gue sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los sigulentes:

1+= Procedimiento para la preperacién de un coloran-
te metslizado, caracterizado por el hecho de gue se trats

un compuesto monoazoico de la férmula general

X ' CH
3 Y
@“ T
R OH '
2 1
R, |

(donde X es OH o -COOH, Y es H o C1, R, ¥ Ry diferentes en-
tre 1, reﬁ}esentan H;Gl o SO,NHR, siendo R un dtomo de H o
un radical alcohilé que tiene de 1 a 4 étomos de carkono)
previamente secedo, en fasé enhidra, con una mezcls qué con-
tiene une sal de cromo, en una cantidad précticamente este-
quiométrica, urea y un éompuesto seleccionado del grupo cons-
tituido por etiienogliool y el monoéter del etilenoglicol.
2.~ Procedimiento para la preparacién de un coloran-
te metalizado -de acuerdo con la reivindicacidn 1, caracteri-
zado vor el hecho de que el tratamiento de metaiizaeién se
realiza a una temperatura comprendida entre 110 y 140¢ C.
3.~ Un procedimiento pare la preparacidén de wn colo-
rante metelizado de acuerde con cualguiera de las reivindi-~
caciones anteriores, caracterizado por el hecho de que la
nasa fundide obtenida al final de la wetalizacidn se vier¢e

en agﬁa, eventualmente alcalirizada y después se sepera el
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colorante acabado por scidificacién y filtraciénm.

‘i 4.~ Procedimiento paera la preparacién de un colorante
metalizade de acuexdo con las reivindicaciones 1 6 2, carac—
terizado por el hecho de que la masa fundida obtenidz 21 fi-

5 nal de la metelizacidén se diluye con agua, eventuslmente gal~ -
: calinizada, y después se separa el colorante acabado por aci-
dificacidén y £iltracidn.
Se- Procedimiento para la preparacién de un coloran-
te metalizado de a_cuerdo conbualquiera de las reivindica-

10 ciones precedentes, caeracterizado por el hecho de gque la sal
de cromo empleada para ls metalizacidén es el acetatc de cro-
no«

6.~ Procedimiento pare la preparacidén de un coloran-
te metalizado.

L Tel y como se ha descr;ito én 1o Memoria que antece-
de y para ios fines que se hsan especificado.

Este Hemoria consta de once hojes escritas a mégquina

3

por una sola cara.
Medrid,
20 Po Avo-
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