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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para u n ir  a la  s o l ic itu d

de

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

formulada e l  8 de Junio de 1963, con e l  ns 288*868

en

E S P A Ñ A  

por VEINTE años

a nombre de AZIENDE COLORI NAZIONALI AFFINI ACNA S .p .A .,  en­

tidad it a l ia n a , e s ta b le c id a  en 1 /2 , Largo Guido Donegani, Mi­

lán, I t a l ia ,  por:

"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN COLORANTE METALIZADO"

E l presente invento se r e f ie r e  a un nuevo t ip o  de co­

loran tes m etalizados y a un procedim iento para la  obtención  

de d ichos compuestos.

Más particu larm ente, e l  presente Invento se r e f ie r e  

$ a un procedim iento re a liza d o  en fa se  anhidra por e l  cu a l se

obtienen, partiendo de co loran tes  a zó teos , co lora n tes  meta­

liza d o s , particu larm ente v a lio s o s  para t e ñ ir  en baño neutro 

f ib r a s  p oliam íd icas n aturales o s in té t ic a s .

Los co loran tes  d e l  presente invento derivan de compues- 

10 t o s  a z ó ico s  comprendidos en la  fórm ula general (1) ^
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donde X es -OH o -  COOH, Y es H o C l, y Rg, d ife re n te s  

entre s í ,  siendo cada uno un hidrógeno, Cl o SOgNHR (siendo 

R un átomo de H o un r a d ic a l a lco h ilo  que t ie n e  de 1 a 4 á to ­

mos de carbon o)*

Los compuestos que derivan d e l  s igu ien te  monoazoico 

son particularm ente adecuados debido a sus c a r a c te r ís t ic a s  

t in tó re a s  y a  la  so lid e z  de lo s  t in te s  obten idos:
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F
l o s  co lora n tes  m onoazoicos, previamente secados, se tra tan  

15 oon una mezcla de compuestos orgán icos , t a le s  como e tilen o -

g l i c o l  (o á s te re s  de dicho g l i c o l ) ,  fonaamida, d im etilform a- 

mida y especialm ente urea en estado fu n d id o .

Como agentes de m eta liza ción  se emplean sa le s  de c ro ­

mo (a ce ta to s , s u lfa to s , e t c . ) ,  generalmente en cantidades 

20 ce rca  de la s  e s te q u io a é tr ica s ; la  tem peratura de la  re a cc ió n

de m eta lización  se mantiene entre 110 y 1406 <3.? la  duración  

para a lcanzar la  m eta liza ción  com pleta es  muy breve, gen era l­

mente comprendida entre 30 y 120 m inutos. A l f i n a l  de la  me­

ta l iz a c ió n , se v ie r t e  la  masa fundida en agua o se d ilu y e  con 

25 agua eventualmente con a d ic ió n  de á l c a l i s  (NaOH, NagCO^, e t c . )

y e l  co loran te  acabado se separa p or métodos con ocid os.

E l procedim iento d e l  presente invento  presenta la s  s i ­

gu ien tes v e n ta ja s  en comparación con e l  procedim iento de me­

t a l iz a c ió n  con ocid o  re a liza d o  en fa se  acuosa:

30 a) Mayor ve lo c id a d  ( la  m eta lización  en medio acuoso

-  3 -  .



T

10

15

20

25

2  §

dura de 5 a 8 horas m ientras que, trabajando de acuerdo con 

e l  presente in ven to  en medio anhidro, se consigue una meta­

l iz a c ió n  c ie n  p or c ien  com pleta en un tiem po comprendido en­

t r e  15 y  120 m inutos).

b) Capacidad de produ cción  (para p rod u cir  un k g . de 

co lora n te  que tenga un poder t in tó r e o  de c ie n  por c ie n , se 

n e ce s ita  un r e a c to r  con una capacidad de 1,2  1 . ,  m ientras 

que, trabajando de acuerdo con la s  té c n ic a s  con ocidas, se 

n e ce s ita  un r e a c to r  que tenga una capacidad mayor de 6 1. 

para consegu ir lo s  mismos re su lta d o s .

c) Los co lo ra n te s  ob ten id os en medio anhidro t ie n e n , 

en comparación con lo s  obten idos en medio acuoso, una con­

cen tración  mayor, (aproximadamente d o b le ) , una mayor pure­

za y una m ejor s o lu b ilid a d . E l teñ id o  de l o s  m ateria les  p o -  

lia m fd icos  se r e a l iz a  en un baño acuoso que contenga l o s  com­

puestos de fórm ula gen era l ( 1) ,  junto con compuestos capa­

ces  de mantener un pH neutro o ligeram ente á c id o , t a l  como

e l  acetato  am ónico.

El m a teria l se in troduoe en e l  baño t in tó r e o  manteni­

do a 50-603 o . ,  aproximadamente, y luego se aumenta la  tem­

peratura hasta l le g a r  a la  e b u l l ic ió n .

Convenientemente, pueden añadirse a d it iv o s , t a l  como 

por ejem plo lo s  productos de condensación de amidas o aminas 

a l i f á t i c a s  con óxido de e t i le n o .

Los s ig u ie n te s  e jem plos se dan para i lu s t r a r  e l  in ­

vento pero no le  lim itan .

EJEMPLO 1

30 Se cargan 45, 6 g r .  d e l  monoazoico secado 100 p or c ien
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ca lin o  d e l  d iazo  d e l  4 -N -m etil-su fam ido-2 -am inofenol sobre 

1 - ( 2 , 5 -d ic lo r o - fe n i l ) -3 -m e t i l -5 -p ir a z o lo n a  y separación  su­

ce s iv a  en medio á c id o , a 1006 c . ,  sobre una mezcla c o n s t itu i­

da por 100 g r . de u rea , 40 mi. de e t i l e n o g l i c o l  y  0,051 -á to ­

mos g r . de cromo (en form a de a ce ta to  de crom o).

Se c a lie n ta  e l  conjunto a 125 a C. y se mantiene dicha 

tem peratura durante 2 ,5  horas para com pletar la  m eta liza ción .

Se v ie r t e  la  masa en 700 m i. de agua y 50 mi. de NaOH 

(36 a B é), se f i l t r a  e l  conjunto y se p r e c ip ita  e l  co loran te  

a c id ifica n d o  y s a lif ic a n d o  a 5 %.

Se ca lie n ta  la  masa a 75S C . , se f i l t r a  a 45s C. y  se 

lava con una salmuera a l  5

Despuás de secar a 80a 0 . ,  se obtiene un p o lvo  dotado 

de una elevada con cen tración  t in tó r e a , buena so lu b ilid a d  y 

q u e -tiñ e  la  lana y la s  f ib r a s  p o lia m íd ica s  en un baño neutro 

o ligeram ente ácid o  en ro jo -n a ra n ja  con buena s o lid e z  en hú­

medo y  a la  lu z .

EJEMPLO 2

Se consiguen buenos resu lta d os  análogos a l o s  ob ten i­

dos en e l  Ejemplo 1 cuando se u t i l i z a  m on oetilá ter  d e l  e t i ­

le n o g l i c o l  (60 ja l . )  en lugar d e l  e t i l e n o g l i c o l ,  manteniendo 

e l  r e s to  de la s  con d ic ion es  in a lte ra d a s .

EJEMPLO 3

Se cargan 42,1 g r . de m onoazoico secado 100 por c ien  

(peso m olecu lar 421, 5) ,  obtenido por copu lación  en medio a l -
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calino <3e l  diazo del 4-N-metil-sulfamido—2-aminofenol sobre 
1 - (m eta-clorofenil)-3-m etil-5-pirazolona y separación suce­

siva en medio ácido, a 1003 C., en una mezcla constituida 

por 100 gr. de urea, 20 mi. de e t ile n o g lico l y 0,051 átomos- 

gramo de cromo (como acetato de cromo).

Se calienta e l  conjunto a 1253 C. y se mantiene esta 

temperatura durante 2,5 horas para completar la  m etalización.
Se v ierte  la  masa en 700 mi. de agua y 50 mi. de NaOH 

(363 Bé), ae f i l t r a  e l  conjunto y e l  colorante se precip ita  

por a c id ifica c ión  y sa lifica c ió n  a 5 %. Se calienta la  masa 
a 75 3 C. ,  se f i l t r a  a 453 C. y se lava con una salmuera a l 

5 %.

Despuós de secar a 1003 c . ,  se obtiene un polvo rojo 

que tiene una elevada concentración de teñido y solubilidad, 

que tiñe la  lana y las fib ras  poliamídicas - en tono naranja- 
ro jo , dotado de buena pureza, de un baño neutro o ligeramen­
te ácido. La solidez a la  luz y a la  humedad son muy buenas.

EJEMPLO 4

La m eta lización  re su lta  igualm ente fa v o ra b le , y  se 

obtiene un co loran te  de análogas c a r a c t e r ís t ic a s  s a t is fa c ­

t o r ia s ,  cuando se emplea e l  m on oetilé ter  d e l  e t i l e n o g l i c o l  

(20 m i.) en lugar d e l e t i l e n o g l i c o l  según se ha d e s c r it o  en 

e l  Ejemplo 3.

E l re s to  de la s  con d icion es  d e s c r ita s  en e l  Ejemplo 

3 se mantienen in a lte ra d a s .

30

EJEMPLO 5

Se d iazotan  directam ente 20,22 g r . de 5 -N -m etiIsu lfa -
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mid o - 2-am inofeno 1 (pese m olecular 202, 2 ) y luego se c o p e a n  

en medio a lc a l in o  sobre 1-m etacloro f e n i l - 3^ n eti1- 5-p ir a z o lo — 

na. E l compuesto m onoazoico a s í ob ten id o , separado p or a c id i­

f ic a c ió n  y  secado, se carga a 100a 0 . ,  sobre una m ezcla oons- 

5  ̂ t i tú id a  por 100 g r .  de u rea , 40 mi. de e t i le n o g l io o l  y 0,051

 ̂ átomos-gramo de cromo (en forma de a ce ta to  de crom o). Se ca­

lie n ta  e l  con junto a 130a C. y  se mantiene es ta  tem peratura 

durante 2 horas para com pletar la  m e ta liza c ión .

La masa ae descarga en 500 mi. de agua y 50 mi* de 

10 NaOH, se f i l t r a  y. se p r e c ip it a  e l  co lo ra n te  por s a l i f i c a c ió n

s  5 % y  a c id ific a n d o  ligeram ente. Se c a lie n ta  e l  con junto a  

8 0 s C ., ee f i l t r a  a 602 C ., y se lava con una salmuera a l  % .  

Después de se ca r , se ob tien e  un p o lvo  oscuro que t ie n e  un 

elevado poder t in tó r e o  y  gran s o lu b ilid a d , y  que ti& e la  l a -  

1?  na y  la s  f ib r a s  p o lia m id ica s  en un baño neutro o débilm ente

ácido en tono r o jo  b r i l la n t e ,  con buena pureza. La s o l id e z  

a l a  lu z  y  a la  humedad son muy s a t is fa c t o r ia s .

+
EJEMPLO 6 

2Q

La m eta lización  d e s c r ita  en e l  Ejemplo. 5 tran scu rre  

d e l miaño modo s a t is fa c t o r io  y e l  co lo ra n te  obten ido t ie n e  

tan buenas c a r a c te r ís t ic a s  como cuando, en lugar de e t i le n o -  

g l i c o l ,  se emplea su m on oetilé ter  (40 m i.),m anteniendo la s  

25 otra s  con d ic ion es  d e s c r ita s  en e l  Ejemplo 5 s in  m o d ifica r .

EJEMPLO 7

Sé oargan 44,9 g r .  d e l  monoazoico secado 100 por c ie n  

30 (peso m olecu lar 4 4 9 ,8 ), obtenido por cop u lación  en medio a l ­

ca lin o  d e l  d iazo  d e l  á c id o  2-am ino-benceno-4-H -m etilsu lfa m i- 

d o ca rb o x ílic o  sobre 1- (m eta cloro fen i1) - 3-m e t i l -5-p ir a z o lo n a
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y separación  su cesiv a  por a c id i f i c a c ió n ,  a 100R C ., sobre 

la  m ezcla co n s titu id a  por 100 g r .  de urea, 60 mi* de e t i l e -  

n o g l i c o l  y  0,051 átomos-gramo de cromo (en forma de a ceta to  

de crom o). Se c a lie n ta  e l  con junto a 1353 C. y se mantiene 

esta  temperatura durante 2 horas para com pletar la  m etali­

za c ió n . Se v ie r t e  la  masa en 500 m i. de agua y 40 m i. de NaOH 

de 363 B é ., se f i l t r a  y se p r e c ip ita  e l  co lo ra n te  s a l i f ic a n ­

do a 5 % y a c id if ic a n d o ; se c a lie n ta  a 743 c .y  se f i l t r a  y  

se lava  con salmuera a l  2 %. Después de seca r  a 803 c . ,  se 

ob tien e  un polvo pardo que t ie n e  a l t a  con cen tración  t in t ó ­

rea  y  s o lu b ilid a d , que t iñ e  de am arillo -verd e  l a  lana y  la s  

f ib r a s  p o lia m id ica s  en un baño neutro o débilm ente á c id o . E l 

c o lo r  e s  uniforme y  posee buena s o l id e z  a la  lu z  y a  l a  hume­

dad .

15
KTBSMPIO 8

Se obtienen  análogos resu lta d os  fa v o ra b le s  cuando, en 

lugar de e t i l e n o g l i c o l  según se ha indicado en e l  Ejemplo 7 ,

20 se emplean 60m l. d e l  m onoetilú ter de e t i l e n o g l i c o l ,  mantenien­

do la s  demás con d ic ion es  d e s c r ita s  en e l  Ejemplo 7 s in  modi­

f i c a r .

EJEMPLO 9 

25
Se d iazotan  inversamente 22,25 g r . de 4 - c lo r o -5 - s u l fa -  

m ido-2-am inofenol (peso m olecular 222 ,5) y  se copulan sobra 

1 -m e ta c lo ro fen i 1- 3-m eti 1- 5-p ira z o lo n a  en medio a lc a l in o .  E l 

monoazoico a s í ob ten id o , separado por a c id i f i c a c ió n  y secado, 

3Q se carga a 1003 c .  sobre una mezcla co n stitu id a  p or  100 g r .
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de u rea , 45 mi. de e t i l e n o g l i c o l  y 0,051 átomos-gramo de 

cromo (en forma de a ceta to  de crom o). ¡Se c a lie n ta  e l  conjun­

to  a 130 ̂  C. y se mantiene constante esta  tem peratura duran­

te  2 horas para com pletar la  m eta liza c ión .

Se e n fr ía  e l  conjunto a 1003 C ., se d ilu ye  con 100 m i. 

de salmuera saturada y se v ie r te  en $00 mi. de agua y  50 m i. 

de NaOH de 36*3 Bá. La masa se f i l t r a  y e l  co lo ra n te  se pre­

c ip i t a  por s a l i f i c a c ió n  a 1Q % y añadiendo 40 g r . de NaHCC3 . 

Se c a lie n ta  e l  con junto a 68" 0 . ,  se f i l t r a  a  50 o C ., y se 

lava con una salmuera a l  5%. Después de secar a 703 0 . ,  se 

ob tien e  un polvo oscu ro r o jo  que t ie n e  una elevada concentra­

c ión  t in t ó r e a  y s o l id e z ,  que t iñ e  la  lana y la s  f ib r a s  p o l ia -  

m id ioas en un tono r o jo -a z u l  de buena pureza, en baño neutro 

o débilm ente á c id o . La s o lid e z  a la  luz y a l a  humedad son 

muy buenas.

EJEMPLO 10

20 La m eta lización  d e s c r ita  en e l  Ejemplo 9 transcurre

de modo igualmente s a t is fa c t o r io  y se obtienen  co lo ra n tes  

con c a r a c t e r ís t ic a s  tan  buenas cuando, en lu gar de e t i le n o ­

g l i c o l ,  se emplea su m on oetilé ter  (45 m i .) ,  m ientras se man­

tien en  in a lte ra d a s  la s  restan tes  con d icion es  o p e ra to r ia s  dea- 

25* c r i t a s  en e l  Ejemplo 9 .
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l o s  puntos de invención  p rop ia  y nueva, que se presen­

tan para que sean o b je to  de e s ta  s o l i c i t u d  de Patente de 

Invención  en España, por VEINTE años, son lo s  s ig u ie n te s :

1. -  Procedim iento para la  preparación  de un co loran ­

te  m etalizado, ca ra cteriza d o  por e l  hecho de que se tr a ta  

un compuesto m onoazoico de la  fórm ula general

15

20

25

30

(donde X es  OH o -C00H, Y es  H o C l, R, y Rg d ife re n te s  en­

t r e  s í ,  representan  H,C1 o SOgNHR, siendo R un átomo de H o 

un r a d ic a l  a lc o h i lo  que t ie n e  de 1 a 4 átomos de carbono) 

previamente secado, en fa se  anhidra, con  una m ezcla que con­

t ie n e  una s a l de cromo, en una cantidad prácticam ente e s t e -  

qu iom étrica , u rea  y  un compuesto se lecc ion ad o  d e l  grupo cons­

t i t u id o  por e t i l e n o g l io o l  y e l  monoéter d e l  e t i l e n o g l i c o l .

2 .  -  Procedim iento para la  preparación  de un co loran ­

te  m etalizado de acuerdo con la  r e iv in d ic a c ió n  1, c a r a c te r i­

zado por e l  hecho de que e l  tratam iento de m eta lización  se 

r e a l iz a  a una tem peratura comprendida en tre  110 y  140B 0^

3 . -  Un procedim iento para la  preparación  de un c o lo ­

rante m etalizado de acuerdo con cualqu iera  de la s  r e iv in d i ­

cacion es  a n te r io r e s , ca ra cteriza d o  por e l  hecho de que la  

masa fundida ob ten id a  a l  f i n a l  de la  m eta liza ción  se v ie r t e  

en agua, eventualmente a lc a lin iz a d a  y  después se separa e l

10 -
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coloran te  acabado por a c id i f i c a c ió n  y f i l t r a c i ó n .

4 .  -  Procedim iento para la  preparación  de un co loran te  

m etalizado de acuerdo con la s  re iv in d ic a c io n e s  1 ó 2, carac­

te r iza d o  p or e l  hecho de que la  masa fund ida  obtenida a l  f i ­

n a l de la  m eta liza c ión  se d ilu ye  con agua, eventualmente a l -  

ca lin iza d a , y después se separa e l  co lo ra n te  acabado p or  a c i ­

d i f ic a c ió n  y  f i l t r a c i ó n .

5 .  -  Procedim iento para la  preparación  de un co lora n ­

t e  m etalizado de acuerdo con cualqu iera  de la s  r e iv in d ic a ­

c ion es  preceden tes, ca racterizad o  por e l  hecho de que la  sa l 

de oromo empleada para la  m eta lización  e s  e l  a ceta to  de cro ­

mo.

6 . -  Procedim iento para la  p reparación  de un co lo ra n ­

te  m etalizado.

Tal y  como se ha d e s c r it o  en la  Memofia que an tece ­

de y para lo s  f in e s  que se han e s p e c i f ic a d o .

Esta Memoria consta de once h o jas  e s c r ita s  a máquina 

por una s o la  cara .

Madrid,

P * A .*
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