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MEMORTA DESCRIPTIVA
para solicitar
CERTIFICADO D E  ADICION
e n

EspPaAfa
s nombre de AZIENDB COLORI FAZIONALI AFFINI AGNA S-BeA-» en-
t;dad italiana, establecida en 1/2, largo Guido'Donegani,
Mildn, Italia, por:
" MBJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE YA PATENTE PRINCIPAL "

=
w

284.907 solicitada el 7-2-63, por: "Un procedimiento para

la preparacibén de un colorante complejo metalizadon.

ELl presente invento, que es la primera patente de adi-
cibn a la solicitud de patente principal espafiola ne 284,907,
que tiene por titulo "Un procedimiento pars la prepaféﬁién de
un colorante qomplejo metalizado®, se refiere a una nueva cla
§ se de colorantesmetalizados, que tienen tono azul, particu =-
larmente adecuados para tefiir materiales poliamidicos natura
les y éintéticos; El presente invento se refiere ademis a un
preocedimiento para obtener dichos colorantes metalizados;
En la solicitud de patente principal se han reivipdigg

10 do los colorantes metalizados que derivan de compuestos



azoicos del tipo

donde R es un radical alcohilo de bajo peso molecular;
10 e solicitante ha encontrado shora gue, cuando se wbili
za como agente de copulacién un derivado de l-naftol que tie-
ne en la posicibn 4 un Atomo de cloro, se obtienen coloiantes
monoazoicos que, por metalizacibén, dan colorantes particular=-
mente valiogos para téﬁir en bafic neutro materiales poliami -
15 dicos gaturales y sintéticos;c

Por consiguiente un objeto del presente invento lo cons

tituyen los colorantes metelizados qué derivan del compuesto

monoazoice comprendido en la férmuwla general

20

o,

2
2 donde R es un radical alcohilo que tiene de 1 & 4 dtomos de

carbono.
Particularmente, el complejo de cobalto (relacién de

Co: monoagoico 1:2) del monoazoico
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QH20H3 CHZCH5
es un colorante que tifie con un tono rojigo asul bri;lante
(azul marino) y que posee caracteristicas extraordinarias
de pureza; afinidad en bafio neutro para fidbras poliamidicas
naturales y sintéticas y buenos efectos de reserva (réyén
acetato y algoddén). Las propiedades de solidez en himedo
son igualmente buenas y muy satisfactorias;

0tro objeto del presente invento es'el procedimiento
para obtener los colﬁrantes arriﬁa mencionados;

De acuerdo c¢on dicho procedimignto, los compuestos mo-
noazoicos (obtenidos por copulacidén del diazo de las bases
disulfamidicas sobreel 1,4-cloro-naftol), prefiamente seca-
dos, se tratan, en fase anhidra, con una mezcla de compues -
tos orgénicos tal como urea-dimetilformamida, urea-etileno-
glicol y el agente metalizante deseado (por'gjemplo une sal
de cobalto, tal como su acetato o su sulfato, etc;), aproxi
madamente en una catidad estequiométrica.

‘12 temperatura de reaccién para la metalizacidn se man-—
tiene entre 100 5 14029.

El tiempo de metalizacibén es muy breve, generalmente en
tre 30 y 100 minutos. A1 final de la metalizacidn, la masa
fundida se vierte en agua o se diluye con agua, con‘o sin

adicibén de un 4lcali caﬁstico, y el coldrante acabado se se-

para y se seca de acuerdo con los métodos conocldo

;’T /!\5
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Aungue la metalizacidén se realisza preferiylehente enfig
se anhidra, puede hacerse también er fase acuosa, en presencia
de sal de cobalto o complejos de cobalto de hidroxidcidos or-
génicos, s una temperatura de 70-909C, preferiblementé 8 BDQC,
durante 2-3 horas, pero 1los resultados no son tan buenos como
cuando se realiza la metalizacidn en fase anﬁidra. En-realidad,
cuando se metaliza en fase acuosa, el éolpranfe acabado tiene
ung menor solubilidad y su concentracibén es més baja.

108 siguientes ejemplos ilustrarin el pregente invento

_pero sin limitarle.

EJEMPLO 1

Se diazotan indirectamente 32,5 gr; de 3;5-bis-N-etil-
sulfamido~2-amino=-fenol, a 0=5¢(¢., vertiendo la solucibn de
su sal sbédica & la que #e han afiadido 6,9 grl de Haﬂoé, sobre
deido clorhidrico diluiﬁo; se neutraliza el conjunto al rojo
congo empleando una solucién al 20% de carbonato sddico; se
vierte la solﬁciéﬁ sobre una solucidn alealina constituida
por 18,7 gr; de 4-cloro-l-naftol ( = 10% sobre él valor tebri
co). 12 témperatura se mantiene entre 0-590; (volﬁmen aproxi-
mado, 1.500 ml.; pH, aproximadamente 9,5); Una vez terminada

la copulacidn, se separa ¢l monoazoico por filtracidn y se se

" ¢ca a 808C.

El monozzoico secado se vierte a loogc; sobre la mezcla
constituida por 100 gr. de urea, 50 m;; de dimetilformemida y
0,05 gr; mol de acetato de cbbalto; Se calienta el conjunto'a
12090; y se mahtiene a estes temperatura durante 1,5 horas para
c§mpletar la metalizacién; Ia masga fundida se vierte sobre

1.000 ml. de agua a la que se habian affadido previamente 50

ml. de NaOH de 362 Bé. Bl colorante se gegpggglz golu~
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cibn obtenlda saliflcando alod y rebasando el valor del pH
mediante adicidén de 45 gr. de bicarbonato sédico ¥ luego sge
separa por filtracidn a 659c. 7

Después de secar a aooc.. se¢ obtiene un polvo azul os-
curo, que tifie las fibras poliamidicas naturales y sintéticas
de color azul rojizo (azul marino) gue tiene mejores caracte-
rigticas y golidez a la humedad y & la luz gue las obtenidas
cuando se emples un &olorante preparado en una fase no anhi-

dra.
BJEMPLO 2

8¢ introduce 0,1 gr. mol; de monoagoico, preéarado como
ge ha deserito en el Ejemplo 1, en forma de pasta, en un ma-
traz de 3 bocas gque contiene 1.000 ml de agua y 50 ml. de hi
dréxido sédico. Se agita el conjunto hasta que se consigue di
solucién completa; se acidifica la sofucidn hasta r0j0 congo

neto afiadiendo lentamente y gota a gota HCl de 21 Bé.; se agi

“ta la solucidn durante una hora y luego se calienta a 709C; se

aﬁéden 0,05 gr. mol. de clorurc de cobalto (en una solucidn al
6 4); luego se afiade gota a gota NaOH hasta que aﬁareée un li-
gero cambio de color én presenciaz de feno;ftaleina. ' '

ge celienta la solucibn a 80-85%¢ ¢. y se mantiene a es-

. ta temperatura durante unas 2 horas para éompletaf la metali=-

zacidn. La masa se descarga.sobre 1.000 ml. de agua fria, se

salifica al 10 % con NaCl, se filtra y se lava con una salmue

‘ra a concentracién de 10 %. La torta que se separa se seca a

80 oC.-
‘Se obtiene un polve azul oscuro que tifie la lana ¥y las
flbras pollamidlcas en haﬁo neutro o 11geramente 4cido, con

mejores propiedades de solidez en general, particularmeﬁm ﬂme-—
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Jor solidez a la luz, que la que se obtiene con el coloranﬁe

preparado en una fase no anhldra.
La presente solicitud que corresponde a la presentada
en Italia, con fecha 6 de Julio de 1962, bajo el ne 13.450/62,

se acoge a los beneficios del artfeulo 51 del vigente Estatuto

-s0bre Propiedad Industriel.

-NOTA-~

108 puntos de invencién propia y nueva éue se presentan
para qué sean objeto de la presente golicitud de gertificado
de pdicién son los siguientes:

1.~ Mejoras introducidas en el objeto de la Patente prin
cipal ng 284;907, o sea en un procedimiento para la prepara -

cidn de colorante complejo metalizado de acuerdo con la férmg

la
OH
! ¥ =
56, Y
2 2
i |
NHR NHR

segin las cuales el compuesto monoazoico, obtenido por copu-—
lacibén del diagzo de las bases sulfamidicas sobre el 1l,4-cloxro
naftol, se seca y.luego se trata con el agente metalizante de

seado, preferiblemente en presencia de una mezcla constituida

por urea y un compuesto seleccionado del %ﬁap& @glg;ﬁ

por dlmetllformamlda y etllenogllcol.

2.- Me joras de acuerdo con la reivindicacidn 1, gegin
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las cuales se usa como agente metalizante una sal de cobalto
en cantidad estequiométriea. -

3;- Mejoras de acuerdo con la reivindieacién 2, segin
las cuales se uéa el tloxruro de cobalto.

4.~ HMejoras de acuerdo con la reivindicacién 6, segin

wlas cuales ge uga el acetado de cobalto.

5.~ Mejores de acuerdo con las reivindiéaciones 1aa4,
segfin las cuales la reaccibn de metglizacién se realiza en
fase anhidra;'

6.~ Mejoras de acuerdo con la reivindicacidn 5, segin
las cuales la reaccidn de métalizacién se realiza a una tem
peratura‘comprendida entre 100 y 14090;,

7.~ Mejoras de acuerde con la reivindicacién 1, segin
las cuales la reaccién de metalizaciln se realiza en fase
acuosa;
8;- Me joras de acuerdo con la reivindicacién 7; segun
las cuales la_reaccién de metalizacién-se realiia a una tem-
peratura comprendida entre 70y 9b90, preferiblemente a 3090;

9.~ Mejoras de'acuerdo con las reivindica;iones 7 u 8,
seglin las cuales la reaccidn de metalizacidn se realiza em -
pleando sagles de cobelto o complejos'de cobalto de hidroxi -
dcidos orgénicos.

10.- MEJORAS INTEODUCIDAS EN EL OBJETO -DE LA PATENTE
PRINCIPAL ™ ne 284.907.

Tal y como se ha descrito en la Memoria aue antecede y

para los fines que se han especificado.
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1a presente Memoria consta de ocho hojas, escritas a

médquins por una sola cara.

Madrid, | ?‘“8 JUL 1963
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