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PATENTE DE INVENCION
a favor de:
FARBWERKE HOECHST AKTTENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lucius &
Briining, de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (M) -
Hoechst (Repdblica Federal Alemans), pors
" UK PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE PREPARADOS DE TINCION
PULVERULENTOS, QUE ORIGINAN POCO POLVO";

Memoria descripntiva

Se sabe que por copulacibén de aminas aromdticas diazota~
das con ciznamida o sus sales alcalj:nas o alcalino-térreas, se
obtienen diazoaminocompuestos solubles en agua que son apropia-
dos para la produccibn de azocolorantes insolubles en agua so-
bre fibras de origen vegetal. Tales diazoaminocompuestos se em
plean en forma pulverulenta; pero en tal empleo constituye un
inconveniente la fuerte tendencia de estos productos a la forma
c¢ibén de polvo. El polvo es, fisiolégicamente, muy desagradable,
puesto que provoca estornudos y tos asi como un hinchamiento de
las mucosas nasal y buco-faringea. Esto podria muy bien ser la
razén para que tales diazoaminocompuestos no se hayan acredita~

do todavia en modo alguno en la practica.
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pulverulentos, que producen poco polvo, que contienen un diazoamino
compuesto de la férmula general
I) R=N=0N~-CN

|

NMe
donde R significa un resto aromdtico y Me un resto monovalente de un
metal alealino o alcalino-térreo, si el diazoaminocompuesto se mez—
cla intimeamente con un hidrocarburo alifdtico o una mezcla de hidro
carburos alifiticos con, preferiblemente, 8 a 18 4tomos de carbono

y con un agente tensioactivo de la férmula general:

4

I1) R, - 80, -N ~-R

5 o - CO0Me

3

donde R1 es hidrégeno o un resto alcohilo de bajo peso molecular con
preferiblemente 1 a 4 4tomos de carbono, R2 es un resto alecohilo con

8 a 13 4tomos de carbono, R, es un resto alcohilo divalente de cade-

3
na recta o ramificada con, preferiblemente, 1 a 2 &tomos de carbono
vy Me es un resto de metal alcalino. Los diazoaminocompuestos pueden
mezclarse tambidn directamente con una mezcla de los mencionados
hidrocarburos y sales de 4cidos alcohilsulfamidoalcohilearboxilicos,
que pueden obtenerse como sigue:
Se hacen reaccionar fracciones de hidrocarburos alifdticos de

elevado peso molecular de la gama de ebullicidn de unog 150 y 3500C
similtdneamente con didxido de azufre y cloro segin los usuales pig

cedimientos de sulfocloracién (véase, por ejemplo, F. Alsinger,

"Berichte der Deutschen Chem, Gasellschaft", 77 (1944), pdginas 191

a 194). Se trabaja convenientemente de modo que sblo aproximadamente
la mitad de los hidrocarburos sea sulfoclorada. La mazcla de sulfo-
cloracibén se hace reaccionar con amonfaco o con una alcohilamina pri

maria de bajo peso molecular y se condensa todavia con un 4cido -
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halocarboxilico. Se obtienen entonces dcidos alcohilsulfamidoalcg
hilcarboxilicos de elevado peso molecular que contienen todavia
una parte importante de hidrocarburos no modificados asi como par
tes de sulfaamidas y se transforman de la manera conocida en las
correspondientes sales alcalinas o alcglino-térreas.

Si, como agente contra la formacién de polvo, se emplea una

mezscla de sales de Acidos sleohilsulfemidoalcohilcarbaxilidds e

hidrocarburos, estos dos componentes se encuentran en general en
la relacidn ponderal 2:1 a 1:2, En ests gema de mezcla, alfémplear
posteriormente el producto que forma poco polvo en la tincién de
textiles, no aparece segregacidén alguna de hidrocarburos.

Con el fin de conmseguir con una cantidad determinada de
producto contra la formecidén de polvo un efecto Sptimo, es nscesa
rio poner dicho producto en contacto lo més Iintimo posible con el
diazoaminocompuesto. Esto se realiza del modo mas adecuado afiadien
do el producto contra la formacidn de polvo én un mezclador de
accibn intensiva al diazoaminocompuesto y sometiendo entonces la
mezcls a una accibn de molienda en un molino adecuado, por ejemplo,
un moline de cruz percutora, de pernos percutores o de espigas.
Otra posiblidad para la molienda reside en aporter el agente contra
la produccibn de polvo de modo continuo en el molino o en el que-
brantador previo, durante la molienda del diazoaminocompuesto.

La cantidad de agente evitador de la formacidén de polvo a em
plear, que no influye negativamente sobre la capacidad de almace-
naje del producto, depende de la composicién de dicho agente con-
tra la formacidn de polvo y de la clase de diazoaminocompuesto; en
general, se empleardn centidades de aproximadamente 2,5 a aproxima
damente 20% en peso, referidas al peso del diazoaminocompuesto. Si,
por ejemplo, se emples une mezcla de partes sproximadamente iguales
de hidrocarburo alifitico y agente tensioactivo, entonces, conve-

nientemente, se emplea aproximadamente 7 a 15% en peso de la mez-



no obstante, se emplean en general preparados de tincidn que, por
razones de fabricacidn y de la téenica de uso, por ejemplo, pars
mejorar la penetracidén del color o la solidez al roce o ccrio agen-
80 te humectante, contienen, ademds del diazoaminocompuesto, otras a-
diciones, tales como compuestos inorginicos, por ejemplo, cLoruros
alcalinos, sulfatcs alcalinos, carbonatos alealinos o fosfatos ale
calinos y/o compuestos organicos, por ejemplo, sales alcaiinas del
4dcido etilendiaminotetraacético, productos de condensacibr dz Aci-
85 dos aminoalcohilsulfénicos y dcidos grasos superiores, decidos dial
cohilnaftalinsulfénicos o productos de condensacibn de formaldehi
do con 4cidos naftalinsunlfénicos. Tales preparados de tinte poseen
en general un contenido en diazoaminocompuesto que fluctda entre
30 y 705 aproximadenente. Para eviter que formen polvo, empleando
80 una mezcla de partes aproximadamente iguales de hidrocarburo elifd
tico y agente tensioactivo, se necesita aproximadamente de 1 a 15%
en peso, vreferiblemente 4 a 7% en peso, de agente contra la forma
cidén de polvo. -
La actividad de los agentes contra la formacidn de polvo se
95 examina convenientemente por medio de un método fotoeldetrico.
Para este fin, se deja caer una muestra de la sustancia a través
de un tubo de caida en una caja de medicién en la cual - desplaza
da lateralmente respecto al tubo de caida - estd dispuesta una 1lém
para y, frente a ésta, una fotocélula, y se lee en el galvanbémetro,
100 calibrado convenientemente en % de traplucidez la debilitacidn de
la corriente de luz causada por la formacidn de polvo.
Como diazoaminocompuestos de la férmula I, en los que puede
evitarse la formacidén de polvo segin el procedimiento de acuerdo
con el invento, entran en consideracidn, por ejemplo, los obteni

105 bles por la copulacidn de amines primarias aromdticas diazotadas
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con cianamida 0 sus sales alcalinas segin el procedimiento de la
Patente alemana No. 614,198. Con preferencia, se emplean aquellos
diazoaminocompuestos de la férmula I en los cusles R significa un
resto fenilo que, por ejemplo, puede contener como sustituyentes
uno o mas dfomos de haldgeno, grupos fenoxi, trifluoromeﬁiionitro,
0 grupos alcohilo, alcoxi o alcohilsulfonilo de bajo peso -molecu-—
lare .

Como hidrocarburos alifdticos con 8 a 18 Atomos de carbono
pueden emplearse, por ejemplo, octanc, decano, dodecano u octade
cano o también mezclas de hidrocarburos alifdticos, por ejemplo,
tal como se obtienen en la sintesis de Fischer-Tropsch (gama de
ebullicidn unos 150 a 3502C¢). De preferencia se emplea una mezdla
de hidrocarburos aliféticbs con 12 a 18 4tomos de carbono.

Como agentes tensioactivos de la férmmla II entran en consi
deracibn los productos de reaccidn de sulfocloruros de alcohilo o
de mezclas de sulfocloruros de alcohilo con deidos aminocarboxili
cos alifdticos o los productos de la reaccidén de alcohilsulfami-
das o de mezclas de alcohilsulfamidas con 4cidos halocarboxilicos
alifdticos, por ejemplo, como se obtienen segin el procedimiento
de la Patente alemana No.T767.071. Es especialmente apropiado el
alcohilsulfamido-acetato sddico obtenible por la reaccidn de una
alconilsulfamida, a la que sirve de base una mezcla de hidrocarbu
ros con unos 12 a 18 Atomos de earbono, con cloroacetato sbdico,
teniendo este alcohilsulfamidoacetato sédico de 12 a 18 atomos de
carbono en el resto alcochilo,

Ejemplo 1

En un mezclador con paletas en formz de reja de arado, con
una capacidad de 5 litros, se mezclan 944 g de un diazoaminocom-—
puesto del 68% a2 partir de 1-amino-2,5-diclorobenzol diazotado y
cianemida sédica, 127 g de un producto de condensacién (4) de clo

ruro de Acido oleico y N-metiltaurina y 544 g de sulfato sédico
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enhidro. Al mismo tiempo se afiaden 92 g de una mezcla (B) consis—
tente en partes aproximadamente iguales de una mezcla de hidrocar-
buros aliféticos, predominantemente de cadena recta con 12 a 18 -
dtomos de carbono (Mepasin) y un aleohilsulfamidoacetato sédico
(en el que el resto alecohilo tiene de 12 a 18 &tomos de cafbono);
Después de la mezcla, se muele en un molino Condux de cruz percuto
ra gin ingerciln tamizadora. Se obtiene un preparado de tineidn
cuyo desarrollo de polvo era sdélo 1/30 del de un preparado sin tra
tar. ' -

La composicibn de otros diversos preparados de tineidn con
escasa formacién de polvo obtenibles de acuerdo con el invento,
asi como indicaciones acerca de la disminueidn de la formacidn de
polvo, estdn contenidas en la siguiente Tabla (Las cifras signifi

can partes en peso o porcentajes en peso).
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Se trabaja en la forma indicada en el Ejemplo 1 pero se em-—

Ejemplo 2

vlean 1210 g de un diazoeminocompuesto del 71,5% a partir de l1-ami
no=2-metil=5-nitrobenzol diazotado y cianamida sédica, 201 g del
producto de condensaciln A mencionado en el Ejemplo 1 y 251,5 g de
sulfato sbdico anhidro asi como 87,5 g de la mezcla B de agentes
evitadores de la formacidn de polvo (véase Ejemplo 1), obteniéndo
se entonces un preparado de tincidn cuya formacidn de polvo ascien
de s6lo a 1/40 de la de un preparado similar sin tratars

De modo andlogo pueden llevarse a una forma que produce esca
so polvo los diazoaminocompuestos preparados a partir de 1-amino-
o—metoxi-4-nitrobenzol, 1-amino-2-metil-5-clorobenzol, 1-dmino-
Semetil-d-nitrobenzol o 1=amino-2-metil-4-clorobenzol diazotados
y cianamida sddica.

Con la misma forma de trabajo pueden producirse preparados de
tincidn apropiados que poseen las composiciones indicadas en lo
gue sigue:

1) 80C paries en peso de un diazoaminocompuesto del 86% de la
férmula

Ma
0CH

N=N-N=-CH

¢ H

",,” 25
50
2 \_021-1R

22 partes en peso de la mezcla B de productos contra la forma-
cién de polvo descrita en el Ejemplo 1
262 vartes en peso de sulfato sédico
57 partes en peso de un producto de condensacién de formaldehi

do v Acido naftalin-2-sulfénico.



Ia disminucién de la formacidén de polvo asciende a 90k,
2) 470 partes en peso de un diazoaminocompuesto de 76 de la fér
mula

o1 Na
N=If-N—CI

210
C1
31 partes en pesc de la mezcla B de productos contre lé formsa
cibn de polvo descrita en el Bjemplo I
16 partes en peso de una mezcla de hidrocarburos alirdticos
e con 12 & 18 étomos de carbono (Mepasin) s
94 paries en peso de,2,5—dibutil*élfa—naftalinsulfonaﬁo gédi
coe Lo disminucidén de polvo asciende a 90%.
3) 560 parfes en pesc de un diazoaminocompuesto del 504 de la
é20 £érmule 6o/
3 N=N-1!r-éN
Ccl
225
56 partes en peso de la mezcle B de productos contra la for—
macidén de polvo descrita en el Ejemplo 1
112 partes en peso de 2,5~-dibutil-alfa-naftalinsulfonato gbédi
cO. '
230 La disminucidn del polvo asciende & 8%%«

Esta solicitud corresponde a la presgentada en Alemania el
dfa 30 de Junio 4964 bajo el ném. P 43 308 IVe/8m se acoge a log

beneficios del artfeulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad

Industrial y del articulo 42 del Convenio de la Unién.

-~
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REIVINDICACIONES

1)+ Un procediniento para la produccibén de preparados de +ineidn
pulverulentos, caracterizados por un contenido en diazoaminocom-
puestos de la férmula general

I) R~0=H - ? - CH

' He
en la cual R gignifica un resto aromdtico y e un resgto moncvalen
te de un metal alcalino o alcalino-térreo, en hidrocarburos alifi-

ticos con 8 a 16 atomos de carbono y en agentes tensioactivos de la

férmula general R1
l .
;;) R2 - 502 - - R3 - CQQMe

donde Ry significa hidrégeno o un resto alcohilo de bajo peso molg
cular, R2 wn resto alcohilo con 8 a 18 4tomos de carbono, Ry un "
reasto alcohilodivalenterde cadena recta 0 ramificada con, preferi-
blemente, 1 & 2 dtomos de carbono y e un resto de metal alealino.
2). Un procedimiento pare la produccidn de preparados de tincidn
pulverulentos, segin la reivindicacidn 1), caracterizados porgue
su contenido en los hidrocarburos alifdticos y en los agentes ten
sioactivos de la férmula general II asciende en conjunto a 1 a 205,
referido al peso del diazoaminocom@uesto°

3)+ Un procedimiento pare la produccidén de preparados de tincidn
pulverulentos, segin las reivindicaciones 1) a 2), caracterizados
porgque los hidrocarburos alifdticos y los agentes tengiocactivog

de la férmule II egtdn presentes en la relacibn ponderal de 2:1 2
1:2. |

4). Un procedimiento para la produccidén de preparados de tincidn

pulverulentos, gue originan poco DPOlvo, que contienen un diazoami-

nocompuesto de la férmule genersl,

I) R-==l« ? - CN
e
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donde R es un resto aromdtico y Me es un resto monovalenie de un
netal alcalino o alcalino-térreo, caracterizado porgue se mezcla
ol diazoaminocompuesto con un hidrocarburo alifdtico con 8 a 18
dtomos de carbono y un agente tensio-activo de la férmulg general
R
| 1

5 = SOZ -N =- R3 -~ CO00ile

.

II) R

donde R1 gignifica hidrdgeno o wn resto aleohilo de bajo peso mo-

lecular, R, un resto alcohilo con 8 a 18 dtomos de carbono, Ry un

2
resto alecohilo divalente, de cadena rezte O ramificada, y Me un
metal alcalino. ,

5)« Un procedimiento segdn la reivindicacién 4), caracterizédo
porque al diazosminocompuesto de la férmula I se le afiade de 1 a
205 en peso de una mezcla de los hidrocarburés alifdticos y de los
agentes tengioactivos de la férmula II.

6). Un procedimiento gsegin las reivindicaciones 4) o 5), caracte=
rizado porque los hidrocarburos alifdticos y los agentés tensloacti
vos de la férmula II se emplean en la relacién ponderal de 2:1 & ‘
1320 '

7)+ "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE PREPARADOS DE TINGION
PULVLRULENLOS, QUE ORIGINAN POCO POLVO"

Esta memoria consta de once hojas foliadas y mecanografiadas

por un solo lado de sus hojas.

Madrid, 28 de Junio de-ts
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