P

‘«f{tﬁ-,-i

. o SECCION TECKICA
5 FEB. 191 CLASIFCACION 1. . C.
cLase (09
'
SACIASE_ 1)

MEMORTIA DESCRIPTIVA
DE UNA
PATENTE DE INVENCION, POR VEINTE ANOS, EN ESPANA,
A FAVOR DE PRODULTS CHIMIQUES PECHINEY SAINT-GOBAILIN,
DE NACIONALIDAD FRANCESA, RESIDENTE EN NEULLLY/SUR/
SEINE (FRANCiA), 67, BOULEVARD DU CHATEAU,
’ ‘s obre:

"PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE NUEVOS COLORANTES'.



La presente invencibén examina un procedimiento de
fabricacibén de composiciones de'colorantes dispersableSnén
medio disolvente orgénico, asi como su aplicacidn a ia colo
racidén de materias y de superficies diversas.

5 En numerosos problemas de coloracién, es Gtil, vy
a veces imperativo, recurrir a colorantes, empleados en
forma de soluciones, o0 de disperslones en disolventes or-
ghnicos. Los colorantes solubles en los disolventes orgh-
niceos, ininflamables halogenados, dlsolventes que presen=

10 tan ventgjas innegables desde el punto de vista de seguri
dad en su empleo, sSOn POCO NUMEXEOS?

Los colorantes solubles o dispersables en medio acug
sé, de los cualeg una gran cantidad encuentran su empleo
en ei tefildo de 1asrfibra§ te;t@les, ofrecen por el contra-

15 rio ﬁnalvariedad de caracte;istigas muy extensa. Estos co-
‘lorantes son insolubles y no dispersables en medio disolven
telorgénico, y por cansiguiente, hasta ahora inutilizables
en las técnicas de coloracidn que necesitan el eﬁpleo de
coloranteé en disolventes orgénicos.

20 En la solicitud de patente espaficla n2. 379.548
correspondiente a la francesa PV 69.15.239 depositada el
12 de Mayo de 1.969, la Solicitante ha descrito un proce-
dimiento de fabricacibén de composiciones de colorantes en
medio disolvente orgénico, siendo dichos colorantes solu-

25 bles en medio acuoso pero insolubles en medio disolvente
orgénico.

La Solicitante ha encontrado ahora que a partir
de colorantes dispersables en medio acuoso pero insolu-
bles y no dispersables en medio disolvente orgénico, era

30 posible preparar composiciones de colorantes dispersables
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en medio disolvente orgénico.

El procedimiento, objeto de la invencidn, de fabri
cacibén de dichas composiciones, consiste en incorporar, a
una dispersign acuosa concentrada de dicho o de dichos co=-
lorantes; al menos un emulsificante anidnico y/o un emulsi
ficante no ibénico en medio neutro, después, al menos un
&cido y/0 de preferencia un emulsificante aniénico en me-
dio &cido.

Para una buena realizacibén del procedimiento seqgln
la invencidn, la dispersidn acuosa de dicho o de dichos co
lorantes representan del 30 al 75 % en peso de la composi-
cibén final, y contiene de 50 a 150 partes en peso de colo-
rante por 100 partes de agua; el emulsificante anidnico y/o

el emulsificante no idnico en medio neutro representan de

40 a 200 partes en peso- por 100 partes de colorantes; y el

fcido y/o el emulsificante anidnico en medio 4cido repre-

sentan de 10 a 300 partes en peso por 100 partes de coloran-

te.

-8egln la invencién, puede ser ventajoso, por razo-
nes de facilidad de mezcla, realizar la incorporacidn del
&cido y/o del emulsificante anibnico en medio &cido enpm-
‘aencia de disolvente orgénico. Como disolventes orgénicos
se utilizan preferentemente disolventes ininflamables toma-
dos aisladamente o en mezcla, tales como por ejemplo hidro-
carburos halogenados como el percloroetileno, el tricloroe-
tileno, el tricloroetano 111, el cloruro de metileno.

Para -una buena realizacidén del procedimiento segln
la invencidn, conviene efectuar la fabpicacidn de dichas com
posiciones a una temperatfira comprendida entre 20 y 402 C.

Entre.los emulsificantes anibnicos en medlo neutro
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susceptibles de ser utilizados, se pueden citar las sales

neutras de los &cidos alkilarilsulfbnicos o dialkilsulfosuc
cinicos, tales como el dodecilbencenosulfonate de sodio y
el dioctilsulfosuccinato de trietanolamina.

Entre los emulsificantes no idnicos en medio neu--
tro susceptibles de ser utilizados se puede citar los dkll
fenoxipolioxietilenos, tales como el Nonilfenol con 8 &xidos
de etileno.

Entre los &cidos susceptibles de ser utilizados, se pue
den citar los Acidos sulflricos fosfbrico, acéﬁico y fbrmico.

Entre los emulsificantes anidnicos.en medio Acido -
susceptibles de ser empleados se pueden citar : ..

- los fosfatos &cidos de compuestos.no iénicos,uta;u
les como por ejemplo, los .fosfatos monoécidos-de dialkilfeng
xipolioxietileno y en particular el fosfato .monodcido:de di-
nonilfenoloxietileno,,1os:fos£atos didcidos de.alkilpolio-
xietileno y en particular-el,fosfato.dé,etilheXanoquietiLg -
no, los fosfatos monolcidos de dialkilpdlibxietileno Yy es-—
pecialmente el fosfato &cido de un compuesto no.idnico de..--
alcohol léuricos; .

- los alkilarilsulfonatos alcalinos talés como el -
dodecilbenceno sulfonato de sodio y los é}alkilsulfosucci-
natos alcalinos tales como .el dioctilsulfosuccinato de so-
dio.

Los colorantes dispersables.en medio acuoso suscep---
tibles de ser utilizados en.el procedimiento de la invencidn
son elegldos en el grupo de los colorantes denominados.'plas
tosolubles" o "dispérsados", cuyas moléculas son de peque-
fia dimensidn y no poseén grupo "auxoccromo" que confieren la

solubilidad en medio acuoso, tales como los aminoazdicos e
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hidroxiazdicos, ‘las aminoantraquinonas e hidroxiantraguino
nas, los colorahtes?llamados 1§cidos" tales como los azdi-
cos y.los .derivados del -trifenilmetano, los colorantes lla—
nados "reactivos" tales como, por ejemplo, los que llevan
en su molécula un nlcleo triazinico o un grupo vinilsulfo-
na, los. colorantes llamados 'blsicos" tales como los azdi-
cos .y los..derivados aminhados del trifenilmetano.

Por dilucién en los disolventes orgénicos de las
composiciones obtenidas' segin el procedimiento de la in--
vencidén se obtiene una dispersidn estable.

La presente invencidn examina finalmente la aplica-
cibén de dichas.composiciones a la coloracidén de materias dai
versas tales como el cuero, v superficies diversas tales co-
mo la ae los metales, madera, y papel.

.Se dan a titulo ilustrativo y no limitativo a con-
tinuacibn, varios ejemplos de realizacibén de la invencidn.

EJEMPIO 1

Se malaxa durante 5 minutos una dispersidn acuosa
de 10 g de colorante azul Terasil GF, referencia "Colour
Index: Disperse Blue 54", en 10 g de agua y 5 g de una mez
¢la de emulsificantes compuesta de 70-% en peso de acido
dodecilbenceno sulfbnico neutralizado con trietanolamina
y 30 % en peso.de nonilfenol con 10 bxidos de etileno.

Se agrega a continuacién una mezcla de 5 g de fos-
fato monobcido de nonilfenil con 6 4xidos de etileno y de
5 g de percloroetileno, y se prosigue el malaxado durante

S minutos.. .

-Por dilucidn, en disolventes orgénicos, de la com-

posicidn asi fabricady que se presenta bajo forma de pasw

-ta, 'se obtiene una dispersidn estable.
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EJEMPLO 2

Se malaxa durante 5 minutos una dispersién acuosa
de 10 g de colorante escarlata Terasil B, referencia "Colour
Index: Disperse Red 56", en 12 g.de agua y 7,56 g de una mez
cla de emulsificante compuesta de 70 % en peso de &cido do
decilbenceno sulfénico neutralizado con trietanolamina y de
30 % en peso de nonilfenol con 10 4xidos de etileno.

Se agrega a continuacidn una.mezcla de 2.g de &cido
acético al 80 % y de 4 g de percloroetileno, y se prosigue
el malaxado durante 5 minutos. = .

Por dilucibn, en disolventes.orgénicos, de la come
posicibn asi preparada que se presenta.bajo..forma.de pas- .
ta, se obtiene una dispersidn estable.

EJEMPLO 3

Sé malaxa.durante 5 minutos una.dispersidn acuosa
de 10 g de colorante azul, referencia "Colour.Index: Abid Blue
62", en 10 g de agua y 20 g de una mezcla de emulsificantes
compuesta de 70 % en peso de &cido dodecilbenceno -sulfbnico
neutralizado con. trietanolamina y de 30 % en peso de.nonil-
fenol con 10 6xidos de etileno.

Se agrega a continuacibén una mezcla de 10 g de fos-
fato mono&cido de nonilfenil -con 6 6xidos de etileno y dé 10
g de percloroetileno y se prosigue el malaxado durante 5
minutos.

Por dilucibén, en disolventes orgénicos, de la compo
sicibn asi preparada, que se presenta bajo forma de pasta,
se obtiene una dispersidn estable.

EJEMPIO 4

Se malaxa durante 5 minutos una dispersibn acuosa
de 10 g de colorante verde, referencia "Colour Index: Acid

Green 43", en 20 g de agua y 20 g de una mezcla de emulsi-
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ficantés,;;ompuesta de 70 % en peso de &cido dodecilbenceno
sulfénico neutralizado con trietanolamina y de 30 % en peso
de nonilfenol con 10 dxidos de etileno.

Se agrega a continuacidén una mezcla de 10 g de fos-
fato monodcido de nonilfenil con 6 &xidos de etileno y de
10 g de percloroetileno y se prosigue el malaxado durante
5 minutos..

Por dilucibn en disoclventes orgénicos, de la com-
posicién'asi,preparada, que se presenta bajo forma de pas-
ta, se obtiene una dispersibn estable.

EJEMPLO 5

Sé malaxa durante 5 minutos una dispersibén acuosa
de 10 g deicolorante rojo, referencia "Colour Index: Basic
Red 26“, en 15 g de agua y 20 g de una mezcla de emulsifi-
cantes compuesta de 70 % en peso de &cido dodecilbenceno-
sulfénico neitralizado con trietanolamina y de 30 % en peso
de nonilfenol con 10 éxidos de etileno.

Se agrega a continuacidn una mezcla de 10 g de fos—~
fato monoadcido de nonilfenil con 6 &xidos de etileno y de
10 g de percloroetileno, y se prosigue el malaxado durante
5 minutos.

~ Por dilucién en disolventes orgénicos, de la com-
posicidn asi'fabricada, que se presenta bajo forma de pas-
ta, se obtiene una dispersibn estable.

EJEMPLO 6

Sé malaxa durante 5 minutos una dispersibn acuosa
de 10 g de colorante amarillo referencia "Colour Index:
Reactive Yellow 14", en 20 g de agua y 20 g de una mezcla
de emulSifiééntés compuesta de 70 % en peso de acido dode

of

cilbencenosulfénico neutralizado con tfietanolamina y de 30 %
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en peso de nonilfenol con 10 4xidos de etileno.

Se agrega a continuacién una mezcla de 10 g de fosfa-
to monolcido de nonilfenil con 6 dxidos de etileno v de 10 g
de percloroetileno y prosigue el malaxado durante 5 minutos.

Por dilucibn, en disolventes orgénicos, de la compo-
sicidén asi fabricada, que se presenta bajo forma de pasta,
se obtiene una dispersidn estable.

NOTA

En resumen, la presente patente de invencidn, se con
trae a las siguientes reivindicaciones :
1a.- "Procedimiento de fabricacidn de nuevos colorantes", ca

racterizado porque consta de dos fases, de Ias cuales
la primera consiste en incorporar, a una temperatura .compren-
dida preferentemente entre 20 y 40 grados centigrados, -a una
dispersidn acuosa concentrada de colorantes dispersables.en
medio acuoso; pero insolubles y no dispersables en medio di-
solvente orglnico, que represeta del 30.51 75 por,ciento en
peso de la composicidn colorante final y contiene de 50 a.l150
partes en peso de colorante por .100 partes de agua; al menos
un emulsionante anidnico y/o un emulsionante no idnico en me~.
dio neutro, que representa de 40 a 200 partes en peso por 100
partes del .antes citado colorante.
28.~ "Procedimiento.de fabricacibén de nuevos colorantes',
segln la reivindicacién 18, caracterizado porque la se-

gunda fase de dicho procedimiento consiste en incorporar, a
la indicada temperatura comprendida entre preferentemente 20
y 40 grados centigrados, a la.composicién formada conforme se
ha descrito en la reivindicacién 18 que constituye la prime-
ra fase del procedimiento, al menos un 4cido y/o. preferente-

mente un enmulsionante anidnico en medio &cido que representa

i
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de 10 a 300 partes en peso por 100 partes de colorante, con
lo cual el colorante obtenido a partir de colorantes insolu-
bles en medio disolvente organico, se hace dispersable en
medio disolvente orgénico.
33a.~ '"Procedimiento de fabricacidn de nuevos coiorantes",
segln .las anteriores reivindicaciones, caracterizado
porque la incorporacibn del &cido y/o del emulsionante anid
nico en medioc &cido, en que consiste la segunda fase del pro
cedimiento se realiza en presencia de un disolvente orgénico,
preferentemente no inflamable aislado, eventualmente mezclado
con otros, constituido en particular por hidrocarburos halo-
genados.
48,~ '"Procedimiento de fabricacibén de nuevos colorantes",
segln las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque los emulsificantes anidnicos en medio neutro antes ci
tados, consisten en sales neutras de Los Acidos alkilarilsul
£fénicos o dialkilsulfosuccinicos en particular el dodecilben-—
ceno sulfonato de sodio y el dioctilsulfosuccinato de trieta
nolamina.
58.~ "Procedimiento de fabricacién de nuevos colorantes",
seglin las reivindicaciones anteriores, caracterizado
porque los emulsificantes no iénicos en medio neutro de que
se ha hecho mérito consisten en los alkilfenoxipolioxietile-
nos en-particular nonilfenol con 8 éxidos de etileno.
68.- "Procedimiento de fabricacibn de nuevos colorantes",
$segin las reivindicaciones precedentes, caracterizado
porque los Acidos empleados antes aludidos son el sulflrico,
fosfbrico, acético o férmico.

78.- ‘'"Procedimiento de fabricacibdn de nuevos colorantes",

seglin las reivindicaciones anteriores, caracterizado

6
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porque los emulsificantes anibnicos en medio Acido utiliza-
dos seglin este procedimiento estén constituidos por :

- fosfatos &cidos de compuestos no idnicos en parti-
cular fosfatos mono&cidos de dialkilfenoxipolioxietileno y
especialmente el fosfato monodcido de dinonilfeniloxietileno,
fosfatos didcidos de dkilpolioxietileno y especialmente el
fosfato de etilhexanoloxietileno, fosfatos monodcidos de dial
kilpolioxietileno y especialmente el fosfato &cido de un com—
puesto no idnico de-alcohol léuricos;

- alkilarilsulfonatos alcalinos en particular dodecil
bencenosulfonato de sodio y dialkilsulfosuccinatos alcalinos
especialmente dioctilsulfosuccinato de sodio.
8a.- "procedimiento de fabricacidn de nuevos colorantes™,

seqin las precedentes reivindicaciones, caracherizado
porgue los colorantes dispersables en medio acuoso suscepti-
bles de ser utilizados conforme a este pfdcedimiento consis=~
ten en colorantes denomninados "plastosoiubles" o,"dispersadoa",
cuyas moléculas son de pequeﬁa.dimedsién Yy no poseen grupo
"auxocromo™ confiriendo la solubllidad en medio acuosc, en
particular aminoazdicos e hidroxiazdicos, las aminoantragui
nonas e hidroxiantraquinonas, 1os colorantes denominades "4~
cidos" tales como los azdicbs Y los derivados del trifenilme
taﬁo, los colorantes. denominados "reactivos" que llevan -en su
molécula un nGcleo triazinico o un grupo vinilsulfona, los
colorantes denominados "bAsicos" azdicos y los derivados ami-

nados del trifenilmetano.’ . .

9a.- "Procedimiento de fabricacibn de nuevos colorantes",
segin las reivindicaciones anteriores, caracterigzado
porque dichos colorantes dispersables en medio disolvente

orgénico obtenido segin este procedimiento constituye una-

o
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pasta, que al diluirse en los citados disolventes establecen

una dispersién estable, que segln la malaxa utilizada, colo-

réa materias vy s_uperficies de caracteristicas distintas.

108,.~ "PROCEDIMIENTO DE. FABRICACION DE NUEVOS COLORANTESY,
seqgln queda descrito y reivindicado en la preceden—

te memoria y nota reivindicatoria que consta de 11 pégi-

nas mecanografiadas.

magria, -5 FEB. 191

PRODUITS CHIMIQUES

PECHINEY - SAINT - GOBAIN
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