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SECCION TECNI(‘A

Casg E.1268 CLAZIFICACION I P, C.
cLase L9
SUBCLASE.... ﬁw. N
PATENTE
DE

INVENCION

ﬁor "PROCEDIMIENTO PARA COLOREAR LOS HIDROCARBUROS DERIVADOS
DE Ia DESTILACI&N DEL PEERéLEO" a favor de la firma italiana
AZIENDE COLORI NAZIONALI AFFINI ACNA S.p.A., residente en
MILAN (Italia).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a una clase de colorantes
azoicos que son muy solubles en los disolventes orgénicos.

A causa de esta caracteristica pérticular, se los
puede usar en un amplio campo de aplicaciones técnicas, como,
por ejemplo, pera colorear tintas, materiales pldsticos
gsintéticos, materiales lefiosos y en particular derivados del
petréleo; como la gasolina, Ios aceites lubricantes y otros
destilados liquidos semejantes del petréleo,

Como se sabe, los productos del petréleo se co-

lorean para diversos fines, pero sobre todos para identi-

ficarlos, desnaturalizarlos y otros fines semejantes.
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Esta clase de colorantes se.emplea de ordihario
en estado sélido, en forme de polvos, grénulos, escamas,
etc.; aunque con una serie de dificultades e inconvenientes.

_ En efecto, si estdn-en polvo, los colorantes que
contienen disolventes son ingratos y de menipulecidn incdémo-
da; por cuanto originan polvillo en el ambiehte;.si se
hallan en forma de aglomerados, son mds lentos en solubili-
zorse, 1o cual limita &l campo de sus aplicacibneé posibles.
Por ofra parte, con los colorantes tradicionales que contie--
nen disolventes (véase, por ejemplo, I.C,, 28 edicidn, 1956;
Mimeros 11020, 12055, 26100 y 26105) no ‘es posible emplear
soluciones concentradas preparadas de antemano, por cuanto
son poco solubles en los disolventes orgénicos (la solubi-
lidad estd generalmente comprendida entre 2% y 5%). Esto
irroga una serie de gastos suplementarlos por la gran can—-
tidad de disolvente que ha de emplearge, el equipo necesa-
rio y los mayores costes de expedicidn,

~ Incluso las pastas flufdas que tlenen gran concen-
tracidn de colorante (colorante sélido dividido finamente
en el soporte).presentan el incOnveniente.de que no es posi-
ble obtener con rapidez wna distribucidn hbmogénea del
colorante en el medio que ha de colorearse,

e peticionaris he descublerto ahora, sorprenden—-

temente, que los colorantes de la férmula general
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5 en la que ,
X = H, 4-01, 4¥0,, 3-N0,, alquilo inferior o 4-fenil-
~gz0 con el redical fenflico eventualmente substituido;
de preferencia por alquilos inferiores;

Y = H, C1, Br, N02, CN, alquilo inferior o alcoxilo in-

10, ferior;
- = CH3 0 CHg;
- 7 = H, CHj o Cl
m 2 1
. n ;>JJ ‘
15. ¥ la sumg m + n tiene un valor medio entrs 3 y 10, ¥y

preferentementg entre 5y Ty

se caracterizan por solubilidad muy alta en los disolventes

orgénicos y en particular en los disolventes hidrocarbiricos

y Bermiten por lo tento preparar verdaderas soluclones de
20. concentracidén elevadisima, en algunos casos hasta el 7T0%

en peso de colorante.

Egtas soluciones de alta cOncentrac16n son fldidas




5

10.

15.

20.

25,

en los locales de trabajo.

y estables y pueden mezéiarse de manera inmediata y coﬁéiéta.
con los destilados del petrdleo, por lo cual se las puede
uti}izar por simple vertimiento, bombeo, ete., y ofrecen
graﬁdes ventajas, incluso respecto a la automatizacidn de
las operaciones de mezcla y de las condiciones sanitarias
1os colorantes segin la férmule generél (I) pueden
prepararse (y este procedimiento constituye otro objeto del
invento) por copulacidén de un compuesto diazoico de la

férmula general

~N=N-~A (1I1)

en lg qué X é Y tienen el mismo significado que
se les ha atribuido para la férmula general (I), -
mientras que A es un redical enidnico,

con une amina aromdtica terciaria de la férmula general:

( CH,CH,0),,COR

/

-~N
( CH, CH»0)  COR
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en la que Z, m, p y R tienen el mismo significado

éue se les ha atribuido para la férmula general (I).

Un segundo procedimiento para preparér los coloran-
tes conformes a la férmule general (I) (y este es otro objeto
més del invento) consiste en esterificar, en medio anhidro;

colorantes azoicos intermediarios de la férmula general

/( CH2 CH20)mH
\ wlz= N -N ‘

x _— .
=< (CHZCHZO)nﬁ

en la que X, ¥, 2 y m + n tienen el mismo signi-
_ ficado que se les ha atribvuido antes,

con dcidos alifétiqos (6 = 2 6 3) o con sus anhidridos o ha~
luros. El medio-anhidro congigte en dilsolventes orgdinicos
tales como, por ejemplo, tolueno o xileno, .

_ Los colorantes de acuerdo con este invento se ponen
en_el mercadg preferentemente en forma de ligquido con gran
concentraqién de colorante. Tal estado liquido se obtiene
por lo generel directamente al separar el colorante de 1la
masa final de reeccién, por adicidn de disolventes organicos
apropiados tales como el tolueno, el xileno, el nonilfenol,
el dodecilfencl, el salicilato de metilo, el ftalato de
diisobutilo; el ftalato dé diisooctilo, etc.
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Las ventajas técnicas de este invento no se limitan
a las ya expuestas, que dependen de sus excepdiOnales propie~
dades de solubllidad en los disolventes orgénicos, sind que
incluyen ademds la posibilidad de lograr, a causa de la presen-
cia de grupos etéreos (que ejercen una accidn colorante pro-
funaa); tonalidades més intensaes y de rendimiento tintdreo
superior, a igualdad de peso molecular, que los colorantes
de estructura més p%éxima que en las cadenas aliféticas
ligadas al &tomo de nitrdgeno contlenen solamente grupos
de éster. .

Los'ejemplos que siguen ilustran este invento, pero
sin limitarlo, tanto por lo que se refiere g las estructuras
quimicas de 1los colorantes preparables, como a 1los procedi-
mientos de preparacidn o a la gama de aplicacioneé en que

pueden emplearse.
EJEMPIO 1

En 30 minutos y a temperatura do superior a 200C, se
afladen 18{3 g de 2,4—dinitroanilina a 50 cc de ﬁna solucidn
sulfirice de dcido nitrosil-sulfirico (que contiene 0,11
g-moles de dcidc nitrosil-sulfirico). |

Se agita el conjunto por una hora y se descarga la
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mesa de diamgoacidn en 100 g de hielo. Se elimina el exceso
de HNO2 y se clarifica la solucidén veliéndose de un filtro
de pliegues.

Se obtienen 180 cc de una solucidn diagoica 1impida;
que se transflere a un veso de 1000 cc de capacidad.

Se refrigera externamente el vaso g -10¢C con sal-
muera y se cuela en una hora aproximadamente la solucidn de
41 g de N,N-polioxietil-metetoluidina diacetilada (peso mole-
cular medio, 411; min = 5 por término medio; véase la tabla)
en 200 cc de agua y 13 cc de dcido clorhidrico de 202 Bé. El
colorante se precipita en forma de cristales. Al final de
la copulacidén , se afiaden 250 cc de xileno y se ajusta el pH
a 8 aproximadamente por vertimiento de'140 cc de NaOH de
362 Bé con un embudo de grifo, em 1 hora aproximadamente,

Al mismo tiempo, se eleva la temperatura hasta 15-202C. Se
mentiene el conjunto en agitacidn por unas 2 horas ¥ luego se
transfiere la masa a un embudo separador y se decanta la fase
acuosa. A continuacién se lava la masa xilénica por sacudi-
niento y decantacidn con HyO (1000 cc en 4 partes), se clari-
fica por medio de un filtro de pliegues, se trangfiere a un
matraz de destilacidn y se destila en vacio (30 mm de Hg;
5099) el exceso de disolvente, hasta alcanzar la concentra-
cién deseada de colorante (alrededor de 50 a 60% en peso).

Se obtiene una masa f£luide, que es estable (incluso a 0¢0)

y aue colorea los productos del petrdleo de un rojo azulado.
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Se suspenden 17,25 g de 2-cloro~4-nitroenilina en

' 50 cc de agua a 602C y 50 cc de dcido qlorhidrico 10-n.,

. Se deja enfrier la suspensidn hasta la temperatura |
del ambiente, con agitacidén, se efladen 100 g de hielo y se
procede & la diazoacién por vertimiento rdpido, bajo nivel,
de una solucién acuosa de NaNO, al 20%, Se agita la solucién
por 2 horas a O~3QC; se olimina el exceso de HNO, y se clari-
fica la“solucién por medio de un filtro de pliegues. Ia
solucidn diazoica 1impida.(volumen, 280 cc) se transfiere a
un vaso de 1000 ce y, a le temperatura de partida de 0-39;
se la vierte la solucidén de 40 g de N,N-polioxietil-anilina
diacetilada (peso molecular medio, 397,4; min = 5 por término
medio) en 200 cc de agua y 15 cc de dcido clorhidrico de
202 Bé; a 15-202C y en una hora aproximadamente., La tempera-
tura sube hasta 10-15¢C y el colorante se precipita en forma"
de pez semiliquida, que no implde la sgitacién, Después de
agitar por una hora aproximadamente, se eleva el pH hasta
3,5-3,7- por vertimiento de unos 200 cc de una solucidn
al 50% de acetato sédico. 3o prosigﬁe la agitacidn por

una hora, se agregan 200 cc de xileno y se sigue agitando

por unas horas mds. ILuego se transfiere la masa a un

embudo separador y se decanta la fase acuosa.

Ta maesa xilénica se lava par sacudimiento y decan-—
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tacidn con agua (alrededor de 1000 cc; en tres partes),

ge clarifica por medio de un filtré de pliegues y se trans—
fiere g un matraz de destilacidn, donde se destila en
vacio (20 mm de Hg; 459C) el exceso de disolvente hasta

que se alcanza la concentracidn deseada de colorante (alre-

‘dedor de 50% en peso). Se obtiene una masa fldida incluso

o 00C, estable y que colores de rojo 1los destilados liquidos

del petrdleo,

EJEMPLO 3

Se suspenden 13,8 g de 4~-nitroanilina en 10 cc de
agua y 38 cc de una solucidn que contiene 20% de NaNO,. Se

agita la suspengidn por unas horas y la masa obtenida se

vierte, en forma de chorro fino y en 3 a 5 minutos, en

140 cc de agua, 30 cc de deido clorhidrico de 20¢ Bé y 50 g
de hielo, mientras se agita bien. Se prosigue la agitacién
por una hora & 10-152C para completar la diazoacidn, se eli-
mina el exceso de HNO2 ¥y se clarifica la masa valiendqse de
un filtro de pliegues. Se obtiemen 300 cc de solucidn 1limpi--
da. .

Se pasa la solucidn diazoica a un vaso de 1000 cec,
el cual se refrigera externamente hasta 58C por medio de
salmuera, y se afiade en una hora aproximadamente y a 15-202C

la solucidn de 41 g de N,N-polioxietil-m-toluidina diaceti~
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lada (peso molecular medio; 4113 m+n = 5 por término medio)
en 150 cc de agua y 15 cc de dcido clorhidrico de 20° Bé.

Ia temperatura sube hasta 10-152C y el colorante se precipi-
ta en forma de una pez blanda, que no impide la agitacidn.
Después de agitar por una hora aproximedamente, se eleva el
pH hasta alrededor de 3 utilizando 200 cc de una solucién
que contiene 50% de acetato sddico.

Se agita por una hora todavia, se afiaden 200 cc de

' xileno y se mantiene el conjunto en agitacidn por unas ho-

ras mids. Se transfiere la masa a un embudo separador y se
decanta la fase acuosa. Iuego se lava la masa xilénica por
sacudimiento y decantacidén con salmuera que tiere un conte~
nido de sal del 5% (alrededor de 1000 cc en treé parseg), 3e
clarifica con un filtro de pliegues, se transfiere a un
matraz de destilacidn y se destila en vacio (20 mm de Hg;
45¢C) el exceso de disolvente, hasta alcanzar la concentras
cidn deseada de colorante (alrededor de 50% en peso).

Se obtiene una masa fliida incluso a 02C, estable
y que colorea de anaranjado la gasolina.

Procediendo del mismo modo, pero reemplazando lg
4-nitroenilina por el derivado 3-nitro , se obflene un cclo-

rante amarillo-rojizo, de caracteristicas andlogas.
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EJEMPLO 4

5e¢ sugpenden 16,2 g de 2,4-dicloroanilina en 50 cc
de agna y 50 cc de dcido clorhidrico de 202 Bé. Se mantiene
la suspensidn agitada por una noche, se afladen 100 g de hielo
y se diazoa la suspensidn mediante vertimiento rdpido, por
debajo del nivel, de una solucidn acuosa de NaN02 al 20¢% .
Se egita el conjunto por 2 horas a 0-32C, se elimina el
exceso de HNO, y se clarifica la solucidn en un filtro de
pliegues. ILa solucién diazoica limpida (volumen, 300 cc)
se transfiere a un vaso de 1000 cc y, empezando a la tempe-
ratura de 0-32, se vierte en una hora aproximadamente y a
15-202C¢ la solucidn de 41 g de N,N-polioxietil-metatoluidina
diacetilade '(m+n = 5 en promedio; peso molecular medio,
411,5) en 200 cc de zgua y 15 cc de dcido clorhidrico de
202 Bé. La temperatura hasta 102C y el colorante se preci-
pita en forma blanda y fliide, que no impide la agitacidn.
Despuéds de agitar por una hora aproximadamente, se eleva el
pH hasta alrededor de 3 por vertimiento de unos 200 cc de
une solucidn al 50% de acetato sdédico, Se agita por una
hora todavia, se afiaden 250 cc de xileno ¥ se prosigue la
agitacidn del conjunto por una hora. ILuego se transfiere
1la masa a un embudo separador y se decanta la fgse acuosa,.
Se lava la masa xilénica por sacudimiento y decantaci5nm

con agua (1000 cc en tres partes), se la clarifica en un
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filtro de pliegues, se la trensfiere a un-matraz de destila-
cidn y se destila em vacio (20 mm de Hg; 40-452C) el eiceso
de disolvente hasta que se llega a la concentracidn deseada
de colorante (alrededor de 50% en peso).

Se obtieme una masa fliida ineluso a 02C estable

¥y que colorea la gasolina de amarillo-rojizo.

EJEMPLO_§ :

Se suspendeq 22,5 g de 3,2'-dimetil-4-aminoazobencenoc
en 130 cc de agua, 17 cc de deido clorhidrico 10-n
¥ 0;3 g de aerosol OT. . B
Se agita'la suspensidén por una noche, se afiaden
136 g de hielo y se procede a la diazoacidn, a 58C, por
vertimiento en 15 minutos de un exceso de NaNO, en solucidn
al 20%, Se prosigue la agitacidn por una hora a 102C, se
afiaden 50 g de cloruro sddico para cbmpletar la precipite-
cién de la sal de‘diaZOnio, se filtra el conjunto y se le
lava con salmuera de 20% de contenido de sal, para neutralize-
cibn., Se pasa a un vaso de 1000 ce 1a1501ucién de 44 g de
didster propidnico de N,N-polioxietil-metatoluidina
(p+n = 5 por término medio; peso molecular medio, 439,5)
en 400 cc de agua ¥y 15 ce de gcido clorhidrioo de 202 Bé
y sobre la solucidén copulemte se carga en unos 30 minutos

y a 10¢C la torta diazoica, EL colorante se separa en forma
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blénda.

Al final de la copulacidn, se afladen 250 cc de xileno
y se rebaja el pH hasta 3 aproximédamente con solucidn de
acetato sédico (al 50% peso/volumen). Se agita por varias
horas, se transfiere la masa a un embudo separsdor y sé decan~-
ta-la fase acuosa. 'Se lava la masa xilénica por sacudimiento
y decantacidn con agua (1000 cc en tres partes), se la glari—
fiea por medio de un filtro de pliegues, se la pasa & un
matraz de destilacidn y se destila en vacio (20 mm de Hg,
40-452C) elhgxcesd de disolvente, hasta que se llega a la
concentracién deseada de colorante (alrededor de 50% en peso).

Se obtiene una masa fldiida, incluso a 0°C, estable

y que colorea de anaranjado-rojizo los destilados de petrd-

leo.
EJEMPLO 6

Se disuelQen 9,3 g de anilina en 100 cc de agua ¥y
22,5 cc de dcido clorhidrico 10-n. ' Se afiade hielo y se proce-
de a la diagoacién, a 02C, por vertimiento de una solucidn
de NaNO, al 20%. Solucién limpida; volumen, 250 cc. Después
de agitar por 30 minutos, se elimina el exceso de HNO,.

Se pasa la solucidén diazovica a un vaso de 1000 cc y
se vierte en unos 30 minutos la solucién de 43 g de diéster

propidnico de N,N-polioxietilanilina (m+n = 5 por término
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medio; peso molecular medio;:425,5) en 200 cc de agua y 15 ce
de dcido olorhidricode 20 Bé. EL colorante se separa

en forma blanda semifluidai Se agita por una hora aproxima-
damente y se eleva el pH hasta 3,5 mds 0 menos por verbimien-
to /gg minutos de una solucidn al 50% de acetato sédico. Ta
copulacibén queda terminada durante la noche. '

| A la mafiena siguiente, se afiaden 250 cc de xileno ¥
se prosigue la agitacidén por 3 horas. Se pasa la masa a un
embudo separador y se decanta la fase acuosa. Imego se.lava
la masa xilénica por sacudimiento y decantacidén con salmuera
de un contenido de sal al 5% (1000 cc en tres partes); se cla-
rifica con el uso de un filtro de pliegues, ' se trapsfiere a
un matraz de destilacidn y se elimina en vacio (20 mm de Hg;
459C) el exceso de disolvente hasta que se alcanza la concen-
tracidn deseada de colorante (hasta el T70% en peso).

Se obtiene une masa fluida. incluso a 0°C, estable

¥ que colorea de amarillio la gasoline.
EJEMPLO 7

Preparacidn del copulante

En una autoclave de 1 litro de capacided, se intro-
ducen 1,5 moles de meta-toluidina y se expulsa el aire por w~
dio de una corriente de nitrdgeno. Se calienta la autoclave a

120~-1252C, y a esta temperatura, se introducen 7,5 moles de
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dxido de etileno en el curso de 24 horas. Se mentiene todo

o temperatura de 120~1252C por 10 horas y luego se enfria.
Ta mesa reasccional se acetila, en un matraz de

2 litros de oampacidad , por calentamiento en contracorrien-

te durante 2 horas con une cantidad de anhidrido acético

doble que el peso de producto oxietilado obtenido prece-

dentemente (alrededor de 9 moles).

Durante la reaccidn se destilan en vacio (50 mm de
Hg) el exceso de anhidrido acético y el dcido acético libe-
rado. Se obtiene un producto que tiene un peso molecular
medio de 411 y que estd constituido por una mezcle de subs-
tancias con 5 unidades de dxido de etilo por término medio.

Actuando de manera semejante, se preparan copulan~
tes similares derivados de la enilina, del 6xido de etileno
y del anhidgido acético (o propidnico). ‘

En lugar de anhidrido acético o propidnico, pueden
emplearse también el doido acético o propidnico o los halu-

ros regpectivos,
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TABLA (Férmulas de los ejemplos)
. , /(Cﬁzcﬂzo)m-—COCH3
0%n- - N = I~ -N\
) . ) ( OH20H20)n-COCH3
la suma m+n tiene un valor medio de 5
1 ,
’ . /( CH2 CHZO) m—COCH3
021\1-_-_ <N = l\I-- —N\
_ (cﬂzcﬁzo)?a-cocm_.3
la suma min tiene un valor medio de 5

CH,
/ CH,,CH,,0) ~COCH
\ N (CHp G0) ,~COCH

1a suma min tiene un valor medio de 5



C1
' //(CHZCHQO)m-COCHB
\ CH,CH,0) ,~COCH,
5 la suma min tiene un valor medio de S
CH3 CH3
7 /}CHZCHZG)m-COCH20H3
- 5) ~N=N- ~N=H- </ >-—N\
iO. . la suma m+n tiene un valor medio de 5

‘ (CH20H20)meOCH20H3
' ’ — —— \\YCHQCHQO)n—COCH2CH3

15, la sumz m+n tiene un valor medio de 5



5.

10;

15.

20,

EJEMPLO 8

De la menera que se ha descrito en el Ejemplo 1,
gse diazoan 18,3 g de 2,4~dinitroanilina y se transfiere la
solueidén diagzoica a un vaso de 1000 cc. Se enfria el vaso
hesta -102C por medio dé un bafio de salmuera circulante,
dispuesto externamentq, y se vierte la solucidn de 33 g
de N,N-polioxietil-meta-toluidina diacetilada (mtn = 3 por
término medios pego moleculer medio, 323,4) en 200 co de
agua y 13 cc de dcido clorhidrico de 202 Bé. Bl colorante
se precipite en forma cristalina. Al final de la copulacién
se afiaden 250 cc de xileno y se eleva el pH hasta 8 aproxi-
madamente por vertimiento, mediante un embudo de grifo y en
ung hora aproximadamente, de 140 cc de NaOH de 362 Bé, Al
mismo tiempo se hace ascender la temperatura hasta 15-202C
}y se prosigue la agitacidén por unss?2 horas. Tuego se trans~
fiere la mesa aiun embudo separador y se decanta la fage
acuosa, ée lava le masa xilénica, por sacudimiento y decan-
tacibén con agua (alrededor de 1000 cc en 4 partes), se cla-
rifica con el uso de un filtro de pliegues, se transfiefa -
wn metraz de destilacién y se destila en vacio (30 mm de Hg;
502¢) el exceso de disolvente, hasta que se alcanza la con-
centracién deseada de colorante (50 a 60% en peso). Se ob-
tiene una masa fldida (incluso a 02C), estable y que colo-

rea de rojo azulado los productos del petréleo.
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EJEMPLO 9

De la manera que se ha descrito en el Ejemplo 2
ge diagoan 17,25 g de 2-cloro-4-~nitrosnilina,
Se transfiere la solucidén diazojca a un vaso de

1000 ce y se vierte en €1, en el curso de una hora aproximada-

'mentey le solucibn de 57,5 g de N,N-polioxietilanilina diace-

tilada (peso molecular medio, 573,7; m+n = 9 por Hérmimo
medio) en 200 cc de agua y 15 cc de HCL de 20¢ Bé, La tempe-
ratura sube hasta 10-152C y el colorante se pfecipita en
forms de pez blanda, que no impide la agitacién. Después
de agitar por una hore aproximasdamente, se sleva ol pH a 3,5-
3,7 por vertimiento de unos 200 cc de solucibén que contiene
50% ¢ acetato sbédico.

| Se sigue agitamdo por une hora, se afiaden 200 cec de
xileno y se agita todavia por unas horas ﬁés. Inego se trang-
fiere laz masa a2 un embudo separador y se decanta la fasge acuo-
sa . Se lava la masa xilénica, por sacudimiento y decantacién
con agua (alrededor de 1000 cc en 3 partes), y se la clari-
fica con ayuda de un f£iltro de plicgues. A continuacibn .
transfiere la masa a un matraz de destilacidn y se destila en
vacio (20 mm de Hgs 459C) el exceso de disolvente, hasta que
se aleanza la concentracién desezada de colorante (alrededor
de 50% en peso). Se obticne una masa fldida, estable y que

colorea de rojo los productos del petrdleo,
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CH,
//(cnzcnzo)mcocn3

= N —N\\(
CHZCHZO)nCOCH3

la suma m+n tiene un valor medio de 3

//10&20H20) COCH3
OzN" "N
(cgzcﬁgo)n COCH

3

la suma m+n tiens un valor medio de 9,

EJEMPLO 10

De la manera que se he descrito en el Ejemplo 2
se diazoan 17,25 g de 2~-cloro-4-nitro-enilina,

Se tremsfiere la solucidén diazoica a una vaso de
1000 cc, se enfria hasta -102C con ayude de un bafio de ciroeu-
lacién de salmuera, dispuesto externamente, y se vierte en
cosa de una hora la solucidén de 41 g de N,N-polioxietil-
~meta-toluidina diacetilada (valor medio de m+n = 53 peso
molecular medio, 411) en 300 cc de agua y 13 cc de dcido

clorhidrico de 202 Bé. El colorante se precipita en forma
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‘de pez, Al cabo de unas dos horas de agitacién, se afiaden

250 dc de xileno y se cleve el pH hasta 7-8 aproximadamente

.por veriimiento, en 25 a 30 minutos; de 73 cc de NaOH de

362 Bé (temperatura, 10-152C). Se prosigue la agitacién por
algunas horas, se transfiere la masa a un embudo separador

¥ se decanta la fase acuosa, Luego se lava la masa xilénica

‘por sacudimiento y decantacidn con agua (&lrededor de

1000 cc en 3 partes), se clarifica con ayuda de wn filtro

de pliegues, se transfiere & un matraz de destilacidn y se
destila en vacio (20 mm de Hg; 45°C) el exceso de disolvente,
hasta que ge alcanza la concentracién deseada de colorante
(alrededor de 50% en peso). Se obtiene una masa fluida,

estabie y que colorea de rojo los productos de petrédleo,

. Cl iH3
/ /( CHQ,CHQO)m COCH,4
10) 0, N N = N- -N\
' =/ ’ (CH,CHy0)p COCH,

la suma m4n tiene un valor medio de 5.
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REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nuevas y de propia invencidn lag siguientes
reivindicaciones, con prioridad de la solicitud de patante

italiana n 21,749 A/70 del 11 de Marzo de 1970,

1. Procedimiento para colorear los hidrocarburos
derivados de la destilacién del petrdéleo, caracterizado
por emplearse colorantes insolubles en agua que tienen la

férmula general

(cnzcﬁz-o)m'-con
-N = N- \ -N< (1)
X -l - (CH20H2-0)n-COR
yA

en la que
X = H, 4-Cl, 4NO,, 3-NO,, alquilo inferior o 4-fenil-azo
optativamente substituido en su radical fenilico,

preferentemente por alquilos inferioress

H, C1, Br, Noz, CON, alquilo inferior o alcoxilo inferior;
CH3 oC H5,
Z - H, CH3 [o} Clg

i}

31>>l§ nj),l; ¥ la sume m+n tiene por término medio un
valor que abarca de 3 a 10, y preferentemente

de 5 & 7
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en forma de soluciones liquidas en disolventes orgénicos

da gran contenido'. de coloranta.

2, Précedimiento segin la reivindicacidén 1, ca-
racterizado por elegirse el disolvente orgédnico en el grupo
congtituido por el tolueno, el xileno, el nonilfenol, el
dodecilfenol, el salicilato de metilo, el ftalato de diiso~-

butile y el ftalato de diisooctilo,

. 3, Procedimiento para colorear los hidrocarburos

derivados de la destilacidn del petrdleo,

Segun se describe y reivindica en la presente

memoria descriptj que consta de 23 hojas foliadas y

or una sola cara,

0 de Marzo de 1971

AIME 1S

firmaios SOSE RUQRIGUEL
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