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PATRNTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PAR4 IA PREPARACTON DR NUEVOS COLORAN-
TEG DI ZOTABLES SOERE LA FIBRA", a favor de la firms
i%aliena AZIENDL COLORT NAZIONALI AFFINI - AGNA S.p.A.
residente en MILAN (Ttalia) 1/2, Iargo Guido Donegani.
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MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente dinvento se refiere a nuevos colo-
rantes directos diazotables sobre la fibra y a un pro-
cedimiento para su preparacidn,

En la patente alemana n? 74,593 se revelan
colorantes directos para algodén, obtenidos por la
copulacidn de un mol de un derivado tetrazo de 4,4-
~diemindifenilo 0 de sus derivados, con 2 moles de
écidos amino-naftisulfénicos iguales o diferentes

entre si,
Y

Se conocen diversos colorantes comerciales

preparados segun la patente alemana antes referids,
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tales como, por ejemplo, los colorantes que se exponen
en. el Indice de Color bajo las denominacicnes genéricas
de Azul Directo 2 (C,I. 22.590); Azul Directo 48
(C.I, 22.565) y Azul Directo 85 (C,I, 22.520); ete,
Sin embargo, la fabricacidn de los colorantes

antes citados requiere medidas protectoras muy estrictas
para la salveguarda de la salud del personal implicado
en dicha fabricacitn, ‘

_ La peticionaria ha descubierto ahora, sorpren-

dentemente, que los coloran%es de la férmula general:

bmﬂ%<£;;§>—MM~<i;§>-MﬂhB kl)

en la que '

A y B, diferentes entre si, representan dcidos
amino-naftolsulfénicos tales como sl
dcido l—amino;8~naft01~3,6-disulf6nico;
dcido 1«amino—8~naftol~4,6mdisu1f6nico;
4cido 2-amino-8-naftol-6-sulfénico, &cido
2—amino~5~naftol—7~SU1fénidQ;.

con colorantes que no implican, dwrante su preparacién;
riesgos particulares para los trabgjadores y; ademés,

poseen caracteristicas aplicativas, como por ejemplo

.poder tintéreo superior al de los colorantes correspon-

dientes derivados del tetraszodifenilo,

Una ventaja ulterior de los colorantes de la
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féroxla general (I) redica en cue dichos colorantes
pueden prepararse en uns fasge unica, un punto que cons-
tituye un objeto adicional de este invento, haciendo
copular en un medio alcalino un mol de un derivado
tetrazo de 4,4~diamino-azobenzol con una mezcla que
contenga, sustancialmente, un mol del copulante A y un
mol del copulante B, 0 gsea, sin que sea necesario pasar
por la formacidn del compuesto monocazo copulado, como
en el caso de los derivados de 4,4'~diamino-~difenilo

(véase, por ejemplo, la ya citada patente alemana

Ne 74,593).

Tos colorantes preparados tal como se describe
en este invento no son mezclas mecdnicas de 4os colorantes
gimétricos, sino que son colorantes asiméiricos unitarios,
como viene demostrado, asimismo, mediante pruebas croma-

tograficas sobre papel a paritir de eluente acuoso,

TLos colorantes de la férmula general (I) se
aplican sobre sl algoddén, por 10 general en un bafio
acuoso neutro o0 en un bafio ligeramente alcaluino, con.
la adicibn de electrolitos (como cristales de NayS0,,
NaCl, eto.); efectuando la tincibn durante una hora
a wa temperatura comprendida entre 502 y 802C para
los colores claros y a una temperature comprendida entre

802 y 90¢C paras tonos medios y oscuros,

Luego los colorantes asi obtenidos pueden desa-

rrollarse sobre las fibras seglin procedimientos convencio
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nales en un bafio de diazctacidn y a continuacién en un
bafio de desarrollo que contenga una cantidad apropiada del
copulante preseleccionado (desarrollador), operando

siempre en estado frio,

Como desarrolladores pueden utilizarse diver—
808 tipos de copulantes, tales como, Rpor ejemplo, cloro-
anilinas, nitro-anilina, meta-toluilen-diaming, fenil-

metil-pirazolona, beta~naftol,

Estos colorantes también pueden utilizarse
en un bafio ligeramente dcido para la tincidén de cuero,
Lag tinciones asi obtenidas pueden Jpege diazotarse y
desarrollarse por medio de los copulantes antes ci%adOS,

para obtener tonalidades méds batoerémicas,

Los tonos obtenibles con los colorantes de
la férmula general (I) van desde el azul al negro inten-

Bo.

Los ejemplos que siguen ge ofrecen con fines
ilustrativos y no limitativos, Las partes y 1los por-
centajes indicadts se expresan en peso, a menos que

se hage constar de otro modo,
EJEMPLO 1

Se cargbé un recipiente, equipado con agitador,
con 10,7 partes de diemino~-azobenzol en forma de una

pasta . al 44,72% y 70 partes de Hy0. Se mantuvo la masa
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bajo agitacién durante la noche. A continuacidn se le
adicionaron 13 partes de HCL a 202Be, manteniéndose la

agitacién durante 30 minutos més.

Luego ge enfrié la mezcla con hielo a 0°C y
a continuacién se diazot6é introduciendo en la mezcla,
durante unos 15 minutos; una solueidén conteniendo 3,2
partes de M’aNO2 al 100% disueltos en 12 partes de agua,
Luego se agité esta masa durante otros 30 minutos hasta
que concluy6 la diazotacidn y se extruyé e’ adcido

nitroso en exceso con 4dcido sulfdmico sdéligo.

La solucién de tetrazo asi preparada se instilé
luego en una solucidn enfriada a 02C conteniendo en 280

partes de aguat
9,1 partes de 4dcido 1-amino-8-naftol—3;6~disulfénico al
- Bog
6,1 partes de dcido 2-amino-8-naftol-~6-sulfénico al 90% y
15,8 partes de sosa Solvay.

ALl término de la reaccidn se obtuvo una tempera-
tura de unos 22C con un pH igual a 8;8, que gse condujo
a 9 mediante la adicién apropiada de Na2003. Tuego se
agitd el conjunto durante otras 2-3 horas y a continua-
cibn se llevd la temperatura hasta 202C, Luego se sald
la mezela hasta una concentracidn del 20% con NaCl, se
filtré y se secd a 702C, Se obtuvo un rendimiento exce-
lente en forma de un polvo agul oscuro; un colorante yue

muestra la férmula estructural sigulente:
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SO3Na NaO3S

el cual tifie sl algodbén con una tonalidad azul oscuro

de buena so0lidez general,

EJENPLO 2

Ta solucidn del derivado de tetrazo de 4,4'~
~dismino-azobenzol, preparada como se ha descrito en
el ejemplo precedente, se instild en una solucitbh

constituida por:

280 partes de agua
18,3 partes de sosa Solvay
9,1 parteg de 8cido l~amino-8-naftol=3,6~disulfdénico
al 79,2% y
6,1 partes de deido 2-amino~5-naftol-7-sulfoénico al
89,2%,

enfriada entre 02 y 22C por medio de hielo,

Luego se agité esta masa reaccional durante
tres horas, manteniendo dicha masa a 202, hasta la

- completa copulacién (gH = 9,1).

A continuacidén se calentd el conjunto hasta uvna
temperatura de 209C, se gald graduglmente hasta el 20%

de NaCl y se agité durante 2~3 horas, despuds de 1o cual



se filtrd y, por dltimo, s secd en usa estufa a 702C,
Se obtuvo, en forma de un polvo éazul rojizo,

un colorante de la férmulz estructural siguiente:

; G .
5.
= ~N=N~ \\ ~N=N-
“ S

Ha0,8 S0;Na

con el cual se tifieron tejidos celuldsicos que ofrecieron

10, una preciosa tonalidad agul rojiza,

EJEMPLO 3

La solucibn del derivado tetrazo de 4,4'-~diami-
no-azobenzol, preparada como se ha descrito en el ejemplo

precedente, se instild, durante 30 minutos, en una solu-

15. cidén constituida por:

280 partes de agua
18,3 partes de sosa Solvay
9,1 partes de 4cido l-amino-8-naftol-3,6~disulfénico

al 79,2%

20. 3,76 partes de 4cido 2-amino-8-neaftol-6-sulfénico

al 8991% ¥y
2,30 partes de dcido 2-amino-5-naftol-7-sulfénico

al 89,2%,
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erfriada entre 02 y 2°C con hielo,

Se calent6 todo ello hasta 202C, se sall luego

gradualmente con NaCl hasta una concentracién del 20%,
ge agité durante 2-3 horas, se filtré y por Ultimo se

secéd en una esiufa a T702C.

Se obtuvo, en forma de un polvo azul Oscuro,
una mezela de 10s dos colorantes de los ejemplos 1 y 2,
en la proporcién de 68:32, al igual que se oObtendria
mezclando mecénicamente entre si; en estado seco y en
la misma proporcidén, los colorantes de los e jemplos

ly2,

Este colorante tifie el algoddén con una tonali-
dad azul marino de preciosss caracteristicas aplicativas,
la cual, diazotada y copulada sobre la fibra con
meta~toluilendiamina, proporciona una tincidn negra de

buenas caracteristicas.

La misma tonalidad puede oObltenerse, asimismo,

en una aplicacidn sobre cuero,

o9
NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nuevas y de propia invencidén las siguientes
reivindicaciones con prlorldad de la solicltud de pa-

tente italiana ne 31513 A/72 dol 10, 11.72. :
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1, Procedimientc para ia preparaclén de
nuevos colorantes diazotables sobre la fibra, compren-

didos en la férmula general

A-N=N- ~N=N— ~N=N-B

en la que ' )
A y B, diferentes entre si, repregentan 4cidos

amino-naftolsulfdénicos elegidos entre el
grupo constituido por; a4cido l-amino-8-
-naftol~3,6—disu1fdnico; 4dcido l-amino-8-
_naftol-4;6-aisu1fénico, dcido 2-amino~8~
~-naftol-6~sulfénico y dcido 2-amino-5-naf-
t01l-7-sulfdénico,

oarécterizado por copularse,/?gse Unica y en medio alca-

lino, 1 mol de un derivado tetraazo de 4,4-~diamino-azo-

benzol con una composicidén que participa en proporciones

equimoleculares el copulante A y el copulante B cuyo sig~

nificado se ha descrito antes,

2. Procedimiento de conformidad con la reivin-

dicacién 1, caracterizado porque preferehtemente ge

constituye el colorante de la férmula
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3., Procedimiento, ds confourmidad con la reli-
vindicacidn 1, caracterizadc porque asi mismo preferen-

temente se constituye el colorante de la férmula

4, Procedimiento seglin las reivindicaciones
enteriores, caracterizado por constituirse composiciones
en que los colorantes de las reivindicaciones. 2 y 3 estén
presentes en el orden dado, substancialmente en la pro-

porcidén de 2:1,

5. Procedimiento de conformidad con la reivin-
dicacién 4, caracterizada porque en dicha 6dmposicién
estd presents el colorante de 1; reivindicacién 2 en wn

porcentaje del 68% y el colorante de la reiviadicacién

3 en un porcentaje del 32%.

6. Procedimiento para 1la preparacién de nuevos

colorantes diazotables sobre la Ffibra.

Segiin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 10 hojas foliadas
y escritas a méquina por una sola cara:

‘Madrid, a 9 Noviembre 1373
P.8,  AME ISERN

Firmado: FELIPE PRIETO
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