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PATENTE
DE
INVENCION
por "PROCEDIMISNTO PARA LA PRAPARLCIOR DE COLORANTES COMPLEJOS

DE CROMO 1:2", a favor de la firma suiza CIBA~GEIGY Au, resi-
dente en BASILAL (Suiza),
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Zste invento se refiere =2 nuevos colorantes com-

plejos de cromo de la férmula
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en la que uno de los simbolos
Xi; Xé y X3 es hidrbégeno y los otros son cada uno
hidrégeno, un &tomo de halbgeno, un grupo
nitro o un grupo de metilo o metoxilos
R es un radical fenllico, eventualmenite subs~
tituido con haldbgeno, con alcoxilo de peso
molecular hajo, con alguilo de pesO mclecular
bajo 0 con nitro;
‘ y
Me(g) es un catién,

Por "halbgeno" se entienden aqul sobre todo
cloro y bromo, y la expresidén "de peso molecular bajo"
designa radicales con 1 a 4 &tomos de C.

L.os nuevog colorantes complejos de cromo se

preparan convirtiendo uno de los colorantes agcicos de

las férmulas
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con un agente donador de cromo, en cl complejo de eromo
1:1 y haciendo reaccionar éste a continuacidén con el
colorante no metalizado de la férmuwla (3) o (2). De
preferencia se prepara el complejo de cromo 1l:1 a partir
del colorante de la férmula (2) y sc le anexa el colo-
rante de la férmula (3).

Los calorantes monoazoicos de la férmula (2)
se Cbtienen de manera conocida por copulacidn de 4cido
l-aminc-2~hidgroxi~naftalin-4-sulfénico, diazoado, con
una 3-metil-5S-pirazolona; y 1os da la férmula (3), por
copulacidén de un aminofenol, diazoado; con beta-naftol,

Componentes de copulacibn apropiadls para
los colorantes de la férmula (2) con; por ejemplo:

la l—(2{—etilfenil)—3—metil~5-pirazolpna

la 1-(4'~bromofenil )~3-metil-5-pirazolona

la 1~(2'-clorc-6'~metilfenil)~3-netil-5-pirazolona

la 1-(3!'~nitrofenil )=3-metil~5-piragolona y en par
ticu%ar lg l-fenil~3-metil=5S5-pirazclona

la 1-(2t~, 3'= 0 4!'-glorofenil)-3-metil-5~piralona



la 1-(2',5'= 0 3t,41'-diclorcfenil)~3-metil~5~pirazolona
la 1~(2!,5'~dibromofenil )~3~metil~5~pirazolona '
la 1-(21,47,6t~triclorofenil )~3~metil-5~pirazolona

y
la 1-(4'-metoxifenil )-3-metil-5-pirazolona,

En calidad de ccmponentes diazoicos para
los cclorantes de la férmula (3) entran on cuenta:

el 2-amino~l~hidroxibenceno

el 4~ 0 5<cloro-2-amino-l-hidroxibenceno

gl 4= 0 5+clOoro-2-amino-l-hidrcxibencenc

el 4-metil-2-amino-l-hidroxibenceno

gl 4-metoxi-2-amino-l-hidroxibenceno

el 4,6~dicloro~2-smino-l-hidroxibenceno

el 4,6-dinitro-2~aminc-l~hidroxibenceno

gl 4-cloro-5-nitro-2-aminc-l-hidroxibenceno

el 4-cloro=6-nitro-2-aminc-l-hidroxibenceno

el 6-cloro-4-nitro~-2-amino-l-hidroxibenceno
y

el 6-nitro-4-metil-2-amino~l-~hidroxibenceno,

Se prefieren aqui log aminofenoles que no llevan
ningtn otro substituyente que un grupo nitro o, en par-
ticular, un aicmo de cloro ¢ wun grupo metilico. De pre-
ferencia estos substituyentes se hallan on posicién para
respecto gl grupo hidroxilico.V

La conversién de log colorantes de la férmila
(2) 0 (3) en el complejo de cromo 1:1 se realiza por 10s
métodos usuales, ya conocidos; por ¢ jomplo, haciéndclo

reaccionar en maedio dcido con una sal del cromo triva-
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lonte (como el formiato de cromo, el sulfato de cromo
o el fluorurc de crcmo) a temperatura de ebullicién o,
aventualmente, a tomperaturas que superan los 1002C,
Bl crcmo trivalente puede producirse también en la mezcla
reaccional; a partir de compuestos dc cromo hexavalente,
si al mismo tiempo se afiade un agente reductor, como,
por ejemplo, glucosa, Ss recomienda en general efectuar
le metalizacién en presencia de disclvontes orgénicos.
Da preferencia sc actha en 1o posible con oxclusidn del
agua, en disclventes orgénicos, comC alcohcles o cetonas.
Por 1o genergl resulta ventajoso no secar,
después de haberlos preparado y precipitado, 10s colo-
rantes de partida necesarios para este procedimiento;
8ino pasarlos a la elaberacidn wlterior cn forma de
pasta himeda.
La reaceiln del ccmplejo de cromo l:1 del
colorante de la férmula (2) ¢ respociivamonte (3) con
el colorante desmetaligado de la férmula (3) © respecti-
vemente (2) se ofectla convenientemente en medio neutro
hasta débilmentc alealino, en recipiente ablerto o
cerrado y a temperatura normal o elevada (por ejemplo,
a temperaturas entre 50 y 1202C). Sc puede actuar en
disclventes orgénicos (por ejemplo, en alcoholes ©
cetonas) o on solucidn acuosa; en cuyo caso las adicio-
nes de disolventes (como, por ejemplo; alcoholesg ©
dimetilformemida) pueden en ocasionas facilitar la
reaccion. Se recomicnda en general hacer reaccionar

entre si las cantidades més equivalentes que sea posible
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y la relacibén molecular entre el colorante desmetalizado

y el complejo l:Ll as convenientemente de 0,85:1 a lo

menos y de 1:0,85 a 10 sumo; un exceso de colorante

metalizado resulta normalmente menos perjudicial que

un exceso de colorante desmetalizado. Cuanto més cercana
a 1:1 se halla esta relacidén, tanto més ventajoso es,
por 10 general, el resultado.

En lugar de colorantes homogéneos de la
férmula (2) o (3) se pucden emplear también mezclas de
colorantes azoicos correspondientes, Dc este modo se
obtienen matices muy interesantes.

Los nuevos complejos mixtos cromados obteni-
bles por este procedimiento se alslan ventajosamente
en forma de sus sales, en particular las alcalinas
(sobre todo las sbdicas) o también las aménicas o sales
de aminas orgéinicas con Atcmo de nitrbgono cargado
positivamente, y son aptos para teflir y cstempar los
més diversos materiales, pero sobre $Cdo para tefiir
materiales nitrogenadcs, como geda, cuero y eﬁ especial
lena, 10 mismo que fibras sintéticas a base de poliami-
das 0 de poliuvrctanos. Scon aproPingS s0bre todo para
tefiir en bafio débilmente alcalino, neuvtro o débilmente
gcido (por cjomplo, acidificado con 4cido ageético), Las
tinturas que asi se obtienen son reguwlarcs y tienen
bueng resigtoncia a la luz, al lavedo, al batanado, al
decatizadC y a la carbonizacién,

in 10os ejemplos que siguen, mientras no se
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haga constar Otra cosa, las partes son partes en peso,
¥y los porcentajes, porcentajes en peso; las temperatu—~
ras estén expresadas en grados centigrados.

EJZMPLO 1

Se agitan a 90-95¢C durante 3 horas en
1500 partes de agua y 30 partes de bicarbonato sédico
47,4 partes del complejo crémico 1l:1 del colorante
monoazoico gue se Obtiene por copulaciin de 4cido dia~
z6xidc con l-fenil-3-metil-5-pirazolona, més 29,85 partes
del cclorante monocazoico a base de 4~cloro-2-amino-l-
~Oxibencenc y 2-naftol: EL colorante formado se preci-
pita con cloruro sfdico, se filtra y se seca., Se le
obtiene en forma de un polvo oscuro, sOluble en agua,
gue tifie 1a lana © la poliamida con matices violados
purcs de excelentes propiedades de sclidesz.

EJEMPLO 2
Si por procedimiento anédlogo sé hacen reac-—
cionar 27;8 partes del colorante a basc de 4-metil-2-
~amino-l-oxibenceno y 2-naftol con 47,4 partes del
complejo crémico 1:1 descrito en el Ejemplo 1, se
obtiene un cclorante de propiedades scmejantes, .

Se obtienen otros colorantes que tifien la
poliamida o la lana con matices violados O rojoviolados
procediendo; de manera anéloga; a la reaccién de los
complejos crdmicos 1:1 de los compueslios monoazoicos
indicados en la columna I de la tabla que sigue con
los compuestos monoazoiccs desmetalizados que se resefian

en la columna II,
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Descrito el obje$c del prescnte invento se de-

claran nuevas y de propia invencién las siguientes reivindica-

oioﬁbs, con priorijad de l& solicitud de patente suiza

ne 287/74 del 10 dc Enero

1, Procedimiento

de 1974,

.para la preparacitn de

colorantes complejos de cromo 1:2, de la férmula

HO.S QQB
3 /C 2= Ii;'
~ N = I‘; C% A X 5
0 "'/(."""“ =R
\\\\\ /{///,O
/2,Cr\\\\\
e 0
-0
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en 1a que uno de los simbolos

—©

e 1

C

% Xé y-Xé es hidrOgemo y 10s otros significan cada

uno hidrdgeno, wn Atomo de halbgsno, un -

3

grupo nitro o un grupo de metilo o metoxilo,

R es un radical fenilicc, cventualmente subs-

tituido con haldgeno, con alquilo o gleoxilc

de pesO molecular bajo o con nitro,
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Me es un catidnm,
caracterizado por convertirse uno de 1Ts cclorantes azoi-

€03 de la f£iérmula

X (3)

con un agentc donador de cromo, en el cOmplejo crémico
1:1l y hacerse rcaccionar éste a continuacién con el
colorante no metalizado de la férmula (3) o (2), para

formar el complejo crémico 1:2.

2. Procedinmiento segtn la rcivindicacioOn 1,
caractorizado por prepararse el complejo crémico 1:1
del colorente de la férmula (2) y hacérsels reaccicnar
con el colorante de la férmula (3) para former el com-

plejo crémico 1:2,
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3. Procedimiento segin las roivindicacicnes 1 y 2,
caracterizado por partirse de un colorante de la f6rmula
(3) en ol que 4os de lvs simbclos Xy » Xé y'Xé significan
hidrégeno y ¢l torcero significa hidrégono, un &tomo de

5. ¢loro o un grupo de metilo o nitro,

4, Procedinmiento segln las reivindicaciones
1l a 3, caractorizadc pcr partirse dc wn colorante de
la férmula (3) en el que X, ¥ X, significan cada uno
hidrégeno, mientras que X3 significa hidrdégeno, un

10, Atome do cloro © un grupo de metilo,

5. Procedimiento scgln las reivindicaciones
1l a 4, caractorizadc por hacerse reaccionar el complejo
crbmico 1:1 del colorante de la férnula (2) en que R
) significa fonile con el colorants de la férmula (3) en
15, que X; ¥ X, significen cada uno hidrézono, mientras que

XB significa wn atomo 3¢ cloro,

6. Procodimiento segin las reivindicaciones
1 a 4, caracterizado por hacerse reaccicnar el complejo

crémico 1:1 del colorente de la férmula (2) en qus R
20, significa fenilo con el colorante de la férmula (3) en
que Xi y Xé significan cada uno hidrégono, micntras que

X3 significa un grupo de metilo,

Te Procediniento segln las reivindicaciones
1 e 4, caractorizado por hacerse reaccionar el complejo
25, crémico 1:1 del colorante de la férmula (2) en que R
significa fenilo con el colorante de la férnula (3) en

que Xi, Xé y Xé significan todos hidrégeno,



8+ Procedimientc para la preparacién de

cclorantes conplcjos de cromo 1:2,

Seglin se¢ describe y reivindica on la presente
mencoria descriptiva que consta de 12 hojas foliadas y es-

critas a méquina por una sola cara.

rc de 1978,

Fierroco: JOSE L. MORA



	Bibliographic data
	Description
	Claims



