3.12.74

P - 59,175
Casze E.1958

o s S N

........

Memoria descriptivs

......
...................
amonnusan-abysaREnASOn
EUSERPOPPPTTY Tt
...............

434213
para solicitar  PATENTE DE INVENCI"O? 3

a nombre de AZIENDE COLORI NAZIONALI AFFINI
ACNA S.p.A.
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por: "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COLORANTES
AZQTICOS SULFONADOS™
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Esta invencién se refiere a2 una nueva serie de
colorantes azoicos sulfonados adecuados para el tefiido di-
recto de algodén y de las demds fibras celulésicas, tales
como lino, fibras de celulosa regeneradas, y céfiamo,

El objeto de esta solicitud de patente consiste
en unos colorantes diazoicos solubles en agua que tienen

la férmula general

50.H
3
(1)
donde A = HO _@- 5
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Los colorentes directos sntes citados tiemen ca-
racteristicas de aplicacién que son similares a las de los
colorantes directos convencionales de la serie de la benci
dina, pero su procedimiento de fabricacién no implica ningln
riesgo toxicoldgico particulaer. Realmente, la hencidina y
sus derivados, que se usan para preparar colorantes direc-
tos, y que tienen caracteristicas de aplicacibén similares
a las de los colorantes segin esta invencién, son sustan-
clas peligrosas a causa de sus efectos cancerigenos, y por
consiguiente su uso y preparacién son extremadsmente per ju-
diciales para los operarios.

Pueden prepararse por ietra-azotacién de 4,4'-diami
no~benzanilida, y posterior copulacién 4cida del derivado
tetraazoico con dcido 2-amino-8-naftol-6~-sulfénico, y des=-
pués se copula de nuevo, en un medio sustancialmente alca-
lino, con el agente de copulacién seleccionado A, es decir
con "dcido H", con fenol, o con 4dcido 2-smino-5-naftol-7-
-sulfénico, segin técnicas conocidas,

Estos colorantes dan, sobre fibras celulésicas,
tintes con tonos oscuros que varisn del violeta al rojo.

Ia splicacidén del tinte de los colorantes segin
la férmulae general (1) se efectia siguiendo 1los mismos mé=-
todos empleados para colorantes directos convencionales, es
decir a una temperatura comprendida ordinarismente entre 50
¥y 1009C, a partir de un bafio acuoso que contiene cantidades



10

15

20

25

3.12,74

adecuadas de colorantes, y de 5 a 20% (con respecto al pe=
so de la fibra) de Na2304 anhidro 6 NaCl,

Los siguientes ejemplos se dan com0 ilustracién
no limitativa de la invencién.

Cuando no se indica otra cosa, ha de considerarse
que las "partes" se expresan en peso.

EJEMPLO 1

22,7 partes de 4,4'-diamino-benzanilida, en sus-
pensifn en 50 partes de agua y 52 partes de dcido clorhidri
co de 202 Bé, se tetraazotaron, una vez enfriasdas con 150
partes de hielo, afiadiendo gota a gota, a 0-52C en 30 minu~-
fos, wna disolucidén de 14 partes de NaNO, en 60 partes de
H20. Al cabo de 60 minutos de agitacién, se elimind el ex-
ceso de #cido nitroso usando 4cido sulfémico. La masa re-
sultante se neutralizé hasta coloracién débil de Rojo Con-
g0, con 7 partes de carbonato de calcio. La masa de tetraazo
tacibn se vertid en unos minutos sobre una masa de 24 par-
tes de dcido 2-amino-8-naftol-6-sulfénico disueltas en 100
partes de agua y 13,3 partes de NaOH de 362 Bé, y se volvid
a precipitar a un pH 3,5 con 28 partes de HCL de 202 B&.

Ia masa de copulacién se mantuve a unpr de 3,5
durante aproximadamente 4 horas con 30 partes de acetato de
Na.3 H20 a una temperatura de 0-52C. El pH se elevé a 7,5
con 16 partes de Na,C0y en forma de disolucién al 20% (peso/
volumen).
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Se afiadib despuds a la disolucién un total de 32
partes de édcido H disueltas en 100 partes de sgua, y 13,3
partes de NaCH de 362 Bé, y se llevé a un pH de 8,5-9 con
10 partes de NachB, y se enfridé a 0~52C con 100 partes de
hielo.

La masa de copulacién se mantuvo bajo agitacibn
durante la noche, manteniendo el pH en 8,5-9 con pequefies
adiciones de Na2co3.

A la meflana siguiente, toda la masa se calentd a
602C en 4 horas, y se salinizé a 10¢ (peso/volumen) con 110
partes de sal gema. El conjunto se filtré bajo vacio, expri
miendo la torta cuidadosamente,

El producto, secado a 70-802C durante 24 horas,
tefila fibras de celulosa en un tono violeta, con bastante
wniformidad y solidesz.

EJEMPLO 2

22,7 partes de 4,4'~diamino-benzanilida se tetra-
azotaron como se ha descrito en el ejemplo 1. Al final, el
exceso de dcido nitroso se extrajo con 4cido sulfémico,

A la mesa tetraszotada se le afiadié en 40 minutos
una disolucién de 22,8 partes de dcido 2-amino-8-naftol-6-
-sulfénico disueltas en 125 partes de H20, y 13,3 partes
de NaOH de 362 Bé. La totalidad de la masa se mantuvo en
agitacién durante la noche a un pH de 1,8-2., Se enfrif =
aproximadamente 102C con 100 pertes de hielo, y se afiadieron
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a la disolucibn, en forma de una fina corriente, 9,4 partes
de fenol en 50 partes de agua y 13,3 partes de NaOH de
3692 Bé. Toda la masa se mantuvo en agitacibn durante 2 horas
a un pH de 9-9,5, a una temperatura de aproximadamente 152C,

Al final de la copulacién, la masz total se acidi~-
fie6 hasta coloracidén elara de rojo Congo con 35 partes de
HCl de 202 Bé. El colorante precipitado se filtré bajo vacio
¥y se exprimié cuidadosamente. Se secd a 952C,

El producto obtenido tifie fibras de celulosa en
un tono rojo amarillento, con bastante solidez frente a la
humedad y a la luz.
EJEMPLO 3

22,7 partes de 4,4'~diamino~benzanilida se tetra-
azotaron como se ha descrito en el Ejemplo 1, y la copula-
cién con deido 2-emino~-8-naftol-6-sulfénico se efectud como
se ha descrito en el ejemplo 2, Al final de la copulacién,
se afiadié a la masa diazomonoazoica una disolucibén de 22,6
partes de dcido 2-amino-5-naftol~7-sulfénico en 150 partes
de H20, 13,3 partes de NaOH de 362 Bé, y 5 partes de Na2003.
La totalidad de la masa se mantuvo bajo agitacifn durante 2
horas a un pH de 9-9,5 y una temperatura de 152C. El coloran
te precipité completamente.

Al final de la copulaci6n, todo el material se fil
tré bajo vacio y se exprimié cuidadosamente. El producto se
secé a 95°eC,
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El producto obtenido tifie fibras de celulosa en
tonos rojos agulados, con bastente solidez a la humedad y

g la luz.
Esta solicitud que corresponde 2 la presentada en

Italia, el 30 de Enero de 1,974, bajo el N2 19962 A/74, se
acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto
sobre Propiedad Industrial

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propla y nueva que se pre
sentan para gue sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidén en Espafia, son los que se recogen en las reivindi
caciones giguientes:

i8,~ Un procedimiento para preparar colorantes azoi

cos sulfonados representados por la férmula general

NH,
A -—Nzll@m{-c@-n-:N—< O >
100

50 5H
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en la cual A representa:

=

¥H.,, OH

On

Os

olo

Hoau S50,H

caracterizado porque se tetraazota la 4,4'-diamino~benzanili
da, y el derivado tetrazoico resultante se hace reaccionar
con écido 2-amino-8-naftol-6-sulfénico en un medio sustan-
cialmente dcido seguido por reaccifn en un medio sustanciale-
mente alcalino, con fenol, con 4cido 8-amino-l-naftol-3,6-
~disulfénico o con dcido 2-amino-5-naftol-T-sulfénico para
unir el grupo A apropiado,

28,~ Un procedimiento para preparar colorantes
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azolcos sulfonzdos,
Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante
cede y con los fines que se han especificado,

Esta Memoris consta de nueve hojas escritas a mé
quina por una sola cara,

Madrid, 28 ENE. 1975

P,A.

_Fernendo.de Elzaburu
Por Poder.
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