EXPuDIENTE Di PATENTE N2, 1R23.443.

l.’.\.‘

ILIO SR, JEFZ DEL KEGISTRO DE LA PROPIEDAD /INDUSTRIAL Y COLERCIAL.

SUPLICA

Don Santos Lépez Cerezo, Agente de Propiedad Industrial,
con domicilio en Madrid, calle de slcald ne 61, en nombre y
representucidn de IMPEKIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, re-
gildentes en Londres, Inglaterra, a V.I. respetuosamente
expone:

wue con fecha 4 del cte., presentd en ése Registro una
solicitud de patente de invencidn, a favor de sus represen-
tados, expediente jue fué seiialado con el n® 123.443,

Con la documentacidun requerida al efecto, se omitid acom-
pallar las memorias aescriptivas, por triplicado , necesarias
para la tramitacidn de dte expediente, y subsanando dicho
defecto,

28 POR LO UE:
a Vel. Se sirva disponer sea unido dte escrito, con las memo-
rias descriptivas por triplicado adjuntas, al expediente de
patente ne 123,443, para lo cual se acompaila con la presente
solicitud pesetas 10, en papel ae pagos al Hstado, importe de
los derechos correspondientes, y en su consecuencia podrd
éste expediente seguir su curso ordinario,

Gracia yue espera alcanzar ae V.l. cuya vida guarde Dios
muchos aiios,

Madrid, 9 de Julio de 1951,
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"Un procedimiento para la produccién del acido
*sulfiirico y ésteres similares".
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Solicitantes: IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,
residentes en: Millbank, Iondres,

Inglaterra.
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Ios métodos para la produccidén de sales
sulfricas en 6licas etéreas para tintes de tina son
conocidos. Con arreglo a uno de estos métodos el leuco
compuesto del tinte se sulfata, por ejemplo, con acido
clorosulfénico y una base terciaria, o con anhidrido
sulffirico de piridina y piridina, cuya reaccidén puede

representarse en la forma siguiente:

OH ' O-SOSNa
l
/N —> ~°
~0— \\q,/ (A)
! )
CH O—SosNa
leuco compuesto. sal enflico éterea.

Con arreglo al otro método el mismo tinte
de tina es convertido directamente en la sal enblico

éterea, por medio, por ejemplo, de cobre,anhidrido sulfurico
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de piridina y piridina. Esta reaccidn, cuyo mecanismo

no es conocido a ciencia cierta, puede reprzsentarse

graficamente como sigues

0 0-803Na
I N\
20. c C

VA ; 7N (B)

Ng/ Ng”
I
0 6—803Na

grupo quinona de un sal en6lico étérea.

tinte de tina.
254 Las sales enbélico é&téreas pueden de este modo
obtenerse del tinte de tina , bien sea directamente o
- por via del leuco-compuesto.
5 Uno de los fines del presente invento es la
produccién de sales endlico-etéreas nuevas de la indantrona.
30. Otro de los fines del invento es la produccidn
de las ya conocidas sales endlico etéreas de indantrona
por métodos nuevos o perfeccionados. Y otro de los
fines del! invento es la aplicacién de estas sales

enflico etéreas de indantrona, de nueva produccién
35 en la industria de la tintoreria, en el arte de imprimir,

e industrias similares.
De la lectura de la presente memoria se irén
poniendo de manifiesto otros fines del invento.
Con estos y otros fines que perseguimos
40. hemos hecho estudios e investigaciones cuyos resultados

se consignan a continuacién.
Se considera que la férmula de la indantrona

es la siguiente: (I).

& 1 ¢
o
45. y puede evidentemente dar de s{ dos leuco-compuestos, a

saber: el leuco-compuesto "normal" (II) en el que todos

los grupos del carbonilo estan reducidos, y el que
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pudiédramos llamar "semi-leuco-compusesto (III) en el que

tan so}o un par de grupos carbonilo se hallan raeducidos.

0K
oK
¥ £0
o
(1I) b II)

Cada uno de estos leuco-compuestos podré ser convertido

por el método (A) en una sal enbilico-etérea, dando
el leuco-compuesto normal una’sal con cuatro grupos de
éster sulfrico, (un "tetra-ester"), el semi-leuco-compuesto
una sal con dos grupos de éster gulfurico solamente,

(un "di-éster"). Tanto el tetra-éster como el di-éater
han sido ya preparados de la indantrona, por los métodos
(o) y (B), peroc todavia no se sabe con certeza si estos
ésteres conocidos corresponden a los compuestos (II) y
(III). Tna 4 las razones que abonan esta incertidumbre
es la de que se puede formular un nimero de compuestos
adicionales derivados de la indantrona que contengan
cuatro o dos y hasta si se quiere uno o tres grupos
de hidroxilo esterificables. ¥%n teoria es posible
rue la indantrona misma pueda, por ejemplo, sin reduccidn
eyperimentar enolizacién por migracidn de hidrégeno
del 4tomo o Atomos de nitrdgeno a oxigeno, dando lugar o

un pp-di-enol (IV) o p-mono-enol (¥) y un o-mono-enol (¥I)

o8
4

) L QJ) A o

Ios dos ultimos, (VvyvVvI) podrian, al ser reducidos, dar
el leuco-p-mono-enol (VII) y el leuco-g-mono-enol (VIII)

correspondiente.
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respectivamente, si bien estos Gltimos, pueden mAs bien
obtenerse en la practica medisante enolizacién del
gemi-leuco-compuesto (III). Como se ver4 el pp-di-enol (IV)
podria dar un di-ester, los mono-enoles (V¥ y YI) mono-

75. ésteres, y los leuco-mono-enoles (VII y VIII) tri-ésteres.
Se originan ulteriores complicaciones por el hecho de
que cada par de grupos del carbonilo puede quedar

reducido a un tipo de compuesto de antranol-antrona:

//CO \\ Og //CO\\ ;5

> AN —
\\CO // \:;;,/ A \\Gﬂé//
tinte de tina. antranol. antrona.
80. Ia indantrona misma podria dar el rendimiento
siguiente:

¢o
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(1x) (x).
9.~ gntranol. ‘ 9.~ antronsa.
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(XXIV).

10'-antranol-9-antrona.

Todas las antronas y di-antronas que dejamos
simbolizadas son teéricamente capaces de enolizacién,
(bien sea o o p, o ambas), por migracién del hidrégeno
del atomo o Atomos de nitrSgeno. De este modo los compuestos
(IX) y (XL) darfan cada uno dos mono-enoles;los compuestos
(X) y(x1I) darian cada uno tres mono-enoles y un di-enol; el
compuesto (XIV) darfa dos mono-enoles y un di-enol; el
compuesto (XV) un mono-enol, el compuesto (XVIII) dos
mono-enoles y un di-enol; el compuesto (XIX) , un mono-enol
el compuesto (XX)un mono-enol, el compuesto (XXIIL) dos
mono-enoles y un di-enol, el compuesto (XXIII) un mono-
enol, y el compuesto (XXIV) un mono-enol. De estos
varios antranoles y antronas enolizadas derivados de la
indantrona sola, hay posibilidad de obtener 21 mono-
Adsteres y 17 di-ésteres.

Desde luego se comprenderid que los compuestos
(I11) (Y) y (YI) son tambien capaces de dar series
de antranoles y de antronas, algunas de las cuales
son enolizables, d ando as{ lugar a ulteriores series

de di-ésteres y tri-ésteres.



_7-

Que se sepa, en la actualidad solo se conocen
dos férmulas posibles para un tetra-éster que son las
derivadas por esterificacién de los cuatro hidroxilos,
en la leuco-indantrona nommal, (II) y el leuco-compuesto(XXV)

110. normal de la dehidroindantrona, o sea la azina.
oK )
RS //‘;.\ / \
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Pero hay que tener presente que en las condiciones
empleadas para la formacién de las sales enélicas
étéreas, pueden llegar a unirse grupos de éster = uno
o ambos Atomos de nitrigeno de modo que los productos

115. podran contener Acido sulfamico en grupos, asi como
grupos de éster. Por lo general los grupos sulfimicos
suelen ser eliminados por tratamiento con &lcali, al
paso que los grupos de éster son mas estables al Alcalie.
Es evidente, por lo que queda dicho antes que en teoria

120. e8 posible obtener una gran variedad de mono- di- y
tri-ésteres, y por lo menos dos tetra-ésteres, gsiendo
todos ellos ésteres de derivados enélicos de indantrona,
y ~ue este nimero 1llega a sumentarse todavia mas por la
posibilidad de una esterificacién parcial, es decir,

125. la produceién de compuestos que contengan grupos
hidroxilos libres, asi como grupos de éster. Claro
estdque lo probable es que no todos estos grupos tengan
estabilidad, y que, desde luego, algunos seran de mayor
valor comercial que otros. Yuestras investigaciones y

130. estudios han sido encaminados a idear métodos para la
fabricacifn o produccién de aquellos ésteres que
representen valor comercial, y para la utilizacién comercial

0 industrial de los expresados ésteres, en la tintoreria,
la estampacifn y otros procedimientos de colorido.
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135. En la memoria que acompafia a la solicitud de
patente ne 433.498, presentada por los r;currentes en Los
Egtados Unidos, se hace la descripcidn de un tetra-é&ster
derivado de lm indantrona, al cual parece corresponder
la férmula (XXYI), es decir, que lo probable es que
140. gegiin nuestras investigaciones de fecha mis r eciente, sea

el &ster tetrasulfirico de diantrahidroquinona-azina

(XXV). 0.50, Ng

(XXVI)
Hemos averiguado que cuando este tetra-éster

de azina (XXVI) se calienta moderadamente por ejemplo a
402 C durante breve tiempo con hidrosulfito alcalino,

145, se convierte en un nuevo tetra-éster que vuelve a ser el
tetra~éster de azina al ser expuesto a la accidén oxidante
del aire. TEste, puede muy bien ser el tetra-éster de
hidro-azina, o sea el tetra-éster del leuco-compuesto normal
(11).

150. 81, por otra parte, 1lo que llamamos el tetra-
éster de azina es sometido a un tratamiento un tanto
més endrgico con hidrosulfito alcalino, obtendremos
un nuevo éster que no vuelve a ser el tetra-éster de
azina al ger expuesto al aire, sino que da de s{ en su

155. lugar una substancia que al parecer es un éster tri-sulfi-
rico de diantrahidroquinona~azina.
~ Este mismo tri-éster, o una substancia que se
le asemeje muchi{simo, podri obtenerse también mediante
un tratamiento esmerado del tetra-éster de azina con

160 acido.

Este nuevo tri-éster es de una estabilidad

sorprendente, pues es susceptible de aislamiento en estado
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gseco, Yy de ser evaporado en solucién alcalina con poca o
ninguna descomposicidén. Es menos soluble en agua que el
tetra-éster de azina, se disuelve en agua dando un color
rojo que se convierte en morado si se aflade un exceso

de Alcali céaustico. Tiene afinidad para las fibras
vegetales y animales. ©Para con los dcidos minerales y
oxidantes Acidos, se comporta de una manera sumamente
parecida al tetra-éster de azina; por ejemplo, con acido
clorhidrico da un azul subido que v& cambiando poco a poco
en morado y termina en rojo, siendo el producto definitivo
el conocido di-éster de diantraquinona dihidroazina.

Mediante un tratamiento aun mas enédrgico
del tetra-éster de azina con hidrosulfito alcalino,
hemos obtenido otra nueva substancia, la cual, al parecer
es el tri-éster de un azino-antranol derivado acaso
por la reduccidén de uno de los cuatro grupos de hidroxilo
esterificado (véase XXVI) a hidrégeno.

Otro tratamiento més enédrgico atn con
hidrosulfito alcalino o de preferencia con reactivos
raductores Acidos, convierte el tetra-éster de azina
en un di-éster. que al parecer es idéntico al producto
que se obtiene por oxidacidén del ester de 2-amino-antranol
(véase la memoria descriptiva de la patente inglesa n¢
20.191/29). T®ste di-éster es probablemente un éster
de di-antranol de azina, producido por reduccidn de
dos grupos de hidroxilo esterificado, (véase XXVI) a
hidrégeno. Es de color moreno,muy soluble en agua,

y al parecer rinde un di-antranol de azina al ser
sometido a hidrolisis.

Por tltimo, hemos logrsdo convertir el
tetra-éster de azina por la accidén de reactivos alcalino-
hidrol{ticos, por ejemplo, solucién de sosa caustica
caliente, en un nuevo di-éster. Este nuevo compuesto
es de ~olor rojo oscuro y da en el acto una substancia
azul a2 sger tratado con un dcido mineral diluido en

frio. Muy bien puede ser el di-éster de una azina de
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diantrahidroquinona formado por hidrolisis de dos de los
grupoa de ésteres (vease XXV1) a grupos hidroxilo. Es
susceptible de ser reducido en frio, por medio de cinoc
y 4cido acético diluido, al estado de una solucidn de
color rojo vivo, la cual, cuando se hace alcalina y se
agita o bate con aire, se torna de color moreno u oscuro
y contiene entonces aparentemente el di-éster de una azina
de diantranol. T®ste nuevo di-éster es de una estabilidad
sorprendente a la evaporacidén al ser puesto sobre una
llama directa. Aun cuando es menos Soluble en el agua
que el tetra-éster de azina, es mucho més soluble que el
di-éster de antraquinona-antrahidroquinona hidroazina.

Cuando el nuevo di-&ster es preparado con
arveglo al método alcalino en caliente se forma también
una pequea cantidad de indantrona mediante hidrolisis
completa y oxidacién. EL nuevo 4i-éster puede tambien
ger obtenido por hidrolisis del tri-éster de azina di-
antra-hidroquinona.

En lo que antecede hemos limitado la
degcripecifn a la indantrona misma y sus productos de
reduccidén y ésteres. TEs evidente, sin embargo, que los
mismos razonamientos son aplicables a las indantronas
substitutas, sus productos de reduccibén y los ésteres
de ellos derivados. Ias indantronas de substitucién
gimétrica cual es 1la 3:3'-dicloroindantrona dara origen
a un nmero andlogo y variedad de ésteres como la
indantrona misma. Con indantronas de substitucidén
asimétrica eo! nimero de ésteres diferentes sera desde
Tuego mayor aun.

Hemos visto, por ejemplo, que un nuevo éster
valioso e importante puede ser derivado de la 3:3°'
—dicloroindantrona. Como material bdsico de punto de
partida para el nuevo éster empleamos el tri-éster
de 3:3' -dicloroindantrona que puede obtenerse por

oxidacién alcalina del éster di-sulfirico de 3-cloro-2
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aminoantrahidroquinona seguida del tratamiento del
tetra-éster resultante con hidrosulfito alcalino, en
condiciones suaves o benignas, o, de preferencia, con
4cido diluido, a fin de que dé lo que probablemente es
el tri-ésterde 3:3'-diclorodiantrahidroquinona de azina.
Hemos vodido observar que este material de origen o de
punto de partida o sea lo que hemos convenido en llamar
el tri-éster, es convertido por medio de agentes de
oxidacién alcalinos, (como una solucién de blanqueo o
persulfato de potasio alcalino) en un nuevo compuesto
notable, al que para mayor conveniencia designaremos con
el nombre de di-éster de azina. Este nuevo producto,
tiene afinidad para las fibras vegetales y animales;
asi, por ejemplo, el algodbén se podri tefiir con matices
rojizos que revelan 1la notable propliedad de cambiarse
en el acto a tintes de szul subido al ser puesto en
contacto con un dcido como por ejemplo, el dcido
clorhidrico, sin necesidad de que haya presente un
oxidante; es decir, cue el tratamiento con Acido solo
basta para la formacidén del color. Esta propiedad tan
notoria ascaso sea debida a una particularidad en la
composinibén o substitucibén del nuevo éster que permite
cue ‘0os grupos de éster hidrolizados sean deshidrogenados
por el desplazamiento o paso del hidrégeno a los &tomos
de nitrégeno de azina. Al parecer, pués, por vez primera
se ha producido un éster sulfirico de tinte en tina
que vuede ser considerado como que actia como su propio
agente de oxidaciédn.

Di-8steres de azina similares que revelan
la misma notoria propiedad pueden ser obtenidos
de tri-ésteres de la misma disntrahidroquinona de azina
y de otros substitutos de azinas di-antrahidroquinonas,
por la accifn de oxidantes alcalinos.

Nuestras investigaciones han sido encaminadas

igualmente a la obtencidn de sales distintas del sodio
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y del potasio de éster tetrasulfirico de azina di-antra-
hidroquinona.

Tote cusrpo es muy inestable en presencia
de Acido libre y como consecuerncia de ello no puede,
al parecer, prepararse sal alguna de una base daénil,
puesto que la hidrolisis lo descompondria, y esto lo
corrobora nuestra experiencia. %l ntmero de sales queda,
pubs, limitado estrictamente a las sales de Dbases
reiativamente fusrtes, talas como los metales alcalinos

v las bases organicas fuertes. Estas pueden ser

pranaradas por =1 método de doble descomposicién en
solucidén soncentrada. Bn aquellos casos en que la sal
no sea demasiado soluble se afiade la base 0 una sal de
1a bage a la solucidn de la sal de potasio, y se filira
la nueva sal. En aquallos casos, (por ejemplo, el calcio)
en que la sal gque haya de prepararse Sea muy soluble,
se podrd obtenar de otra sal disponiendo las cosas de
modo que una 3ubstancia insoluble pueda ser precipitada
en forma de subproducto, como ocurre en la accifdn
del perclorato de calcio sobre la sal de potasio
del éster, en que el perclorato de potasio es precipitado
dejando la sal de calclo en solucidne.

Tambien vienen al caso los productos de
gubstitucidn y las sales mezcladas en las que mno o
m&s de lo3 grupos de é&steres llevan distintas rad{culas
b4daicas. Tambien pueden prepararse sales complejas.

Exponemos a continuacidén varios ejemplos
gspeci *icos o concretos, en todos los cuales las
partes estan expresadas en peso, sobrentendiéndose
au2 todos estos ejemplos son demostrativos, pero no
limitativos.

Se toman 300 partes de una solucién acuosa
saturada del &ster preparado, por ejemplo, con arreglo

al Bjemplo ne 16, de la memoria descriptiva de la
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petente Norte-americana n2 433.498 y se agitan a la
temperatura de 602 ¢ en 120 partes de una disolucidn de
soga cdustica al 207, en unién de 50 partes de polvo de
cine ror espacic de media hora. Esta solucién va tomando
paulatinamente un color rojizo oscuro. Después se filtra
de los residuos de cinec y se satura de cloruro de sodio .
El nuevo cuerpo saturado asi de sal resulta de un color
rojo-naranja que se disuelve en agua para dar una solucibén
de color andlogo. Al parecer el producto es el éster
trisulfirico de antrahidroquinona-antranol-hidroazina.
SIFMELO_2.

El producto obtenido con arreglo al ejemplo
anterior se disuelve en 250 partes de agua y dos partes
de sosa chustica con 50 partes de solucidén de hipoclorito
al 107, T®sta mezcla se agita por espacio de 10 minutos
a 502 C, y cualquier exceso de hipoclorito que pueda
tener es eliminado afladiendo sulfito de sodio.

REJENPIO 3.
Una parte del productc que se obtiene con

arreglo al Ejemplo 1, se disuelve en 100 partes de agus,
ge eleva la temperatura a unos 60?2 € y se introducen
en la solucibén 10 partes de hilaza de algoddn manteniéndose
a la temperatura de unos 602 por espacio de 1/2 hora
afiadiéndose sal para contribuir al agotamiento. El
algoddn queda tefiido en un color rojo-naranja muy subido.
Se retira y se sumerge en un bafic que contenga Acido
clorhfdrico al 14 y a unos 50 o 609 C, por espaoio de
breves minutos.

_SJEMPIO 4.

Bste es andlogo al Rjemplo 3 solo que se
emplea el producto obtenido por el Ejemplo 2. El producto
tiffle en matices rojo naranja aue se convierten en color
azul mediante tratamiento por un acido.

BJEMPIO_ 5.
Este tratamiento, o mejor dicho este ejemplo

se refiere al tratamiento del cuerpo que denominamos el
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tetra-éster con un agente reductor. Se toman 800 partes
de una pasta acuosa o papilla débilmente alcalina que
contenga 20 partes de indantrona en forma del tetra-éster
y Se calientan a 602 C, disolviéndose el éster por
completo y se toman 10 partes de hidrosulfito de sodio
(de 82 de pureza) y 24.5 partes de sosa ciustica que se
disuelven en 100 partes de agua y se afiaden a la primera
golucién acompafiado de una agitacién enérgica. Todo ello
es agitado, preferentemente, en una atmésfera inerte
por espacio de 2 a 3 horas, durante cuyo periodo la solucidn
de mezcla v4 adquiriendo un tono cada vez mas rojo y
mAs o0Scuro.

Se filtra de la mezcla cualguier impureza
que pueda contener, pues a veces tambien suele contener
un poco de lo que al parecer es el éster de Acido
disulfirico de antraquinona antrahidroquinona hidroazina,
y el producto filtrado se satura de sal comfin. Se filtra
el precipitado rojizo y se puede purificar eliminando
cualquier materia de punto de partida mediante nueva
disolucién en agua que contenga un poco de &lcali, y
se vuelve a salar de nuevo.

La pasta de oolor rojo oscuro, que al parecer
es el éster de acido trisulfdrico de diantrahidroquinonaazina
se disuelve en agua dando un color naranja rojizo, que
al ser diluido cambia en un color salmén sonrosado.

Bste color cambia en violeta muy subido con exceso de
dlcali,y afladiendo Acido se torna azul, y por dltimo
de color morado debido a la formacidén de lo que al parecer
es el di-8ster. ©Este cuerpo tiene bastante afinidad
para el algodén.

EJEMPIO 6.

Bste es un Ejemplo de la aplicacién del
producto tintéreo del Ejemplo 5 sobre algodén.

Se toman 20.5 partes de una solucidén del
producto del Ejemplo 5 que contengan 1% de indantrona




375.

380.

385,

390

395.

400.

405.

- 15 -

PECIA

y se convierten en 410 partes con agua calentandolo todo
a 602 C. Se toman 20.5 partes de madejas de algodén
bisen secas y se sumergen en el bafio y despuéds de una
media hora de inmersidén se afaden 20.5 partes de sal
comin. Después de otra media hora de trabajo se

sacan las madejas del bafio,se retusrcen y se sumergen
por espacio de unos 5 minutos en una disolucidén de
cristales de sulfato de cobre al 1% y Acido clorhfdrico
concentrado al 14 y a la temperatura de 85 a 902 C. De
resultas de ello, el color rojizo cambiard en un azul
muy vivo pasando antes por morado. Se extraen las
madejas, se lavan se las da un ojo de jabén, se vuelven
a lavar y se les da la iltima mano. El material
puede, si se quiere, ser imprimado de la manera corriente
en un bafio de alguna més fuerza, y después de exprimido
y secado se le aplica vapor y se desarrolla.

EJEMPIO_ 7.

Tste es un Ejemplo del tratamiento del
cuerpo ue denominamos el tetra-éster, empledndose
una mayor cantidad de hidrosulfito de sodio que en
el Ejemplo 5 y obteniéndose un producto diferente, pués
el proceso se lleva a cabo , al parecer con una fase
adicionale.

Se toman 20 partes de indantrona en forma
de 200 partes de una pasta o papilla acuosa débilmente
alcalina del tetra-éster de diantrahidroquinonaazina
y se mezclan con 122.5 partes de una solucidén de
soga ciustica acuosa al 204 y se calienta la mezcla
a 602 C. Se prepara una solucién de 50 gramos de
hidrosulfito (de 82% de pureza) 36.7 partes de una
solucidén de sosa cdustica acuosa al 204 y 150 partes
de agua y se afiade a la solucién anterior, agiténdose
todo ello a la temperatura de 602 C por espacio de
2 a 3 horas.

El producto resultante es una solucidn de
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color castafio oscuro que puede ser <filtrada después
de diluida o sin dilucién efectuidndolo ripidamente a
través de un filtro caliente. El residuo es extraido
con agua caliente quedando un poco del cuerpo rojo
que al parecer es el di-éster. El primer producto de
filtracibn se cuaja al estado de gelatina al enfriarse.
Se puede combinar con el segundo producto de filtraciébn
vy se sala todo ello con cloruro de potasio, siendo
un 30% suficiente para precipitar el producto con
excelente rendimiento y limpio del material Dbésico.

Este es el cuerpo que se describe en el
Ejemplo I y debe ser 1la antrahidroquinona de azina o
el éster de 4cido trisulfurico de hidroazina. TEste

cuerpo es ficilmente soluble en agua dando una solucién
ro jo-oscura, y al serle aplicado 4cidos en frfo, produce

un cuerpo de color morado rojizo, el cual después de
alcalinizado de nuevo, es tan solo muy poco soluble en
agua, pero adquiere un color azul mis intenso. Este
iltimo cuerpo es, al parecer el mono-éster de antranol
antraquinona hidroazina. Bien gsea el cuerpo de color
rojizo oscuro o el cuerpo de color morado rojizo, se
convierte en un cuerpo de color morado mediante aplicacién
de Acidos con ebullicién. ¥Hste ultimo cuerpo es,
aparentemente la hidroszina de antranol de antraquinona.

Este se asemeja al Ejemplo 7, con la diferencia
de que el material de donde se parte es el producto del
Ejemplo 5, o sea el tri-éster, siendo el producto obtenido
del mismo.

EJEMPIO 9.

Este se refiere a la reduccién del 4cido
disulflarico de éster de hidroazina antraquinona antrghid ro-
quinona.

Se toman 5 partes de indantrona en la forma

del éster antedicho, se suspenden en 300 partes de agua y
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ge calientan a 6C2 C. Se aflade una solucidn de 42.5
partes de hidrosulfito (de 824 de pureza), y 184 partes
de solucién de z03a ciustica al 204 en 100 cm3 de agua
y después de agitar todo ello a la temperatura de 602 C
durante 3 horas se filtra la mezcla. %l residuo es un
cuerpo de color azul amoratado que se vA tornando rojizo
afladiendo acidos en frio. Al parecer es idéntico al
producto obtenido por la aceidn de acidos frios sobre
el producto del ejemplo 7, y con dcidos hirviendo
produce lo que al parecer es el ester Adcido mono-sulfirico
de antranol antraquinona hidroazina.
EJEMPIQ 10.

Este ejemplo describe otro método de obtener
el mismo producto que el Tjemplo 5.

Se toma una solucidén débilmente alcalina de
la sal de potasio del tetra-éster concentrado a cinco
partes por mil, se agita a la temperagtura de 152 C y se
acidifica con una solucién de acido acético al 20%
hasta aue tode la solucién contiene 0.4% de Acido acético.
El color cambia rapidsmente a un ro jo naranja muy subido,
completandose la reaccibn en el transcurso de unos
5 minutos. Ia solucidén se hace luego alcalina y se
evapora a una quinta parte de su volumen. E1l producto
se sala con sal de cloruro de potasio y se filtra. Ia
torta que queda en el filtro se vuelve a disolvgg/el agua
caliente, se filtra de ella un poco del di-éster y se
vuelve a salar el producto del filtradoe.

Este cuerpo, es, al parecer idéntico al

producto que se obtiene en el Ejemplo 5.

EJEMPLO_11.

Este es un Ejemplo del tratamiento del tetra-
éster con sosa céustica. ﬁ
Se toman 100 partes de una solucidén ds la sal

de potasio del tetra—éster concentrada al 4% y se ﬁonen
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o a hervir con 20 partes de sosa caustica por espacio de
' 1 a 2 horas, Aejando que la solucidén se concentre por
480. escape de vapor. EL color de la solucidén se vuelve
castafio oscuro durante la reaccidn, y al terminar ésta
ge ensaya una parte de la solucién y dard al ser
tratada con dcido clorhfdrico diluido un precipitado azul
puro, no rojo. La solucidén se diluye luego en el doble
485, de su volumen de una solucidén de sal saturada y filtrada
en frio, o bien se podra filtrar la solucidén fria sin
dilucién. Ia torta que queda en el filtro se disuelve
en agua caliente y se vuelve a filtrar la solucidén para
eliminar la materia insoluble. El producto final se
490. obtiene en una forma materiaslmente pura salpresdndola
de nuevoe
Se disuelve en agua para que 4é una solucién
de un color rojo oscuro que se vuelve roja al ser acidifi-
cada con Acido acético en frio y da un precipitado azul
495, al ser hervida. También Se obtiene en seguida un
precipitado azul mediante acidificacidn con &cido

clorhidrico »n frio.

EJEMPLO 12,

Este es un ejemplo de aplicacidén como tinte
500. del producto del ejemplo anterior.
9e toman 2 partes de na pasta concentrada al
10%4 del producto del ejemplo 11, se disuelven en 200
partes de agua y se introducen en ella 10 partes de tela
de algodén aplicando una temperatura de 602 C trabajéndose
505. a esta temperatura por espacio de 30 minutos. Se aﬁéden
luego 10 partes de cloruro de sodio al bafo o tina del
tinte y contintia el tinte durante otros 30 minutps. &

; \
"El algodén se tifie entonces de un col@r

\
\
\

rojo oscuro que cambia a un azul subido sumergiéndolo en\
re
510. una solucién de Acido sulffirico al 1% calentada a 18¢ C. \\
i

El matiz azul no es tan rojo como el matiz de diantraquinoﬁg

di-hidroazina y el cuerpo puede ser un derivado de la \

\
\'~:
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diantraquinona di-hidroazina. %®sto, al parecer, representa

un método mas sencillo de obtener un tinte de un derivado
de diantraquinona di-hidroazina que otro cualquiera de
los anteriormente descritos, bien sea por los métodos
de tina o de éster soluble.
La materia insoluble obtenida en el Ejemplo
11, después de disolver la torta del filtro en agua caliente
y de filtrar la solucién, parece ser el tinte de tina
que corresponde al derivado soluble empleado en el ejemplo
anterior y puede ser asplicado como tinte de tina por medio

de 1lg solucidén de hidrosulfito alcalina ordinaria.

Ei-EI\iE LQ 1§ .

Se toman 10 partes de tela de lana bien
humedecida, introduciéndolas en el baio de tinte empleado
en el ejemplo 12 y se eleva la temperatura a 702 o 752 C ,
Se complementa la operacidn mediante adicién prudencial
de Acido scético diluido.

El tinte que toma ya un color un tanto azulado
hacia el final del proceso, se sumerge durante 5 minutos
en una solucidn de Acido sulfirico al 14 y a 152 C,

revelandogse un matiz azul subdbido.

EJEMPLO 14,

Este es un ejemplo de la produccién de lo
que al parecer es un producto de reduccibén del cuerpo que
denominamos el tetra-éster y que vuelve al tetra—éster
al gser expuesto a la accién del aire.

Se toman 10 partes de la sal de potasio del
antedicho cuerpo disueltas en 50 partes de agua y Se
tratan con 24.5 partes de sosa caustica al 20% y cinco
partes de hidrosulfito de sodio (al 82%). La solucién es
agitada a una temperatura de 402 C por espacio de 15
minutos y luego se afiaden 20 partes de cloruro de;pvtasid.

Después de dejar enfriar la solucibén hasta 52, la masa
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color verde oscuro se filtra y se lava en el filtro
con cloruro de potasio saturado que contenga bidxido de
carbono y nue sea ligeramente alcalina con carbonato.
Tste ~unerpo se disuelve en azua dando una solucidén color
cagtaflo oscuro que se oxida ripidamente al contacto del
aire a lo que al parecer es la materia de donde se parte.
Aplicando Acidos, el cuerpo da una solucién color verde
gubido que se vuelve poco a poco rojo violeta al quedar
en reposo.

Tin vez dsl hidrosulfito se podrin emplear
gubstancias andlogas tales como sulfato férrico y amoniaco,
o cinc y 4cido acdtico diluido en frio.

n este ejemplo se lleva a cabo el tratamiento
del ester de Acido tetra—sulfiirico con un agente reductor
en solucidn 4cida.

A 250 partes ds solucién que contenga 40 partes
de la sal de potasio del tetra-éster se aTaden 20 partes
de polvo de cingc. Sec argita la mezcla y se derraman en
ella 40 partes de 4cido acdtico al 50% elevandose luego
la temperatura hasta 802 C por espacio de 15 minutos.

Ta solucidén de color rojo subido se deja enfriar a 602 C
ge alcaliniza con carbonato de sodio y se filtra para
eliminar los res{duos de cinc.

Al dejar la solucidn al aire lidbre, el color
rojo cambia en castafio oscuro, y al ser hervido este
cuerpo en Acido clorhfdrico diluido, se precipita una
substancia de color oscuro que se disuelve en 4lcali para
dar una solucién de color merado o pirpura oscuro.

Se tifie algoddén en color castafio oscuro
impregnéndolo de la solucién roja, dlen sea antes o
después Ae dejarla en reposo y dejando hervir la materia
te”ida por espacio de 15 minutos en una solucidn que
contenga 1% de sulfato de cobre y otro tanto de acido

e orhidrico se obtiene un matiz azul.
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Fn lugar de teflir como en el parrafo precedente,

ge podra emplear la solucifén del cuerpo obtenido segin
el pentiltimo pArrafo mediante tratamiento con &cido. De
este modo puede te“irse algoddn de un matiz plrpura
osenro que se volvera rojo al lavarlo en agua o &acidos,
volviendo a tomar color azul al ser tratado con Alcalis.

®l cuerpo color oscuro obtenido cuando la
golucién color rojo subido se ha dejado permanecer al
aire libre, es al parecer, idéntico al que se obtiene por
oxidacién de Aster 2-amino antranol con arreglo al
procedimiento de la patente de los ®stados Unidos n¢ 462.562.

EJEMPIO _16.

Se toman 0.2 partes del cuerpo obtenido con
arreglo al ejemplo 7 y que es, al parecer, éster de
dcido trisulffirico de antrahidroquinona antranol azina
v ge disuelven en 200 partes de agua en unifn de 10 partes
de cloruro de sodio, introduciéndose en esta mezcla 10
partes de tela de algodén a la temperatura de 502 (,
operandose durante 30 minutos.

Bl pafio tefiido de rojo naranja subido se
retuerce se sxprime y se sumerge en un bafio que contenga
14 de hipoclorito de sodio, 2% de sosa caustica y 10% de
cloruro de sodio durante un minuto a la temperatura de 502 C.
Bl tinte cambia hacia color castafio oscuro y entonces se
exprime lg tela v se hace pasar por un bafio de sulfito de
sodio al 2%, revelidndose por (1ltimo en un baflo de &cido
sulffrico al 1% y a la temperatura de 802 C, obteniéndose
un matiz azul.

EJEMPIO 17.

Wste es un ejemplo de la produccidn de

sal de magnesio de un &ster.

Se toman 50 partes de una solucidén al 10%
de la sal de potasio de éster Acido tetrasulfirico de
diantrahidroquinona azina y se tratan con 50 partes de

cloruro de magnesio cristalino. El precipitado de la sal
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de magnesio, que es de color naranja, se filtra.
_EJEMPLO_18.

Este es un ejemplo de la produccidén de una
gal de litio de un éster.

A 50 partes de la solucién de la sal de
potasio al 10% se afiaden 25 partes de cloruro de litio
anhidro. Se deja que la mezcla permanezca en reposSo
durante breve tiempo y se filtra 1la sal de litio.
Bste es un cuerpo muy soluble y de color amarillo.

EJEMPIO 19.

Este es un ejemplo de la producocibén de una
sal de amonio.

A 75 partes de una solucién de la sal de
potasio al 104 se afiaden 20 partes de acetato de
amonio. Ia sal de amonio se cristaliza y se filtra.

EJEMPLO 20.

Este es un ejemplo del método de producir

gsal de piridinio met{lico de un éster.

A 50 partes de una solucién de la sal de
potasio al 10% se afiaden 20 partes de cloruro de piridinio
metilico. Ia sal de piridinio de metilo se precipita
en forma de cristales amarillos pAlidos que son menos
solubles que la sal de potasio.

_RJEMPLO 21.

Este es un ejemplo de la produccidn de una sal
de calcio.

Se toman 25 partes de una solucibén de dcido
perclérico al 10% neutralizada con hidrbéxido de calcio,
eliminindose por filtracién cualquier exceso de esta segunda
substancia. ¥®gta solucién de perclorato de calcio se afiade
a 50 partes de la solucidén de la sal de potasio al 10%,
precipitindose de ello perclorato de potasio que se
f{ltra. Ia sal de calcio del éster queda en el filtrado.

Si en vez de hidrdovido de calcio se emplea

trietilamina se formara 1la sal de trietilaming del éster.
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TJEMPIO_2%2.

Bste es un ejemplo de la preparacifén del

material de donde se parte, siendo esta preparacién andloga.
a la d21 ejemrplo 10.

Se toman 20 partes de una pasta o parilla al 25%
del &ster tetrasulfirico de diclor-tetrahidro-diantragquinona
azina, (sal de potasic) y se disuelven en 1000 partesde agua
a 502 Co A esto se sflade una solucién de écido acético
al 207, hasta que todo ello ccntiens Acido acético en la
proporcién de 0.4%.

Bl color 4z la solucidn, que en un principio
es amarillo con fluorescencia verde , se torna rApidsmente
hacia rojo. Se interrumpe la reaccidén, haciendola solucién
alcalina con sosa ciustica, no observandose entonces aumento
en la formacidn de materia rojiza, pero antes de que el
color empiece a adquirir matiz rojo pirpura. ILa solucién
ge calienta a 60° C y es Salpresada. El producto as{
obtenido es, al parecer, el éster tri-sulffirico de
diclor-tetrahidro-diantrasuinona-azina. Con objeto de
purificar esta solucifn de cualquier cantidad de di-éster
de diclor-dihidro-indantrona, se disuelve en unas 100
partes préximamente de solucién de carbonato de sodio al
14 y a la temperatura de 50-602 C, se aflade cloruro de
sodio al 5% y se filtra la solucidn en caliente.

El filtrado es salpresado, dande el producto
deseado. El éster es de color rojo y se disuelve fécilmente
en agua dando una solucidn rojo carmin. ILa sosa caustica

cambia el color de la solucidn a plarpura o morado. El
mineral dcido descompone en el acto el compuesto dejandolo
en 4ster di-sulfdrico de diclorindantrona azul. Este éster
es de una estabilidad sorprendente en solucidén alcalina.
EJEMPLO_23.

Se toman 50 partes de una pasta o papilla

de la sal de sodio del éster al 4.4% preparada segun el

eiemplo anterior, en unién de 25 partes de agua, y 5 partes



690.

695,

700.

7054

710.

715,

720.

-24 - —
de solucidn de sosa céustica al 20%, y se calienta todo
ello a 702 C. A la solueién color rojo subido se afladen
paulatinamente, sin dejar de agitar, 1.5 partes de persul-
fato de potasio. Despuéds de completada la adicidn se afiaden
20 partes de salmuera saturada, filtrandose el producto
y lavandose en el filtro con salmuera.

£l nuevo productc es un éster soluble de color
rojo, de aspecto parecido a la materia de donde se parte,
pero que se diferencia de un modo gefialadigsimo por sus
propiedades. Su solucién en agua no adquiere color violeta
por Alcali chustico; al ser reducido con hidrosulfuro o
hidrosulfito y &lcali, el color de la solucién se turna
en verde azulado, (verde-mar). Al ser tratada la materia
tintérea con mineral Acido diluido, se precipita diclor-
indantrona.

Tn lugar de persulfato sSe podran emplear
otros reantivos de ovidacidn alcalinos como por ejemplo,

gsolurifin de blan-ueo.

El éster desclorado correspondiente se
podré producir de aniloga manera empleando como materia
de partida el correspondiente cuerpo desclorado.

EJEMPLO 24,

Una imprimacién de tela de algoddn es efectuada
con una solucién concentrada del éster preparado con
arreglo al Ejemplo 23, y a la temperatura de unos 402 ¢,

y luego, con secado o sin &1, se hace pasar a través
de una solucién de Acido clornidrico al 2%.

Bn el acto se revela un matiz de azul
sumamente intenso que corresponde, al parecer a la
3.3'-=diclor-indantrona.

EJEMPLO_Z9.

Este es un ejemplo detallado de la preparacidn
a cue se hace referencia sn el dltimo parrafo del
ejempio 2%. X

Se toman 200 partes de una pasta o papﬁlla
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del &ster tri-sulftirico de tetrahidro—diantraﬁuinonaazina
concentrada al 10%, (calculada como indantrona), en unién
de 400 partes de agua y 50 partes de una solucidén de sosa
chdustica al 20, calentindose todo ello a la taemperatura
de 50° C y afiadibndose poco a poco 12.5 partes de
persulfato de potasio. Una vez terminada la adicién se
alavq la temmeratura a 70? C por espacio de media hora.
Tme~0 32 satu-a la So ueidén con sal y se filitra, sSe lava
"4 tnrta del “4°%t—p cnn aolucidn de sal cue contenga
an po-~o de Aleali. EL producto es un cuerpo de color
rojo wuy vivo y de axcelente golubilidad, siendo sus
propiedades andlogas a las del correspondiente cuerpo
clorado.

Una parte del éster %risulffirico se disuelve
en 200 partes de agua a 502C,yse eleva la tcemperatura a

709 C; en esta golucidn se introducen luego 5 partes

de pafio o tela de lana que Se habré limpiado préviamente
durante cinco minutoé en una solucidén de amoniaco al 14
y a la temperatura de 952 C. Bste pafio o tela es
trabajado durante 15 minutos, durante cuyo tiempo la
temperatura es elavada al punto de ebullicién, y se
prosigue el tinte durante 10 minutos a esta temperatura.
Se sfladen 5 partes de sal comin y a intervalos de tiempo
dnrante otros veinte minutos, siendo trabajada la tela
durante este periodo. Después se retira el material ¥
se retuerce entes de ser revelado en la solucién
gsiguiente durante 3 minutos y a 1002 C.

Sulfato de cobre al 2%

Acido clorh{drico al 1%
La materia tefiida se lava en agua, Se le da un ojo de
jabén durante 5 minutos a 602 C en una golucidén jabonosa
al 1%, se lava y se secas

BEJEMPLO_27.

nete es un ejemplo de estampacidén con el
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producto obtenido segun el Ejemplo 23.
La pasta de estampacidén se compone de lo
siguiente-
Diestereseeceecceeeese 20 partes.
Gliceringe.ceeeesecees 5 "
Goma tragacanto (5:100)75 "

~100_ "

Esta pasta se imprime sobre tela de algodén
0 de lana seca, sazonada durante 10 minutos, se revela
en 4cido clorhfdrico al 14 y a 602 C se enjuga, se lava
en jabén.

EJEMPLO 28.

Este es un ejemplo de la estampacidn del
éster trisulfdirico de tetrahidro-diantra-quinona-azina.

La pasta de estampacién se compone de lo
siguiente:

Ester trisulfdrico de tetra-hidro
diantraquinona aZina.o..-.-..-o.o 20 partes.

Glicerin@.icececcccocccosscsccccsce 5 "

Goma tragacanto (5:100)¢ecececcee__ 756 "

100 "

Esta pasta se imprime sobre tela de algodén
o de lana, se deja secar, se sazona durante 10 minutos
y se revela en una solucibén de acido clorhidrico al 1%
y de sulfato de cobre al 24 y a 902 C, se enjuga y se
lava en jabbéne.

GENERALIDADTS.

%l invento no se limita a los ejemplos que
anteceden y comprende procedimientos para la produccién
de derivadogs ésteres y procedimientos para el empleo
de dichos cuerpos, como quiera que se preparene.

Los productos de los procedimientos de
produccién de estos cuerpos de é&steres, por lo menos
en lo que respecta a algunos de los ejemplos, sobre todo
‘09 ejemplos 1 al 4, parecen ser tales que los cuerpos

son producidos aparentemente por tratamiento de oxidacién

/
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y reduccién, con o sin esterificacidén de derivados de la
indantrona o ésteres de indantrona. Las referencias
que se hacen de los ésteres no se limitan a las sales
de &lcali, sino que comprenden los Acidos libres y sus
705, sales, con inc'usidén de sales complejase.
Las referencias a cuerpos reducidos no se
limitan a cuerpos oue impliquen reduccién del oxigeno
de carbonilo a hidroxilo, sino gque abarcan otros productos
de reduccién, como son, por ejemplo, los grupos que se
800. encuentran en cuerpos del tipo antranol o sus antronas
tautoméricas.
Los nuevos cuerpos son al parecer en todos
o en algunos de los casos ésteres sulfiricos. Podran ser
de varios matices, siendo por ejemplo el gque se cita en
805. el Tjemplo 21 de un color rojizo. En algunos o en todos
los casos, como ocurre en el caso del Ejemplo a que
acabamos de referirnoa, dichos cuerpos acusan buena
afinidad para las fibras, y los matices resultantes
gse convierten instantaneamente en lo que al parecer
810. son tintes de indantrona al ser sumergidos en &cido muy
diluido.
Las ventajas de aquella parte de nuestro
procedimiento, a la cual acabamos de referirnos consisten
o comprenden la eliminacién de un agente oxidante,
815, y una mayor facilidad o comodidad en la elaboracidn.
Esta ventaja es mAs de tener en cuenta por cuanto
que log Acidos de indantrona se hallan entre los més
dificiles de oxidar.
El invento lleva aparejado el empleo de estos
820. procedimientos en la industria del colorido de nuevos
cuerpos en las forma explicada, sea cualquiera 1la
preparacidén de los mismos, haciéndose referencia concreta
a su empleo en la industria de la estampacién, sobre todo
en relacién con la parte del procedimiento a que acabamos

825, de referirnos.
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En lo gue respecta al empleo de log productos,
estos son de uso general en las industrias tintéreas, y en
el arte de coloracidén y en el tefiido, comprendiéndose
en este uso general el tinte, la imprimacién, la estampacién
y la pigmentacién, aplicadas a un producto cualquiera
conveniente, como por ejemplo el algodén, la lana, la seda
y los hilos y fibras usuales. El tinte u otro tratamiento
consiste en general en una impregnacién seguida de un
tratamiento posterior de indole hidrolitica o de naturaleza
oxidante e hidrol{tica combinada.
Desde luego pueden hacerse formas muy variadas
de realizacién del invento, sin apartarse del espiritu
¥y alcance del mismo, sobrentendiéndose desde luego que
no nos circunscribimos a sus formas de ejecucién concretas
8ino en lo que delimitan las reivindicaciones del final.
N O T Ae_ _
Habiendo ya descrito ampliamente la naturaleza

de nuestro invento, asi como la manera de llevarlo a la
practica debemos hacer constar cue las disposiciones
anteriormente descritas son susceptibles de ligeras
modificaciones de detalle, sin que se altere el principio
fundamental del invento, y lo que constituye su esencia
y por lo que solicitamos patente de invencién por veinte
a”os en Espafla es por: "Un procedimiento para la produccibn
del &cido sulfirico y ésteres similares"; caracterizéndose
por lo siguiente:

19,= Por un procedimiento para la produccién
de ésteres sulfiiricos y sus similares de indantronas
reducidas y derivados de indantrona, con exclusidn del
éster disulfirico de di-hidroindantrona y los cuerpos
tetra~8steres a que se hace referencia en nuestras
golicitudes pendientes de tramitacién en los Estados Unidos
antes indicadas. sesun las cuales un material de punto de
vartida avropiado para 'a fabricacién del producto final
deseado es sometido a oxidaoidn, preferentemente en presencia

de un 4lcali. i
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20.= TUn procedimiento con arreglo a la
reivindicacién 18, aplicado a los ésteres de indantrona
y los derivados de indantrona, en los que ambas posiciones
9 y ambas posiciones 10 son reducidas.

32,= Bl procedimiento que consiste en la
aplicacidn de métodos que quedan substancialmente descritos
en las memorias a que Se hace refevencia, a la produccién
de derivadog de indantronas reducidas y sus similares,
sesun se define en una cualquiera de las dos reivindicacio-
nes nrecedentes,

40,= Tl procedimiento que comprende la aplicacién
en 'a industria de la tintoreria y estampacién, de derivados
que podrén ser preparados con arreglo a una cualquiera de
las tres reivindicaciones precedentes,

52= %l procedimiento que comprende el
tratamiento de cuerpos tales como los que pueden prepararse
o formarse por los procedimientos que se especifican
en las reivindicaciones 12 y 2% con hidrosulfito de sodio
alcalino en condiciones de suma sugvidad, para la preparacién
de lo que al parecer es un cuerpo reversible al aire, o
en condiciones de mAs dureza para la preparacibén de lo
que, al parecer es un cuerpo estable al aire.

6%9.,= los procedimientos que cons tituyen
modificaciones del que se especifica en la reivindicacidn
precedente,

7o,= Bl procedimiento que consiste en la
utilizacién de productos con arreglo a una cualquiera de
1as reivindicaciones precedentes 52 o 6%, en la industria
del tinte y de fabricacidén de materias colorantes y
productos tefiidos que pueden ser preparados con arreglo
a esta reivindicacifn o con arreglo a las reivindicaciones
58 o0 68,

82.= Un procedimiento para la produccidn

de ésteres sulftiricos, por ejemplo, de indantrona que

comprende el tratamiento de ésteres trisulfiricos
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0 tetrg-hidroindantronas o indantronas substitutas o
cuerpos aque pueden obtenerse por los procedimientos
de determingdos ejemplos, con arreglo a las reivindice-
ciones 12, o 28, con un reactivo de oxidacién alcalino
900. tal como wun hipoclorito o un persulfato, por ejemplo,
a ung temperatura de unos 702 Ce.
90.= Bl procedimiento que comprende la
aplicacién en el arte del tinte o colorido, de
ésteres, por ejemplo, los ésteres que pueden ser
905. preparados con ar;eglo a la reivindicacién precedente,
0o con arreglo a uno cualquiera de los procedimientos
que gse describen o indican en la presente memoria, o
de otro modo, que obran como sus propios agentes oxidantes,
0 que no requieren la adicién de agentes oxidantes o que
910, obran para la formacién de materias colorantes en condiciones
en que ge evita la oxidacién externa.
102.= Un procedimiento como el que se especifica

en la reivindicacién 92, aplicado a la industria de la
estampacién,

915. 112.= Procedimientos como los gque quedan
gubstancialmente descritos para la produccidén de cuerpos
ésteres

| 122.= Procedimientos como ios que quedan
gubstancia.mente descritos para el euwpleo de cuerpos

920, ésteres.

"Un procedimiento para la produccién del
dcido sulfirico y ésteres similares"; tal y como queda
subgtanciaimente descrito en la presente memoria.

Esta memoria consta de treinta hojas escritas
por una sola caras

Madrid, ¢ de Julio de 1931,
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES, Iimited.
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