10.

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DERIVADOS DEL CRISENO”,
a favor de la razdén social suiza Sociedad para la Industrie

Quimiea en Basilea, residente en Basilea (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descubierto que se pueden obtener derivados del
eriseno cuando se transforman productos sustitutivos del ha~
légeno del csriseno eon compuestos tales que contienen a lo
menos un &tomo de hidrdégeno combinado con nitrégeno, asi co-
mo grupos capaces de ser tratedos en la tina.

Para la transformacién del criseno con los productos
sustitutivos del haldégeno, como por ejemplo con los 2-bromo-,
2,8-dibromo~ o 2,8-diclorcrisenos, que ademés de halégeno
aun pueden contener otros sustitutivos, pueden ser empleados
los compuestos més diversos que contienen a lo menos un 4tomo
de hidrbgeno combinedo con nitrégeno, as{ como grupos capaces
de ser tratados en la tina, pudiendo ejercer, en caso dado,

su reaccién tanto simulténea como sucesivamente sobre 1 mol.
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de un oriseno que contenge varios Atomos de halbgeno, varies
mol. de estos mismos o de distintos compuestos. Compuestos
due contienen a 1o menos un &tomo de hidrbégeno combinado con
nitrégeno asi como grupos capaces de ser tratados en la tina,
como por ejemplo a lo menos un grupo carbonflico combinado
anularmente, pueden ser derivados de antraquinona, o bien
pueden pertenecer & sistemas anulares de condensacién més
elevada; tales compuestos son por ejemplo aminoantrequinonas,
verbigracia la l-aminoantraquinona y las l-aminoarilaminoan-
traquinonas, ademds aminoacilaminoantraquinonas, en las que
el radical de acilo puede ser por ejemplo el radical de un
écido alifédtico, aromético o heterociclico, como por ejemplo

dcido carbénico tales como por ejemplo l-amino-4-benzoilamino-

antraquinona, l-amino-5-benzoilaminoantraquinona, l-amino-5-
benzoilamino-8-metoxiantraquinona, l-amino-5,8-dibenzoilemino=
antraquinona, l-aminoantraquinoncilaminoantraquinona, ademés,
verbigracia, aminopirentronas y aminodibenzentronas, luego
derivados de aminoantraquinona cuyes posiciones -1 y -¢ son
miembros de un anillo heterocfclico, como por ejemplo amino-
l1,9-antrepirimidinas, amino-l,9-antrapiridonas, amino-},9-
isotiazolantronas y amino -1,9-pirazolantronas; finalmenge
también derivados de aminoantraquinona en los que dos étomos
de carbono que se hallan en posicién -o uno con relacién a
otro, son miembros de un sistema anular heterooiclico, como
suele ser el caso por ejemplo con las amino-1,2-antraquinon=
acridonag. Todos estos compuestos pueden contener ademés,
sustitutos.

La transformacién de los productos de sustitusién del
haldgeno del oriseno con compuestos que contienen & lo menos

un &tomo de hidrégeno combinado con nitrégeno, asi como a lo

.
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menos un grupo carbonilico combinado anularmente, es llevada
a oabo ventajosamente por calentamiento de los componentes
en disolventes o medios de dilucidén como por ejemplo nitro-
benzol, clornaftalina o alcohol amflico o compuestos de cobre,
as{ como de medios gque combinan el &cido como cerbonatos de
dlcali y/o acetato de sodio deshidratado.

Los productos de la presente solicitud de patente re-
presentan productos intermedios especialmente valiosos para

la preparacibn de colorantes.

Ejemplo 1.

46,8 partes de 2,8-dibromcriseno obtenidos por dibromi~
zacién de criseno en vinagre glacial segin Ber. 60 pdg. 145,
o segin J.pr.Ch.(2), 9,275, 56 partes de l-aminoentraquinonsa,
9,6 partes de cloruro de cobre y 54 partes de acetato de so-
dio deshidratado se remueven con 720 partes de nitrobenzol
durante 16 horas a una temperatura de 190-2009. Con ello se
gsepara el producto de transformacién y puede ser extraido
por filtracién. Para la eliminacién del compuesto de cobre
se extrae por coocién con &cido clorhfidrico dilufdo, con lo
cual se obtienen pequefias agujas violeto-pardas. Estas lti-
mas pueden ser recristalizadas de @& —-clornaftalina. Se di-
suelven en 4cido clorhidrico concentrado con color pardo y
poseen un punto de fusién de més de 400°. BEn virtud de la
determinacidén del nitrb6geno, el producto de transformacidn
debe ser calificado como un di-(1l’-antragquinonil)2,8-diamino=

criseno.

Ejemplo 2.

10,3 partes de 2-bromoocriseno obtenidas por monobromi-
zacién de oriseno en nitrobenzol, 6 partes de acetato de sod

dio deshidratado, 7,5 partes de 1-amin6antraquinona y 1,6
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partes de cloruro de cobre son repartidas en 145 partes de
nitrobenzol y mantenidas durante 20 horas & una temperatura
de 190-200°0. Después del enfriamiento la mezcla de reaccién
es filtrada, se lave el radical con nitrobenzol y benzol,
gsiendo después extralido por coccién para su purificacién con
4cido clorhfdrico al 1% aproximademente. Se obtiene un buen
rendimiento en agujas rojas que pueden ser recristalizadas a
partir de nitrobenzol, que presentan un punto de fusibn de
280-2859 y que tifien cido clorhfdrico concentrado en color
pardo. Segin el enélisis, estamos en presencia de un 1’-(an=

traquinonil)-2-aminocrisenc.

Bjemple 3.

10,3 partes de 2-bromocriseno obtenido por monobromiza-
cién de criseno en nitrobenzol, 12 partes de l-amino-4-ben=
zoilaminoantraequinona, 1,6 partes de cloruro de cobre y 6
partes de acetato de sodio deshidretado son repartides en
145 partes de nitrobenzol ¥y removidas durante 20 horas & una
temperatura de 190-200°. Después del enfriamiento se filtra,
se lava y se extrae por coccién con goido clorhfdrico dilui-
do para la eliminacién de compuestos de cobre. El producto
de reaccién, obtenido en buen rendimiento, representa, des-
pués de recristelizado de nitrobenzol, pequefias agujas azu-
les que se disuelven en #cido clorhfdrico concentrado con co-
lor amarillo-pardo, y que se descomponen a 340-3500 y que
apenas pueden ser tratadas en la tina. Este producto de con-
densacibén representa el (4’-benzoilaminoantraquinonil-l’—)
-2-agminocriseno.

Cuando se condensa 2-bromocriseno con l-amino-5-benzoil=
aminoantraquinona, se obtiene el 5?-benzoilaminoangraquinonil-

-17’-)-2-aminocriseno, un polvo pardo cristalizado, que en
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4cido clorhfdrico concentrado se disuelve con color pardo.

Egemplo 4

18 partes de acetato de sodio deshidratado y 18 partes
de sosa calcinade son mantenidas en ebullicién con 480 partes
de nitrobenzol durante un tiempo hasta que queden destiladas
30 partes de nitrobenzol. Después del enfriamiento a 190-200°
(temperatura del bafio de aceite), se afiaden 23,2 partes de
2,8-dibromocriseno, 42 partes de l-amino-4-benzoilaminoantra=
quinona y 1,5 partes de cloruro de cobre, removiendo a esta
temperatura durante 16 horas. Luego se filtra en caliente,
ge lava el radical con nitrobenzol asi como benzol y alcohol,
extrayéndolo con 4cido clorhfdrico diluido para su purifica-
eién, lavando y secando después. Se obtiene un muy buen ren-
dimiento (més del 90%) de un polvo azul, que tifie el &cido
clorhfidrico concentrado en color amarillo-pardo, que posee
un punto de fusién situado encime de 460° y que muy difieil-~
mente puede ser tratado en la tina. A base del anélisis, nos
hallamos en presenoia del di-(4’-benzoilemino-l’-antraquino=
nil)-~2,8-diaminocriseno.

Se obtiene el mismo producto cuando el 2,8-dibromcri=
seno es sustitufdo por una cantidad equivalente de 2,8~
diclorcriseno.

El 2,8 dibromecriseno empleado en el presente ejemplo,
se obtuvo del modo siguiente:

22,8 partes de criseno con punto de fusién 2510 ge
reparten en 200 partes de nitrobenzol, y se afiaden a gotas
durente 3 horas a une temperatura de 15-252, 35 partes de
bromo. A continuacién, por lo pronto se remueve durante 16

horas a 25-30¢ y finalmente durante 22 horas a 35-402. El
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2,8-dibromeriseno ha quedado separado, y después de haber
pasado aire a través de é1 para fines de eliminar el dcido
bromhidrico, puede ser lavado por filtracién. Se forma un
polvo eristalino gue funde a 273-2750,

Se puede prescindir de la destilacién del nitrobenzol
deserito en el primer parrafo de este ejemplo, cuando se em-

plea nitrobenzol seco.

Ejemglo 5.

4,5 partea de amcetzto de sodio deshidratado y 4,5 par-
tes de sosa calcinade sor. mantenidas en ebullieién con 138
partes de nitrobenzol, hasta que hayan quedado destiladas
18 partes de nitrobenzol. Después del enfriamiento a 190-
200° (temperatura del bafio de aceite) se afiaden 5,8 partes
de 2,8-dibromcriseno, obtenido por dibromizaeidén de criseno
en nitrobenzol, 10,5 partes de l-amino-5-benzoilaminoantra=
quinona y 0,4 partes de cloruro de cobre, removiendo duran-
te 16 horas a la temperatura indicada. Ahora se filtra en
caliente, se lava el radical con nitrobenzol separando des-
pués el nitrobengol por destilacién con vapor de agua y so-
metiendo a la cocecidén el colorante con dcido clorhfdrico
diluido para su purificacién subsiguiente, filtrando, la-
vando y secando después. Se obtiene un muy bdbuen rendimiento
en pequeflas agujas de color olivo-pardo que tifien el dcido
clorhfdrico de color pardo-rojo y gue poseen un punto de
fusién encima de 460°. Segin el anélisis, estamos frente al

di-(5’=benzoilamino-1’-antraquinonil)-2,8-diaminocriseno.

Bjemplo 6.

3,8 partes de 2,8-dibromecriseno, obtenido por dibro-

mizacién de criseno en nitrobenzol, 7,5 partes de l-amino-
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-5-benzoilamino-8-metoxiantraquinona, 3 partes de sosa calci-
nada, 3 partes de acetato de sodio deshidratado y 0,3 partes
de cloruro de cobre son repartidas en 72 pertes de nitroben-

zol y mantenidas durente 16 horas & una temperatura de 190-
2000, La mezcla de reaccidén es filtrada en caliente siendo
lavedo el radical con nitrobenzol, benzol y elcohol y someti-
do a la coccién con dcido clorhfdrico diluido para su purifi-
cacién. Se consigue un buen rendimiento en prismas pequefios
de color violets-pardo que se disuelven en &acido clorhidrico
concentrado con color pardo y que poseen un punto de fusién
encime de 4609, Segin el anédlisis, nos hallamos en presencia
de un di-(5’-benzoilamino-8’-metoxi-1l’-antraquinonil)-2,8-
diaminocriseno.

Ejemplo 7.

11,6 partes de 2,8-dibromcriseno, 15,3 partes de 1-
amino-4~metoxiantraquinona, 9 partes de acetato sddico des-
hidratado y 9 partes de sosa calcinada, asi como 0,9 partes
de cloruro de cobre son repartidas en 200 partes de nitro-
benzol y mantenidas durante 16 horas a una temperatura de
193-2039, La mezcla de reaccién es filtrada en caliente,
siendo lavedo el radical con nitrobenzol asi como benzol y
sometido a la coccién para su purificecién, primero con &ci-
do clorhfdrico diluido y luego con alcohol. Se obtiene un
buen rendimiento de un polvo verde oristalino, que se di-
suelve en 4cido clorhf{drico concentrado con color violeta-
azul y que posee un punto de fusién situado encima de 460°.
En virtud del anélisis, resulta el di-(4’metoxi-l’-antraqui=
nonil)-2,8-dieminocrisenc.

De modo pafecido pueden ser obtenidos los euerpos si-

guiente:
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1) producto de condensacién + 2 mol. de l-amino-8-ben=
de 1 mol. de 2,8-dibromeriseno zoilaminoantrequinona.
Agujas pequefias de oolor
pardo hasta oliva.Hy504
cone. naranja.

2) » 2 mol. de 4,4’-diemino-
1,1’-diantrimid. polvo
azul-negro.

Hp804 cone.:azul-verde.

3) » 2 mol. de l-amino-4-anili=
noantraquinona. Agujas pe-
quefias violetas-azul.
Ho804 Cone.: azul

4) ” 2 mol. l-amino-34K) 4. -
benzantraquinonacridcia.
Polvoverde.

Hp804 conc.:gris-violete-
negro.

5) » 2 mol. l,4-diaminocantra=
quinona, Polvo. negro-azu_
lado.

Hy804 conc.: azul.

Ejemplo 8.

9 partes de acetato sbédico deshidratado y 9 partes de
sosa caloinada son mentenidas en ebullicién con 480 partes
de nitrobenzol hasta que 48 partes de nitrobenzol queden des-
tiladaa. Después del enfriamiento a 160-1652, se afiaden 23,2
partes de 2,8-dibromcriseno obtenido por dibromizacién de
ocriseno en nitrobenzol, 21 partes de l-amino-4-benzoilamino=
antraquinona y 0’75 partes de cloruro de oobre y se remueve
durente 16 horas a 160-1659. A continuacién se filtre en ca-
liente, se lava el radical con nitrobenzol, benzol y alcohol,
y para fines de purificacién se somete a coceidén con écido
clorhfidrico diluido, se separa por filtracién, se lava y ex-
trae nuevamente con slcohol. Después de la recristalizacién
deq - clornaftalina, se cbtiene un buen rendimiento en agujas
pequefiags azules que se disuelven en écido clorhidrico concen-
trado con color amerillo-verde que pronto se convierte en

olivo~pardo, y se descomponen a 3800,
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Egemglo g.

3 partes de acetato de sodio deshidratado y 3 partes

de svsa calcinada son mantenidas en ebullicidn con 240 partes
de nitrobenzol hasta que queden destiladas 30 partes de ni-
trobenzol. Después del enfriemiento & 190-200°, se afiaden !
12,9 partes del producto de transformacién obteﬁido en el ejen-
plo 8, 6,9 partes de l-amino-5-benzoilaminoantraquinona y
0,3 partes de cloruro de cobre, removiendo & esta temperatura
durente 16 horas. Después se filtra en caliente, se lava el
radical con nitrobenzol, benzol y alcohol, y se le somete a
coccién con 4cido clorhfdrico diluido para su purificeocién,
separando por filtracién, lavando con agua y secando final-
mente. Se obtiene un muy buen rendimiento de un polvo azul-
pardo, que puede ser recristalizado deq -clornaftalina, que
se descompone & 434° y que tifle el &cido clorhfdrico concen-
trado en color pardo. Segin el anélisis, se obtiene un (5°-
benzoilamino-1’-antraquinonil)-(4’-benzoilamino-1l’-antraqui=

nonil) 2,8-diaminocrisenc.

Ejemplo 10.

9 partes de acetato safdico deshidratado y 9 partes de
sosa caloinada son mantenidas en ebulliocidén con 480 partes
de nitrobenzol haste que queden destiladas 48 partes del ni-
trobenzol. Después del enfriamiento a 160-1659, se afiaden
23,2 partes de 2,8-dibromcriseno, obtenidas por dibromiza-
cibén de oriseno en nitrobenzol, 20,6 partes de l-amino-5-
benzoilaminoantraquinona y 0,75 partes de cloruro de cobre
y se remueven durante 16 horas a 160-165°. A continuacién
se filtra en caliente, se lave el radioal con nitrobenzol,
benzol y alcohol; para fines de purificacién se le separa
por coceién con £cido clorhfdrico diluido, se filtra, se lava

y se extrae nuevamente con alcohol. Se obtiene un buen rendi-
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miento de pequeflas agujas de color olivo-pardo, gque se di-
suelven con color pardo en Acido clorhidrico concentrado, y

que poseen un punto de fusién encima de 3000.

Ejemplo 1l1.

1,5 partes de acetato sédico deshidratedo y 1,5 pertes
de sosa calcinada son mentenidas en ebullicién con 120 par-
tes de nitrobenzol hasta que queden destiladas 12 partes del
nitrobenzol. Después del enfriamiento a 193-200°, se afladen
6,5 partes del producto de transformacidn, obtenido en el
ejemplo 10, 3,5 partes de l-amino-5-benzoilaminoantraquinona
y 0,15 partes de oloruro de cobre y se remueven durante 16
horas a una temperatura superior a 194-2040, Luego se filtra
en caliente, se lava el radical con nitrobenzol, benzol y al-
cohol, se separa por cocelén para su purificacién, con &cido
clorhidrico diluido, se filtra, se lava y se extrae nuevamen-
te por coceién con alcohol. Se obtiene oon muy buen rendimien-
to el di-(5’-benzoilamino-1’—antraquinonil)—z,8—diaminoori—

seno descrito en el ejemplo 5.

Ejemplo 12.

1,95 partes de 2,8-dibromecriseno, 3,85 partes de 1l-
amino~5-(p-metoxi-)benzoilaminoantraquinona, 1,5 partes de
acetato sbédico deshidratedo, 1,5 partes de sosa calcinada y
0,15 partes de cloruro de oobre se reparten en 60 partes de
nitrobenzol secado, y se remueve durante 18 horas a una tem-
peratura de 193-203°. La mezcla de reaccién es filtrada en
caliente, se lava el radical con nitrobenzol, benzol y alco-
hol, y para fines de su purificacidén se separa por coceidn
con &cido clorhfdrico diluido; luego se filtra, se lava y

ge geca. Se obtiene un buen rendimiento en polvo pardo-rojo,

]
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que se disuelve en &cido clorhfdrico concentrado con color

pardo y que posee un punto de fusién situado encima de 4600°.

Ejemplo 13.

1,95 partes de 2,8-dibromcriseno, 3,9 partes de l-amino-}

5-(p-cloro-) benzoilaminoantraquinona, 1,5 partes de acetato
sédico deshidratado, 1,5 partes de sosa c¢alcinada y 0,15 par-
tes de cloruro de cobre se reparten en 60 partes de nitroben-~
z0l secado, y se remueve durante 18 horas a una temperatura
de 193-203°. El producto de reaccibn se filtra en caliente y
se lava el radical con nitrobenzol, benzol y alcohol; para su

purificacién se le separa por coccibén con 4cido clorhfdrico,

se filtra, se lava y se seca. Se obtiene un buen rendimiento
en polvo pardo-obscuro, que se disuelve con color pardo y que
posee un punto de fusién situado encima de 4600,

Se consiguen productos andlogos cuando se sustituye el
l-amino-5-(p-cloro-)benzoilaminoantraquinona por l-amino-5-

(m-cloro-)benzoilaminoantraquinona.

Ejemplo 14.

3 partes de acetato sédioo deshidratado y 3 partes de
sosa calcinada son mantenidas en ebullicién con 96 partes de
nitrobenzol hasta que hayan quedado destiladas 12 partes de
nitrobenzol. Después del enfriamiento a 193-203° (temperatura
del baflo de aceite) se afiaden 3,9 partes de 2,8-dibromcriseno,
5,8 partes de l-amino-5-acetilaminoantraquinona y 0,26 partes
de cloruro de cobre y se remueve durante 18 horas a la tempe-
ratura indicada. Después se filtra en caliente, se lava el
radical con nitfobenzol, benzol y aleohol, se le separa por
coceoibén para su purificacién con 4cido clorhidrico diluido,
se filtra, se lava y se seca. Se obtiene un muy buen rendi-

miento en pequeflas agujas de color olivo-pardo, que se disuel-
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ven en &cido olorhfdrico concentrado oon color rojo y que

poseen un punto de fusidén situado encima de 4600°,.

Ejemplo 15.

1,5 partes de acetato sbdico deshidratado y 1,5 partes
de sosa calcinada son mantenidas en ebullicidén con 72 partes
de nitrobenzol hasta que hayan quedado destiladas 12 partes
de nitrobenzol. Después del enfriamiento a 190-200° (tempe-
ratura del bafio de aceite) se afiaden 1,95 partes de 2,8-
dibromeriseno, 2,6 partes de 5-amino-l,9-antrapirimidina
asi como 0,15 partes de cloruro de cobre y se remueve du-
rante 24 horas a una temperatura de 196-2060. Después se
filtra en caliente, se lava el radical con nitrobenzol, ben-
zol y alcohol, y para fines de purificacidén se separa por
coccién con 4cido clorhidrico diluido, se filtra, se lava
el radical y se separa nuevamente por coccién con alcohol.
Se obtiene un muy buen rendimiento en polvo pardo-oliva
cristalino, que tifie el dcido clorhidrico concentrado en co-
lor olivo-pardo, que posee un punto de fusién situado encima
de 460° y que tifie el algodén procedente de la cuba parda
en tonos verde-gris.

Ejenplo 16.

3 partes de acet$ato sédico deshidratado y 3 partes
de sosa calcinada son mantenidas en ebullicién con 120 par-
tes de nitrobenzol hasta que queden destiladas 12 partes de
nitrobenzol. Después del enfriamiento a 190-200°0 se afiaden
3,86 partes de 2,8-dibromcriseno, 5,7 partes de 4-amino-N-
metil-l,9~antrapiridona as{ como 0,3 partes de cloruro de
cobre, remdviendo durante 24 horas a 196-2062. Ahora se fil-
tra en caliente, se separa por lavedo, y para fines de pu-

rificacidén se somete a coccibn con dcido clorhfdrico dilui-
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do; luego se filtra, se lava y se seca. Se obtiene un muy
buen rendimiento en polvo pardo cristalino, que tifie el 4ci-
do clorhfdrico concentrado en color violeta y que posee un
punto de fusién encima de 4600, Segin demuestra el anédlisis,
ge trata de un producto de condensacién de 1 mol. de 2,8-

dibromcriseno y 2 mol. de 4-amino~N-metil-l.9-antrapiridona.

Ejemplo 17.

3 partes de sosa calcinada y 3 partes de acetato sédico
deshidratado son montenides en ebullicién con 108 partes de
nitrobenzol hasta que queden destiladas 12 partes de nitro-
benzol. Después del enfriamiento a 193-203%0, ge afiaden 3,86
partes de 2,8-dibromeriseno, 7,6 partes de l-amino-5-cimna=
moilaminoantraquinona asi como 0,3 partes de cloruro de co-
bre, remiviendo a esta temperatura durente 24 horas. Después
se escurre en caliente, se lava el radical y para fines de
purificacién se le separa por coceidén con decido clorhfdrico
diluido, se filtra, se lava y se separa nuevamente por coc-
oidén con alcohol. Se obtiene con muy buen rendimiento un pol-
vo pardo, que se disuelve en fcido clorhfdrico concentrado
con color pardo.

Cuando se condensa 1 mol. de 2,8-dibromcriseno con 2
mol. de l-amino-5-/5 -piridoilaminoantraquinona, se obtiene
un polvo pardo-oliva, que se disuelve en 4cido clorhidrieo
concentrado con color rojo.

1l mol. de 2,8-dibromcriseno condensada con 2 mol. de
l-amino-5~(2?-antraquinonoil )~aminoantraquinona, dan un pol-
vo pardo que tifie el deido clorhidrico concentrado de color
rojo~pardo. Tifie el algoddén procedente de la tina parda en

tonos pardo-oliva.

Ejemplo 18.
4,7 partes de aminodibenzantrona finamente pulveriza-
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das, 1,95 partes de 2,8-dibromecriseno, 1,5 partes de acetato

sédico deshidratado y 1,5 partes de sosa oalcinada, as{ como
0,2 partes de cloruro de cobre son repartidas en 120 partes
de nitrobenzol y mantenidas durasnte 22 horas a una tempera-
tura de 208—2120. La mezcla de reaccién se filtra en oalien-
te y el radical es separado por lavado ocon nitrobenzol, ben-
zol y alcohol; para fines de purificacién se le separa por
coceibn con dcido clorhfdrico diluido. Se obtiene con buen
rendimiento un polvo negro, que se disuelve en &cido clorhi-
drico concentrado con color violeta-rojo, y que posee un
punto de fusién encima de 4600 y tifie el algoddn procedente

de la tina azul en sélidos tonos grises-verdosos.

Ejemplo 19.

9,7 partes de (4’-benzoilaminoantraquinonil)-l’,2-
amino-8-bromcriseno obtenidas segin el ejemplo 8, 6,9 partes
de l-amino-4-anilinoantraguinona, 2,5 partes de acetato sé-
dico deshidratado y 2,5 partes de sosa calcinada asi como
0,3 partes de cloruro de cobre son repartidas en 120 partes
de nitrobenzol secado y removidas durante 16 horas a una
temperatura de 193-203°. La mezcla de reaccién es filtrada
en caliente, lavada y separada por coccidn con dcido clorhi-
drico diluido para fines de su purificacidén. Se obtiene oon
muy buen rendimiento un polvo azul obscuro que se disuelve
en dcido clorhfdrico concentrado con color verde neutro.
Segin el anélisis, se trata de un (4’-benzoilamino-1’-antra=
quinonil)(4’-anilino-1’-antraquinonil)-2,8 diaminocriseno.

Ejemplo 20.

3,25 partes de (4’-benzoilaminoantraquinonil)-1’,2-
amino-8-bromcriseno, obtenido segin el ejemplo 8, 1,8 par-
tes de 4—amino—2-(N)1-benzantraquinonacridona: 1,5 partes

de acetato sédico deshidratado, as{ como 0,15 partes de clo-

91,5 partes de sosa calcinade y
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ruro de cobre son repartidas en 70 partes de nitrobenzol secado

y mentenidas durante 24 horas a una temperatura de 196-206°.

La mezcla de reaccién es filtrada en caliente, se lava el ra-
dical con nitrobenzol, benzol y alcohol, y para fines de pu-

rificacién se le separa por coccién con dcido clorkfdrico di-
luido. Se obtiene con muy buen rendimiento un polvo azul gue

se disuelve en 4cido clorhfdrico primero con color pardo-rojo
y luego con color pardo-cliva, y que posee un punto de fusién
encima de 460° y tifie el algodén procedente de la tina oliva

en tonos verdes.

_Ejemplo 21._

Se amasa detenidamente 1 parte del colorante del ejem-
plo 18, dltimo pérrafo, con 6 partes en volumen de lejia de
sosa cdustica 360 Bé y 100 partes de sgua de 40-500, ge afia-
den 2 partes de hidrosulfito y se trata en la tina durante
1/2 hora a la temperatura indicada. Al bafio tintéreo se afia-
den 3 partes en volumen de lejfa de sosa ciustica 36° BE,
ag{ como 1 parte de hidrosulfito, y se le aumenta con inclu-
gidén de la tina de base a 2000 partes en volumen, afladiendo
luego la tina de base. Se introducen 50 partes de algoddn,
se manipula durante 1/4 de hora y se tifle durante 1 hora a
50-60°; luego se retuerce, se oxida durante 1/2 hora al sire,
se lava, se acidula y se jabonea hirviendo. El algoddn es te-
fiido en tonos pardo~-oliva.

Ejemplo 22.

Se amasan detedidamente 0,5 partes del colorante del
ejemplo 19 con 4 partes en volumen de lejfa de sosa ciustica
360 Bé y 100 partes de agua de 25-300, se afiade 1 parte de
¥hidrosulfito en polvo concentrado y se trata en la tina du-
rante media hora a la temperatura indicada. El1 bafio tintéreo

es obtenido como sigue:
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900 partes en volumen de liquido de lavaje, 1 parte en
volumen de lejfa de sosa cédustica 360 Bé, 0,5 partes de hi-
drosulfito concentrado. En este bafio se vierte el colorante
tratado en la tina y se tifie durante 1 hora a 25-30° C. Des-
puée de un tefiido de 1/4 de hora, se afiaden 10 partes de sal
comin o sulfato sédico neutro calcinada. Despuéds del tefiido
se retuerce, se oxida al aire, se lava y se revela hirviendo
durante 1/2 hora con 5 partes de jabén y 2 partes de sosa
por litro. El algoddén resulta tefiido en sbélidos tonos gri-
gses-verdosos.

Ejemplo 23.

Se amasan detenidamente 0,5 partes del colorante del
ejemplo 16 con 4,5 partes en volumen de lejfa de sosa céus-
tica 36° Bé y 100 partes de agua de 50-608, ge afiaden 1,2
partes de hidrosulfito y se trata en la tina durante 1/2 ho-
ra a la temperatura indicada. Al bafio tintéreo se afiaden 1,5
partes en volumen de lejfa de sosa céustica 36°Bé, se intro-
ducen 20 partes de algodbén, se tifie durante 3/4 de hora a
50-60°, se retuerce, se oxida durante 1/2 hora al aire, se
lava, se acidula y se jabonea hirviendo. El algodén resulta

tefiido en tonos verde-grises.
NOTA

Es pbjeto de esta patente de invencién que se solicita
»Procedimiento para la obtencién de derivados del criseno”,
que se caracteriza y define por las reivindicaciones siguien-
tes, que constituyen su novedad y sobre las cuales ha de re-
caer la propiedad y explotacién exclusiva:

1l.- Procedimiento para la obtencién de derivados del

eriseno, caracterizado porqué se transforman productos sus-
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Lo
titutivos de halégeno del criseno con compuestos tales que
contienen a lo menos un &tomo de hidrégeno combinado con ni-
trégeno, as{ como grupos capaces de ser tratados en la tina.

2.~ Procedimiento para la obtencién de derivados del
criseno.

La presente memoria consta de diez y siete hojas folia-

des y escrites a méquina por una sola cara.
Barcelona, 11 de Junio de 1938.
SOCIEDAD PARA LA INDUSTRIA QUIMICA EN BASILEA

b.a. JAIME ISERN
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