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Ls presente invencidn ce reficre a un procediwiento pa-

rs la preparacidn de cclorantes para seda artilicial al acetato.
Se ha euncontrado gue pueden prevararse valiosos coloran-
tes para seda ariificial szl acetate, de ucdo particularmente sen-—
cillo v conveniente, vi ze hace rcaccionar amonfaco con 1, 4-did

Zzigntraguinona, en precsencia de vn leucocouwpucssto ds una antra-
guinona gue estd substitufda eu »osicidén 1 y 4 »OT Sencos Srunos

oxi o zrupos amino, cimultdncamente con wie anina elifdtica, oxi-

dzndo sexuldawente los leucoco.wuzsstos existentes en la mezcla

asi obtenida.

Coro leucocoopuestos de la clase indicada pusden utili-
zarse, nor cjewplo, el leucoco:rpuesto e la 1,4-Cioxianiraguino-
na, de la 1l,4-dlarvinocaniraquineg, o de la l-oxi-4-aninoantrayui-
110118 «
intre las auines aliidticas proporeiocnan buenos resuliados, au-



posicién con amoniaco y, eventualmente con la alquilamina. Como

reductores enfran en consideracidn, por ejemplo, polwo de cinc

o hidrosulfito sédicoe.

Las tranposiciones del presente procedimiento seefectdan

5. convenientemente en medio acuoso y en presencia de un disolvente

orgdnico, hidrosoluble, como por ejemplo metanol o etanocl. Una

temperatura reacciocnal moderadamente aumentada, por ejemplo de

60 a 120° garantiza, en general, un transcurso sin dificualtad

de las reacciones del presente procsdimiento.

10. , Le transposicidén con amoniaco y una amina alifdtica se
lleva a cabo, convenientemente, en recipiente cerrado y bajo pre-
sifén. Bs de suponer que en esta operacidbn se substituyen en el
leucocompuesto, primero, los grupos oxi por grupos amino y gru-
pos alquilamino, o respectivamente, los grupos amino por grupos

15. alquilamino; los leucocompuestos asi formados, substitufdos en
posicidén 1 y/o 4 por grupos am_ino o, respectivamente, grupos
alquilamino, entonces son aptos para transformer, evidentemente,
por reduccidn la 1l,4-dioxiantraguinons en leucocompuesto, en cu=
ya operacién ellos mismos son transformados por oxidacién en las

203 antragquinonas respectivase. De este modo ambas reacciones tienen
lugar probablemente de modo paralelo hasta que se ha consunido
précticamente toda la l,4-dloxiantraquinona. Pinalmente se obtie-
ne una mezcla de l,4~diemincantraquinons, l,4-digquilenmincantra-
quinona, ¥ l-amino—4-alquilaminoantraquinona, asi como de los leu-?

25. cocompuettos de tales materias.

Despues de efectuada la transposicidn con el amoniaco y

lg amina glifdtica, los leucocompuestos han de ser oxidados, lo

cual tiene lugar, ventajosamente, sin segragacidén intermedia. Al
efecto pueden utilizerse los oxidantes ususlas pars tales oxida-

30. ciones, como por ejemplo, cloratos slcalinos, o aire, bajo adi-
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cidn de acetato de cobre y/o piperidina. Resulta particularmen—
te ventajoso el dcido 3-nitrobenzol-l-sulfdnico que es empleado,
convenientemente, en forma de una sal alcalina.

Los productos obtenibles de acuerdo con el presente proce-
dimiento son wvaliosos colorantes, en parté nuevos, gque pueden ser
utilizados para el tefiido de diversos materialgs. Son apropiados
ante todo, pars tefiir dsteres celuldbsicos como la seda artificial
al acetato u hojas de acetato de celulosa, asf como de fibras sin-
téticas, por ejemplo las de superpoliamidas, o superpoliuretanos.
Los colorantes se distingueh con esta utilizacién, en general,
por su rendimiento particularmente bueno. Iventuglmente los pro-
ductos obtenibles segin el presente procedimiento pueden servir,
asimismo, como productos intermedios, por ejemplo pars la pre-
paracidn de colorantes de tina a base de antraquincna.

BEn los siguientes ejemplos las partes significan, en tan- F
to que no se observe otra cosa, partes en peso, los tantos por
ciento porcentajes en peso y las temperaturas estan indicadas en
grados Celsiuse. '

EJENMPLO 18

80 partes de l,4~-dioxiantraquinona y 25 partes de leucogl,;
4-dioxiantraquinona son calentadas en 400 partesv de metanol con
30,5 partes de beta-oxietilamina y 90 partes de amoniaco acuoso
al 25 por ciento en autoclave agitador, primeroc, durante 5 horas
a 60° ¥, luego durante 12 horas a 100°. Seguidamente se adiciona
una solucidn de 10,5 partes de 3-nitrobenzol-l-sulfonato sdédico
en 150 partes de agua y se mantiene el conjunto durante 4 horas
mds a 100°. Después del enfriamiento se filtra y el residuo es la—;
vado con ague. El1 colorente, asi obtenide +tifie, segdn los proce— ﬁ
dimientos de dispersién usuales, la seda artificial al acetato

en tonos de un violeta azulado muy intenso.
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Bn lugar de beta-oxietilamina se puede utilizar, gsimis-
mo, gamma-oxipropilamina, o beta gamma-dioxipropilamina.
| 80 partes de l,4-dioxiantraguinona y 25 partes de leuco--
-1,4-dioxiantraquinona son calentadas en 400 partes de metanol
con 36,2 partes de isopropilamina y 112, 5 partes de amoniaco
acuoso al 25 por ciento en un autoclave agitador, primero 5 horas
a 60° y luego durante 12 horas a 100°. Seguidamente el colorante
es oxidado y aislado segin las indicaciones del ajemplo l. Z1 co—
lorante obtenido de este modo tifie la seda artificial al acetato
en tonos algo méds rojos que el colorante obtenible segin las in-
dicaciones del ejemplo 12, pérrafo 1¢.
EJERMPLO 38

80 partes de 1,4-dioxiantraguinona y 25 partes de leuco-

~l,4-dioxientraquinona son calentadas en 400 partes de metanol
con 16 partes de metilemina y 112,5 partes de amonfaco acuoso al
25 por ciento en autoclave durante 5 horas a 60° ¥y luego 12 horas
a 100°. Entonces se oxida ¥y aisla el colorante como en el ejemplo
le, Tifie la sede artificial al acetato en tonos violeta que ti-
ran considerablenmente méds al azul que el colorante obtenible se-
gin el primer @arrafo del ejemplo 1¢;

Se obtienen colorantes similares, si se utiliza, en vez de
metilamina, etilamina, n-propilamina, o an-butilanina.
EJEIPLO 4¢
7 Sé procede como en el ejemplo %¢, parrafo 12, pero se
emplea en vez de 16 partes sélo 10 partés de metilaﬁina, obte-~
niendo de esta manera un colorante que tifie la seda artificial

al acetato en tonos similares a los obtenidos con el colorante,

preparable segin el ejemplo 1%, parrafo 1¢%.

Colorantes similares son obtenidos, si se utiliza en lu-
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gar de 10 partes de metilamina, 15 partes de etilamina, 26 partes
de n-propilamine, é§ 25 partes de n-butilamina.

EJEMPLO 52 |
léO partes de'1,4—dioxiahtraquinona y 50 partes de leuco-
5. -1,4—dioxiantraquinona son calentadas. en 800 partes de metanol con
75 partes de butilamina seoundaria y 225 partes de solucién de
amonfaco metilalcohdélico al 25 por ciento, en autoclave, 5 horas
a 60° y seguldamente durante 12 horas a 100°. Se oxida y aisla
como en el ejemplo 1l2. El colorante tifie la seda artificial al

10. acetato en tonos muy‘similares e los del ejemplo 2¢2.

EJEMPLO_68 |

N .0;5 partes del éolorante obtenido seginnel ejemplo 12,
pédrrafo 12, son empastadas del mocdo usumsl. A la pasta, al 20% apro-
ximédémente, ée adicionan aproximadamente 105 partes de una éo;u—

15, cidn jabonosa, preparada con ague descalcarizada, caleﬁtadafé?éoo

y é g. de jabén por litro, mezclendo bien a fondo. Se adiciona
toda la mezcla a un bafio tintéreo de 3000 partes de agua descal-
carizada que contiene 6 partes de jébén. Seguidémente se introdu-
cen 100 partes de seda artificial el acetato a 40° , se hace subir

20. 1a‘temperatura panlatinamente a 80° y se tifie durante una hora a

80°. Seguidamen te el género es enjuagado y terminado del modo
usual. La sédé artificial al‘acetatc queda tefiida en tonos de un
violetalazulado inteiiso y sdélido. |

La invencidn, en su esencialidad, puede ser desarrollada

25. en_otrasrvarianﬁes que difieran en detalle de la indicada a toi-

tulo de ejemplo y a las cuales alcanzard igualmenté la prbtec—

ciéh que se receba. Podrd, pues, realizads con los medios y apa-
ratos mds adecuados, por quedar todo éllo comprendido dentro del

espiritu de las reivindicaciones.
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Hecha la descripccién del invento, se hace constgr que la
presente patente .de invencidn, se acoge a los derechos de prio-
ridad de la solicitud de patenté sulza n¢ 80.%362 depdsitada el
dfa 30 de mayo de 1952, y se reivindican‘como nuevas y de propia
invencién las siguientes reivindicaciones:

12 Procedimiento para la preparacidn de colbrantes para
seda artlificial al acetato, caracterizado porque se hace reaccio-
nar amoniaco con 1;4—aioxiantraquinona, en presencia de un leﬁp
cocompuesto de una antraguinona que estd substitufda en posicidn -
1 y 4 por sendos grupos nidroxilo, o gfupos amino, simulténeagen-
te con wuna amina alifdtica, y que se oxida seguidamente el leuco;
gpmpueéto contenido en la mezcla asi obtenida. '

22,- Procediniento segin la reivindicacién la, oafacteri-

zada porque se utiliza por cada mol de la mezcla que se compone

. i} _ :
‘de 1,4-dioxiantraquinona y leucocqfuestoy aproximadamente un mol

de -amine aiifética y més de un mol, de preferencia aproximadamente
dos & tres moleé de smonfaco.

32,- Procedimiento segidn una de las reivindicaciones iﬁ-y
é&, caracterizado porque la proporcidn cuantitativa de l;4—dio£ian-
traquinona: leucocompuesto es dera lo mennos 1 ¢ 1 y, de preféren-
cia aproximadamente 4 : 1.

" 48,- Procedimiento segﬁn,una de las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado pérque se produce el leucccompuesto en la_misma.mez-
cle reaccional por adicidén de wn agente redﬁctor. -

52,- Procedimiento segin uha.dé las reivindicaciones 1 &3%
caracterizado porque se utiliza el leupocompuésto de la 1l,4-dia-

xientraquinonae.
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62.— Procedimiento segin une de las reivindicaciones 1 g

|
!
i
i
!

dieminoantraquinona.
72.- Procedimiento segin una de las reivindicaeciones 1 a
6, caracterizado pomque las reaccibnes se llevan a cabo en medio
acuoso y en presencia de un disolvente orgénico hidrosoluble;
85.—.Procedimiento segin une de las reivindicaciones 1 s
7, caracterizado porque las reacciones se efectuan a temperaturaslé
moderadamente elevadas, de preferencia entrse 60° a 1200, conveniegé

i

temente, bajo presién. |

98,.~ Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a

8, caracterizade porgue se utiliza dcido 3-nitrobenzol-l-sulfd-

na ..

108.- Procedimiento seglin una de las reivindicaciones 1 a
9, caracter izado pogque la oxidacidén se lleva a cabo sin segrega-
eidén intermedisa.

11e.- Procedimiento seglin una de las reivindicaciones 1 a

© 10 caracterizado popque se utiliza una amins alifdtica de peso mo-

lecular bajo, por ejemplo con 1 a 4 dtomos de carbono gue puede
contener, asimism_o grupos de 0xi. |

12#,.~ Procedimiento para la prepar&cidén de colorantes para
seda aftificial al acetato.

Segin se describe y reivindica en la presente memoria des-
eriptiva que consta de 8 hojas,folia@as ¥ escritas a méqﬁina por

una sola caras

Madrid, a 20 dg Mayo de 1953% .
CIBA SOCI¥TE ANONYME .
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