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MEMORIA DESCRIFTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la preparacion de colorantes indigoides.
Se ha encontrado que se obtiene valiosos colorantes

indigoides que corresponden a la fdérmula
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si se condensa un a-halégeno—l,2-naftoxitiofeno con ipatina
o, preferentemente, con sus derivados halogensdos en el nu-
cleo bencenico.

Una materia de partida particularmente apropiada para
el presente procedimiento es el 8-cloro-l,2-naftoxitiofeno.
Este puede ser obtenido segun procedimiento conocido por cie-
rre de anillo mediante cloruro de aluminio en el cloruro de
dcido B-cloro-l-naftil-tioglicélico.

Como segundo componente entran en oonsideracién, ade-~
més de la isatina no substitufda, ante todo los derivados de
la isatina halogenados en el nicleo bencénico, particularmen-
te los mono- y dibromoisatinas.

Se muestra particularmente valioso el colorante gque
es obtenido si se condensa el 8~-cloro-l,2-naftoxitiofeno con
5,7-dibromoisatina,

La condensacidén puede ser causada de modo conocido,
reuniendo los componentes en un disolvente indiferente, como
benceno, o© én un benceno clorado, particularmente monocloro-
benceno, por ejemplo a temperatura ligeramente aumentada.

Se muestrea como particularmente conveniente el llevar
a cabo el cierre de anillo del cloruro de acido 8-cloro-l-
-paftil-tioglicdlico para formar el 8-cloro-l,2-naftoxitiofe-
no y su subsiguiente condensacién con la isatina, en el mismo
medio reacciongsl, por tanto, sin aislamiento del producto in-
termedio.

Los colorantes obtenidos, pero particularmente el co-

lorante de formula
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pueden utiligzarse de modo conocido para el tefiido de los ma-
teriales mas diversos, como laﬁa, seda, fibras superpoliami-
dices, seda artificial al acetato, pero particularmente de
fibras a base de celulosea natural y regenerada. No obstante,
resultan particularmente apropliados para la estampacion segun
los procedimientos usuales, por ejemplo también en megela con
otros coloranteS‘fina. Con ellos se obtiene estampaciones de
tonos pardos opacos gque se distinguen por buena solidez a lugz
¥y frote.

Los colorantes también pueden ser transformados, de
modo conccido, en leucoesterderivados, particularmente en de-
rivados del leucodster sulfirico, y ser utilizados segin los
métodos usuales en esta clase de colorantes para el teflido ¥
la estampacidn.

| En los siguientes ejemplos, s8i no se indica otra cosa,
las partes significan partes en peso, los porcentajes tantos
por ciento en peso, y las temperaturas estan indicadas en gra-
dos Celsius.

EJEMPIO 1,

253 partes de dcido 8-cloro-l-naftil-tioglicdlico,
1800 partes de clorobenceno, y 98 partes de tricloruro de
fosforo, son calentadas a 95o y mantenidas durante unas horas
a esta temperatura. Después del enfriamiento a 450 ge ihcor-
pora 140 partes de cloruro de aluminio, a cuyo efecto se for-
ma por cierre de anillo el 8-cloro-1l,2-naftoxitiofeno. A esta

masa reaccional se afiade una auapensién de 305 partes de 5,7-
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-dibromo-isatina en 500 partes de clorobenceno y se calienta
a 95°, Al cabo de breve tiempo se forma un colorante pardo
oscuro. Para alslarlo se destila con vapor de agua el cloro-
benceno, El1l producto remanente es filtrado, purificado con
lejia de sosa dilu{da, y secado. E1l colorante forma un polvo
violetapardusco que se disuelve en Acido sulfirico concentra-
do, dando un color rojo vinoso, y tifie al algoddn de tina
amarilla, dando tonos pardonegruzcos.

EJEMPLO 2.

Si en el ejemplo 1 se substituye la 5,7-dibromoisati-
na por 216 partes de 5,7-dicloroisatina, entonces se obtiene
un colorante de similares propiedsades.

EJEMPLO _3, 7

Si en el ejemplo 1 se substituye la 5,7-dibromoisati-
na por 226 partes de S5~bromoisatina, entonces se obtiene
igualmente un colorante de similares propiedades.

EJENPLO 4,

Si en el ejemplo 1 se substituye la 5,7-dibromoisati-
na por 147 partes de isatina, entonces se forma un polvo par-
do que se disuelve en &cido sulfirico concentrado dando un.
color violétarrojizo y que tifie al algoddén de tina emarilla
en tonos pardos.

EJEMPLO 5, _

30 partes del colorante obtenido segin el ejemplo 1,
son bien humectadas con 20 partes de alcohol y 120 parteé de
agua, siendo seguidamente megcladas con 700 partes de espesa-
tivo de potasa, 30 partes de lejfa de sosa de 3g° Bé, 20 per-
tes de hidrosulfito soédico, calentando a 50-600. Después del
enfriamiento se adiciona aun 80 partes de formaldehido sulfo-

xilato sddico y se muele en el molino de colorantes en hiumedo.
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Después de 1la eatampacién ¥y el secado se vaporiza durante 8
horas en el Natherplatt exento de aire, se enjuaga en agua
fria, seguidamente se reoxida a 40°, se enjuaga con 3 partea/
/litro de perborato y 2 partes de dcido acético al 40%, y se
Se enjabona durante 10 minutos a 80-900. Finalmente se enjuaga
bien otra vesz.
Preparacidén del espesativo de potasa:
70 partes de almidon de trigo son bien amasadas con una meg-
cla de :
10. 100 partes de agua,
100 partes de glicerina, seguidamente mezcladas con
170 partes de tragacanto 60 : 1000,
140 partes de British Gum. El conjunto es hervido durante 1/2
hora y enfriado bajo agitacién., Seguidamente se afiade
5. 170 partes de potasa disueltas en
_250 partes de agua, otra vez brevemsnte hervido y enfriado.
1000 partes = 1 kg.
La invencidn, en su esencialidad, puede ser desarro-
llada en otras formas de realizacion, gque differen en detalle
20. - de las indicadas a titulo de ejemplo, & las cuales alcanzara
igualmente la proteccién‘que se recaba. Podra, pues, llévarse
a la préctica con los medios, porcentajes, temperaturas, y
apardtos més adecuados, por quedar todo ello comprendido en

el espfritu de las reivindicaciones.
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidn, se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridad suiza nimero
21846 del 7 de Julio de 1955.

1. Procedimiento para la preparacicén de colorantes
indigoides de formula general
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en la cual significan

Hal  Thaldgeno, y

n un numero que vale de 1 a 3,

caracterizado porque se condensa un 8-haldgeno-
-l,2-naftoxitiofeno con isatina o, preferentemente, con sus
derivados halogenados en el nicleo bencénico.

2. Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terigado porque se utiliza como materias de partida, por una
parte 8-cloro-l,2-na£tox1-tiofeno ¥, por la otra una dibromo-
isatina. ‘ |

3, Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1y 2, caracterizado porque una de las materias de partida es
la 5,7-dibromoisgatinag.

&4, Procedimiento para la preparacidn de colorantes
indigoides. .

Segin se describe y reivindica en la presente memoria




que consta de siete hojas, foliadas y
una sola cara.
Madrid, & 6 de Julio de 1956,
CIBA SOCIETE ANONYME

P.a.

JAIME I1SERN MIRALLES
P. P.
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