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P A T E N T E  

D E
I N V E N C I O N

p o r "PROCEDIMIENTO PARA, LA PREPARACION DE COLORANTES INDIGOI­
DES", a fa v o r  de CIBA SOCIETE ANONYME, de n a c io n a lid a d  s u iz a , 
d o m ic iliad a  en BASILEA, (S u iz a ) .

MEMORIA DESCRIPTIVA

La p re s e n te  in v en c ió n  se r e f i e r e  a un p ro ced im ien to  
p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de c o lo ra n te s  in d ig o id e s .

Se ha  encon trado  que se o b tien e  v a l io s o s  c o lo ra n te s  
in d ig o id e s  que co rresponden  a la  fórm ula

H al

5 . en l a  c u a l s ig n i f ic a n
H al halógeno , y
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n  un número que v a le  d e l a 3 ;  2  2  9  6  6  5  
s i  se condensa un 8 -h a ló g e n o - l ,2 -n a f to x i t io fe n o  con i s a t i n a  
o, p re fe re n te m e n te , con sus deriv ad os halógena dos en e l  nú­
c le o  b en cén lco .

Una m a te ria  de p a r t id a  p a r tic u la rm e n te  ap ro p iad a  p a ra  
e l  p re s e n te  p ro ced im ien to  es e l  8 - c lo r o - l ,2 - n a f to x i t io f e n e .  
E ste  puede s e r  ob ten ido  según p ro ced im ien to  conocido po r c i e ­
r r e  de a n i l l o  m ediante c lo ru ro  de a lum in io  en e l  c lo ru ro  de 
ác id o  8 - c l o r o - l - n a f t i l - t i o g l i c ó l i c o .

Como segundo componente e n tra n  en c o n s id e ra c ió n , ade­
más de l a  i s a t i n a  no s u b s t i tu id a ,  a n te  todo lo s  d eriv ad o s de 
l a  i s a t i n a  halogenados en e l  n ú cleo  b en cen ico , p a r tic u la rm e n ­
t e  lo s  mono- y d ib ro m o isa tin a s .

Se m uestra p a r t ic u la rm e n te  v a l io s o  e l  c o lo ra n te  que 
es ob ten ido  s i  se condensa e l  8 - c lo r o - l ,2 - n a f to x i t io f e n o  eon 
5 ,7 -d ib ro m o is a tin a .

La condensación  puede s e r  causada de modo conocido , 
reun iendo  lo s  componentes en un d iso lv e n te  in d i f e r e n te ,  como 
benceno, o en un benceno c lo ra d o , p a r t ic u la rm e n te  m onocloro- 
benceno, por ejem plo a tem p e ra tu ra  lig e ra m en te  aum entada.

Se m uestra  como p a r t ic u la rm e n te  co n v en ien te  e l  l l e v a r  
a cabo e l  c i e r r e  de a n i l l o  d e l  c lo ru ro  de ác id o  8 - c lo r o - l -  
- n a f t i l - t i o g l i c ó l i c o  p a ra  form ar e l  8 - c lo r o - l ,2 - n a f t o x i t i o f e -  
no y su su b s ig u ie n te  condensación  con l a  i s a t i n a ,  en e l  mismo 
medio r e a c c io n a l ,  p o r t a n to ,  s in  a is la m ie n to  d e l p ro d uc to  in ­
te rm ed io .

Los c o lo ra n te s  o b te n id o s , p e ro  p a r t ic u la rm e n te  e l  co­
lo r a n te  de fórm ula
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pueden u t i l i z a r s e  de modo conocido p a ra  e l  te a id o  de lo s  ma­
t e r i a l e s  más d iv e rs o s , como la n a , seda , f ib r a s  su p e rp o liam i- 
d ic a s , seda a r t i f i c i a l  a l  a c e ta to ,  p ero  p a r t ic u la rm e n te  de 
f i b r a s  a base de c e lu lo s a  n a tu r a l  y re g e n e ra d a . No o b s ta n te , 
r e s u l ta n  p a r t ic u la rm e n te  ap ro p iado s p a ra  l a  estam pación según 
lo s  p ro ced im ien to s u s u a le s ,  por ejem plo  tam bién en m ezcla con 
o tro s  c o lo ra n te s  t i n a .  Con e l l o s  se o b tien e  estam paciones de 
to n os pardos opacos que se d is tin g u e n  p o r buena so l id e z  a luz  
y f r o t e .

Los c o lo ra n te s  tam bién  pueden s e r  tran sfo rm ad o s, de 
modo conocido , en le u c o e s te rd e r iv a d o s , p a r t ic u la rm e n te  en de­
r iv a d o s  d e l  le u c o é s te r  s u l f ú r ic o ,  y s e r  u t i l i z a d o s  según lo s  
métodos u su a le s  en e s t a  c la s e  de c o lo ra n te s  p a ra  e l  te ñ id o  y 
l a  estam pación .

En lo s  s ig u ie n te s  e jem plos, s i  no se in d ic a  o tr a  co sa , 
l a s  p a r te s  s ig n i f ic a n  p a r te s  en p eso , lo s  p o rc e n ta je s  ta n to s  
por c ie n to  en p eso , y la s  tem p e ra tu ra s  e s tá n  in d ic a d a s  en g ra ­
dos C e ls iu s .
E J E M P L O  1 .

253 p a r te s  de ác id o  8 - c l o r o - l - n a f t i l - t i o g l i e ó l i c o ,
1800 p a r te s  de c lo ro b encen o , y 98 p a r te s  de t r i c l o r u r o  de 
fó s fo ro , son c a le n ta d a s  a 95^ y m antenidas d u ran te  unas h o ras  
a e s ta  te m p e ra tu ra . Después d e l e n fr ia m ie n to  a 45^ se in c o r ­
p o ra  140 p a r te s  de c lo ru ro  de a lu m in io , a cuyo e fe c to  se f o r ­
ma p o r c i e r r e  de a n i l l o  e l  8 - c l c r o - l ,2 - n a f to x i t io f e n o .  A e s ta  
masa re a c c io n a l  se añade una su sp en sió n  de 305 p a r te s  de 5 ,7 -
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-d ib ro m o - is a tin a  en 500 p a r te s  de clo robenceno  y se c a l i e n ta  
a  9 5 °. A l cabo de b reve tiem po se forma un c o lo ra n te  pardo  
o sc u ro . P ara  a i s l a r l o  se d e s t i l a  con vapor de agua e l  c lo ro -  
benceno. E l p ro d u c to  rem anente es f i l t r a d o ,  p u r if ic a d o  con 
l e j í a  de sosa d i lu id a ,  y secad o . E l c o lo ra n te  forma un polvo 
v io le ta p a rd u sc o  que se d isu e lv e  en ác id o  s u l f ú r ic o  c o n c e n tra ­
do, dando un c o lo r  ro jo  v in o so , y t iñ e  a l  algodón de t in a  
a m a r i l la ,  dando tonos p ard o n eg ru zco s.
E J E M P L O  2 .

S i en e l  ejem plo 1 se s u b s t i tu y e  l a  5 ,7 -d ib ro m o is a t i-  
na p o r 216 p a r te s  de 5 * 7 - d ic lo r o is a t in a ,  en to n ces se o b tien e  
un c o lo ra n te  de s im i la r e s  p ro p ie d a d e s .
E J E M P L O  3 .

S i en e l  ejem plo 1 se s u b s t i tu y e  l a  5 * 7 -d ib ro m o iea ti-  
na p o r 226 p a r te s  de 5**brom oisatina, en to n ces se o b tien e  
igualm ente un c o lo ra n te  de s im ila r e s  p ro p ie d a d e s . 
E J E M P L O  4 .

S i en e l  ejem plo 1 se s u b s t i tu y e  la  5 t7 -d Íb ro m o is a ti-  
na  por 147 p a r te s  de i s a t i n a ,  en tonces se form a un po lvo  p a r ­
do que se d isu e lv e  en ác id o  s u l f ú r ic o  co n cen trad o  dando un 
c o lo r  v io l e t a r r o j i z o  y que t iñ e  a l  algodón de t in a  a m a r il la  
en to n os p a rd o s .
E J E M P L O  5 .

30 p a r te s  d e l  c o lo ra n te  ob ten ido  según e l  ejem plo 1, 
son b ien  hum ectadas con 20 p a r te s  de a lc o h o l y 120 p a r te s  de 
agua, siendo  seguidam ente m ezcladas con 700 p a r te s  de e sp e sa -  
t i v o  de p o ta s a , 30 p a r te s  de l e j í a  de so sa  de 36° Bé, 20 p a r ­
t e s  de h id r o s u l f i t o  só d ic o , c a len tan d o  a 50 -6 0° . Después d e l 
e n fr ia m ie n to  se a d ic io n a  aún 80 p a r te s  de fo rm aldeh ido  s u l f o -  
x i l a t o  sód ico  y se muele en e l  m olino de c o lo ra n te s  en húmedo.
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Después de la  estam pación  y e l  secado se v ap o riz a  du ran te  8 
h o ra s  en e l  M a th e rp la tt  exen to  de a i r e ,  se en juaga en agua 
f r í a ,  seguidam ente se re o x id a  a 4 0 ° , se en juaga con 3 p a r t e s /  
/ l i t r o  de p e rb o ra to  y 2 p a r te s  de ác id o  a c é t ic o  a l  40%, y se 
en jabona d u ran te  10 m inutos a 8 0 -9 0 ° . F inalm en te  se en juaga  
b ie n  o tr a  v ez .

P re p a ra c ió n  d e l e s p e s a tiv o  de p o ta sa :
70 p a r te s  de alm idón de t r i g o  son b ie n  amasadas con una mez­

c la  de
100 p a r te s  de agua,
100 p a r te s  de g l i c e r i n a ,  seguidam ente m ezcladas con 
170 p a r te s  de t ra g a c a n to  60 : 1000,
140 p a r te s  de B r i t i s h  Gum. E l co n ju n to  es h e rv id o  d u ran te  1 /2  

h o ra  y e n fr ia d o  b a jo  a g i ta c ió n .  Seguidam ente se añade 
170 p a r te s  de p o ta s a  d i s u e l ta s  en
250 p a r te s  de agua, o tra  vez brevem ente h e rv id o  y e n f r ia d o . 

1000 p a r te s  * 1 kg .
La in v en c ió n , en su  e s e n c ia l id a d , puede s e r  d e s a rro ­

l la d a  en o tra s  form as de r e a l i z a c ió n ,  que d i f i e r a n  en d e ta l le  
de l a s  in d ic a d a s  a t i t u l o  de ejem plo , a la s  c u a le s  a lc a n z a rá  
igualm ente l a  p ro te c c ió n  que se re c a b a . P od rá , p u es , l le v a r s e  
a  la  p r á c t ic a  con lo s  m edios, p o rc e n ta je s ,  te m p e ra tu ra s , y 
a p a ra to s  más adecuados, p o r quedar todo  e l l o  comprendido en 
e l  e s p í r i t u  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s .
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D e sc r ito  e l  o b je to  de la  in v en c ió n , se d e c la ra  nuevas 
la s  s ig u ie n te s  r e iv in d ic a c io n e s ,  con p r io r id a d  su iz a  numero 
21846 d e l 7 de J u l io  de 1955.

1. P roced im ien to  p a ra  la  p re p a ra c ió n  de c o lo ra n te s  
in d ig o id e s  de fó rm ula g e n e ra l 

H al

en la  c u a l s ig n i f i c a n
H al h a lógeno , y
n un número que v a le  de 1 a 3 ,
c a r a o  t e r i  z a d o  porque se condensa un 8 -h a ló g en o - 
- 1 ,2 - n a f to x i t io f e n o  con i s a t i n a  o, p re fe re n te m e n te , con sus 
d eriv ad os halogenados en e l  n ú c leo  b en cén ico .

2 . P ro ced im ien to  según la  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a ra c ­
te r iz a d o  porque se u t i l i z a  como m a te r ia s  de p a r t id a ,  p o r una 
p a r te  8 - c lo r o - l ,2 - n a f to x i - t io f e n o  y , p o r l a  o t r a  una dibromo- 
i s a t i n a .

3 . P ro ced im ien to  según una de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  
1 y  2 , c a ra c te r iz a d o  porque una de l a s  m a te r ia s  de p a r t id a  es 
la  5 , 7 -d ib ro m o isa tin a .

4 .  P roced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de c o lo ra n te s  
in d ig o id e s .

Según se  d e sc r ib e  y r e iv in d ic a  en l a  p re s e n te  memoria
20
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que c o n s ta  de s i e t e  h o ja s ,  f o l ia d a s  y e s c r i t a s  a 
una so la  c a ra .

M adrid, a 6 de J u l io  de 1956.
CIBA SOCIETE ANONYME
p .a .

JAtME tSERN MiRALLES 
P.R

t r : j p to/mp.
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