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DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN COLORANTE TINAM,
a favor de CIBA SOCIETE ANONYME, de nacionalidad suiza, domi-
ciliada en BASILEA, (Suiza).

= , =

MENORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para la preparacién de un colorante tina.

Por la patente espafiola N? 197.955 se ha llegado a
conocer un procedimiento para la ireparacién de colorantes
tina, segin el cual se somete a la reaccidén de carbazoliza-
cidn con cloruro de aluminio bajo adicidn de una base tercia-
ria exenta de grupos hldroxilo, prefersntemente de una base

piridinica, a la tetrantrimida lineal, de férmula
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El colorante gris que tira a rojo, obtenible segin este proce-
dimiento, se distingue por muy buena solidez a luz y lavado, si
bien presenta la desventaja de que no es solido al clorito.

Ahora bien, se ha encontrado que se llega a un coloran-
te gris, hasta gris que tira a color aceituna, sblido al clori-
to, si se utiliza en la carbazolizacidn de la tetrantrimida li-
neal, por cada parte de tetrantrimida a lo menos dos partes,
pero preferentemqnte 4L g 6 partes'de cloruro de aluminio y la
cantidad correspondliente de base terciéria, y 8i la duracion de
la carbazolizacion es de a lo menos 3, pero preferentemente de
5 a 8 horas, y 8l la tempefatura de carbazolizaciédn gueda si-
tuada entre 130 y 1500.

El compuesto que sirve en el presente procedimiento
como materia de partida, de la foérmula anterior, puede ser
preparado a base de 1 mol de 4,4'~diemino-l,1'-diantrimida
técnica y 2 moles de l-cloroantraquinona, o de una 4-halogeno-
-l,1t-diantrimida y 4-amino-l,1l'-diantrimida, o bien de una
l-haiogeno-antraqninona y 4-amino-1l,1'-4!,]l"-triantrimida, por
transposicion en un disolvente de elevado punto de ebullicidn,
como nitrobenceno, bajo adicidn de medios fijadores de acidos
y cantidades catal{ticas de sales de cohre o de polvo de co-
bre.

Como ejemplo de una base terciaria, apropiada para el
presente procedimiento, ha de menclonarse la trietilamina.

Pero son particularmente apropisdas las bases ciclicas, como
quinolina, o acridina, ante todo bases pirid{nicas, como 1la

propia piridina y sus homdlogos mds prdximos, por ejemplo me-
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tilpiridinaé COmo alfa-picolina, o mezclas de bases piridini-
cas, como la mezcla de alfa,gamma-picolina técnica.

L1a proporcidn entre cloruro de alﬁminio Yy base ter-
ciaria debe ser elegida de modo gque a aproximadamente 100° se
origine una masa fundida bien agitable. Al utilizar bases pi-
rid{nicas se muestra como conveniente una proporcidn de'clo-
ruro de aluminio a base terciaria, de 1l:1.6 - 132,

Como temperatura de carbazolizacidén entre 130 y 150°
se elige convenientemente una que esté situada a unos 140°
que no difiere por ejemplo mas que unos cuantos grados de
ella. |

En los sjemplos siguientes, donde no se mencione otra
cosa, las partes significan partes en peso, los porcentajes
tantos por ciento en peso, y las temperaturas estan indicadas
en grados Celsius,

EJEMPLO 1.

25 partes de cloruro de aluminio son incorporadas a
10-100° en 50 partes de piridina anhidra, bajo agitacién. A
100-110° se adiciona entonces 5 partes de 1,1t=a&t,10-4n 1wr_
-tetrantrimida. La temperatura es sumentada dentro de 45 mi-
nutos a 159-1410. Se agita durasnte 6 horas a 140° y se vierte
la mezcla reaccional en 1000 partes de agua fria. La megzcla
reacciongl es destilada con vapor de agua y se filtra el co-
lorante por aspiracidn, lavédndolo y secandolo. Forma un polvo
oscuro que se disuelve en acido sulfirico concentrado, dando
color negro pardusco y que tifie algoddn de tina parda en sé-
lidos tonos grises que tiran g color aceituna.

EJENPLO 2.

40 partes de cloruro de aluminio son incorporadas a
10-100° en 80 partes de piridina anhidra, bajo agitacidn. 4
100-110° se adiciona entonces 20 partes de 1,1'-&',lt-an jnt.
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~tetrantrimida. La temperatura es aumentada dentro de 45 mi-
nutos a 139-141°. Se agita durante 8 horas a 140° y se vierte
la mezcla reaccional en 1000 partes de agua frfa. La mezcla
reaccional es destilada al vapor de agua y el colorante es
filtrado por aspiracidn, lavado, y secado. Forma un polvo os-
curo que se disuelve en dcido sulfurico concentrado, dando
color negro pardusco y que tifie al algod&n de tina parda en
tonos grises sdlidos.

EJEMPLO 3.

40 parfes de cloruro de aluminio son incorporadas bajo
agitacion a 10-100° en 75 partes de piridinea anhidra. A4 100-
110° se adiciona entonces 10 partes de 1l,1t-4',1"-4% qnt_te-~
trantrimida. La temperatura es aumentada dentro de 45 minutos
a 139-1410. Se agita durante 4 horas a 140° y se vierte la
mezcla reaccional en 100 partes de agua fr{a. lLa mezcla reac-
ciongl es destilada por vapor de agua y el colorante es fil-
trado por aspiracién, lavado y secado. Forma un polvo oscuro
que se disuelve en acido sulfurico concentrado, dando un co-
lor negro pardusco y que tifie al algoddén de tina parda en to-
nos grises sdlidos.,

EJEMPLO &,

50 partes de cloruro de aluminio son incorporadas a
20-100° bajo agitacién en 80 partes de una mezcla técnica de
alfa~ y gamma-picolina que contiene algo de dimetilpiridina.
Se calienta a 100° y entonces se afiade 10 partes de 1l,1'~-

-4t Avo4t At atetrantrimida. La temperatura es aumentada den-
tro de 45 minutos a 140°, Se agita durante 4 horas a 140° y
se vierte la mezcla reaccional en 2000 pértes de hielo., Se
adiciona 300 partes de solucidn de hidrdxido sédico al 30% y

se filtra el colorante por aspiracidn, lavandolo luego a neu-
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tralidad y secdndolo. Forma un polvo oscuro que se disuelve
en acido sulfirico concentrado, dando color negro pardusco y
que tifle al algoddén de tina parda en tonos grises sdlidos.

EJEMPLO 5,

1.5 partes del colorante obtenido segﬁn ejemplo , v

son convertidas en colorante tina con 6 partes en volumen de
solucidn de hidroxido sdédico al 30% y 3 partes de hidrosulfito
sddico en 100 partes de agua a 40-500. A un bafio tintoreo que
contiene 6 partes en volumen de solucidn de hidfézido soddico
al 30% y 3 partes de hidrosulfito sdédico en 200 partes de agua,
se adiciona la tina madre anterior y se introduce a 40°, 100
partes de algodomn. Al cabo de 15 minutos se afiade 20 partes
de cloruro sédico y se tifie a 40-500 durante una hora. Segui-
damente el algoddn es exprimido, oxidado y terminado de modo
usual., Ha quedado tefiido en sdélidos tonos grises.

La invencién, en su esencialidad, puede ser llevado a

la practica en otras formas de realizacidn, que difieran en

_detalle de las indicadas a t{tulo de ejemplo, a las cuales

alcanzara igualmente la proteccion que se recaba. Podra, puss,
llevarse a cabo con los medios, tiempos, temperaturas y pro-
porciones mas convenientes, en los aparatos mis adecuados,

por qguedar todo ello comprendido en el espiritu de las reivin-

dicaciones.
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidén se declara nuevas
las siguientes reivindicaciones, con prioridad suiza numero
22154 del 14 de Julio de 1955.

1. ©Procedimiento para la preparacidén de un coloran-
te tina por carbazolizacién de la tetrantrimida lineal de

formula

=S = = S = 5

con cloruro de aluminio, bajo adicidn de una base terciaria

exenta de grupos hidroxilo, caracterizado porque
ge utilizaven la reaccidén de carbazolizacidn por cada parte

de tetrantrimida, a loc menos 2 partes de cloruro de aluminio
v la cantidad correspondiente de base terciaria, y porque la
duracidén de la carbazolizaecidén es de a lo menos 3 horas, es-
tando situada la temperatura de carbazolizacién entre 130 y
150°.

2. Procedimiento Begin la reivindicacion 1, carac-
terizado por el empleo de una base piridinica.

Be Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1y 2, caracterizado porque la duracidn de la carbazolizacion
es de 5 a 8 horas.

4, Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 a 3, caracterizado porque la proporcidn de tetrantrimida :

: cloruro de aluminio, queda situada entre 1l:2 y 1l:6.
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5. Procedimiento segun una de las reivindicaciones
1l a &4, caracterizado porque la proporcidn de cloruro de alu-
minio a la base piridinica estd situada entre 1:1.6 y 1:2.
6. Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
Se terizado por el empleo de piridina.
7e Procedimiento para la preparacién de un coloran-
te tina.
Segun se describe y reivindica en la presente memoria
que consta de 7 hojas, foliadas y escritas a maquina por una
10. sola cara.
Barcelona, para WMadrid, a 13 de Julio de 1956,
-CIBA SOCIETE ANCNYME.
“Pela k

(UHE 1SEAN MIRALLRS
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