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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente solicitud se reflere a nuevos colorantes
de la serie de las imidas de 4cido peridicarboxilico que con-
tienen, aparte de a 1o menos un grupo écido hidrodisolvente,
como minimo un radical que presenta a lo menos un atomo de
halégeno 14bil,

Por colorantes de imida del dcido peridicarboxilico

ge entiende compuestos que contienen la agrupacidn de formula
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en la que R significe un dtomo de hidrégeno, un radical alki-

lo o arilo. Los representantes mas sencillos de esta clase de
colorantes constituyen las imidas de acido 4-naftalico amari-

llas, de férmula
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gque tienen importancia, en ausencia de grupos acidos hidrodi-
solventes, como colorantes de la lana. Las imidas de acido

perilentetracarboxilico de férmula
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por otra parte, son valiosos colorantes tina rojos hasta vio-

letas.
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De interés.particular son los colorantes que contienen

el grupo de formula
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en la que significan

n un pumero entero por valor de a lo sumo 5, y

y/ un atomo de cloro, un grupo oxi, ua grupo alcoxi, un
grupo amino que puede estar substituido por grupos gl-
kilo, oxialkilo, por ejemplo grupos oxietilo, o un
radical arilo incoloro o de color, particularmente
uno que contiene grupos hidrodisolventes.

Como ejémplo de un radical arilec incoloro se cita el
radical benceno y como ejemplo de un radical arilo de color un
radical de la arilaminogntraquinona,

Se llega a los nuevos colorantes, transponiendo colo-
rantes im{dicos de écido peridicarboxflico que contienen a lo
menos un grupo amino acilable, con compuestos que contienen
oomo mfinimo dos dtomos de haldgeno lébiles, y substituyendo
eventualmente, en los compuestos asi obtenidos, atomos de ha-
16geno labiles por otros substituyentes, a cuyo efecto se se-
leccionea las materias de partida de tal manera que a lo menos
un componente presenta un grupo acido hidrodisolvente, y a cu-

yo efecto, no obstante, la materia final aun tiene que conte-
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ner a lo menos un atomo de haldgeno 1lébil.

Como compuestos que contienen a lo menos dos atomos de
haldgeno 14biles, entran en congsideracidn principalmente hete-
roanillos de 6 eslabones con un minimo de dos atomos de nitréd-
geno, por ejemplo dicloro-l,3-diazinas, pero particularmente *
la tricloro-1,3,5-triazina, llamada cloruro de cianuro, En lu-
gar de cloruro de cianuro se puede utilizar, asimismo, produc-
tos de condensacidn primarios del mismo que presenten dos &to-
mos de cloro y, en vez del tercer atomo de cloro, un grupo NH2
o un radical orgdnico, por ejemplo el radical de una amina.,
También se puede partir, para la preparacidn de los coloran-
tes que contienen un atomo de cloro substituible dnico, de un
colorante que presenta dos de tales atomos de cloro, substi-
tuyendo en tales colorantes de diclorotriazina uno de ambos
atomos de cloro por transposicién con amonfaco, agua, o con
un amino- u oxicompuesto alifdtico o aromatico.

Los compuestos a utilizar como materias de partida
deben presentar a lo menos un grupo amino acilable y contie-
nen, preferentemente, un grupo acido hidrodisolvente, por
ejemplo un grupo de acido carboxilico, o de dcido sulfénico.
En tanto que no presenten un grupo hidrodisolvente, eéste debe
egtar presente en el segundo componente de reaccidn,

Como ejemplo de imidas de acido peridicarboxilico
apropiadas para el presente procedimiento, se menciona las
imidas del &cido 4-aminonaftalin-1,8-dicarbox{lico-3-sulfoni-
co obtenidas por condensacidén del écido 4-nitro-naftélico
con aminas primarias, particularmente con aquéllas de la se-
rie bencénica, por reduccidén del grupo nitro y por sulfacidn,

por ejemplo el compuesto de fdérmula
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o las diimidas del acido naftalin-l,4,5,8-tetracarbox{lico,

como por ejemplo el compuesto de formula

N

dc co
- NH,
’NH-
(v) RN
50,8 S05H

o¢ co
\N 4

De las imidas de 4cido perilentetracarbox{lico se cita,

particularmente aquéllas de foérmula (III) en la que R signi-
5, fica un radical de 4cido aminobencensulfénico. Tales compues-
tos pueden ser obtenidos, coanvenientemente mediante el acido

perilentetracarbox{lico, por ejemplo con 2 moles de acido 1,5~
-diaminobencen-4-sulfénico. En el esqueleto de perileno tam-

bién pueden estar presentes substituyentes, por ejemplo grupos

10, oxi o alcoxi, particularmente sendos grupos metoxi en posicién
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La transposicidén de las imidas del dcido peridicarbo-
xilico con los compuestos que contienen a lo menos dos &tomos
de haldgeno ldbiles, tiene lugar, preferentemente, en solucioén
acuosa a temperaturas relativamente bajas, por ejemplo a 0-70°C
en presencia de un fijador de écildos, por ejemploc de un carbo-
nato alcalino, si bilen se debe dosificar éste de modo gque el
PH de la sclucidn no rebase 7. &4 un pH més alto existe el ries-
g0 de que todos los &tomos de haldgeno lédbiles sean substitui-
dos.

Con los colorantes obtenibles con arreglo al procedi-
miento pueden ser tefiidos o estampados géneros polihidroxila-
dos, particularmente celuldsicos y, precisamente tanto fibras
sintéticas, por ejemplc a base de alcohol polivin{lico, celulo-
sa regenerada o viscosa, como asimismo materiales naturales,
por ejemplo lino o, ante todo, el algoddén. Convenientemente se
utiliza, al efecteo, soluciones acuosas de lecs colorantes que
entran en cuenta. Con tales soluciones gque pueden contener,
convenientemente, sales mas 0 menos neutras, ante todo inorgé-
nicas, como cloruros alcalinos o sulfatos, eventualmente asi-
mismo fijadores de acidos, preferentemente inorganicos como
carbonatos de metal alcalino, fosfatos de metal alcalino, bo-
ratos o perboratos de metal alcalino, o bien sus mezclas, par-
ticularmente mezclas tampon de tales medios, el genero a tefiir
es tefildo segun la invenciodn preferentemente en frio, o a tem~
peratura s6lo moderadamente aumentada, pero si no estan presen-
tes 4lcalis, también en caliente, por ejemplo a 60-80°. Los
colorantes indicedos, que contienen grupos labiles reaccionan
durante el proceso tintéreo con el material polihidroxilado &

tefilr, después de lo cual se fijan probablemente por combina-
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cue contiene sal, en caliente o en frfo, siendo calentados con
vapor de agua o, por ejemplo, en una corriente de aire calien-
te, durante un tiempo breve. Con el empleo de ballos de impreg-
nzcidn précticamente neutros y exentos de materias que ceden
8lcali, en caso deseado,vel ~énero ~uedc ser dejado, antes de

fijacibn, en reposo durante un tiempo prolongado, lo cual,

o]
6]
Hy

- -

sequn 1z instalaciodon del equipo de aparatos existente, puede
significar una’ ventaja. Tn vez de efectuar la fijacidén recu-
rriendo & un bafio alcalino senarcdo, se puede adicionar o ls
10. colucion de irpre-nacién yc desde el principio, &lcali o un
medio cue cede alcall, como bicarbonato s6dico, vaporizeando
los materiales imprecncdos directamente y sometiéndolos a un
tratamiento térmico sin secado intermedio y sin tratemlento
intermedio eon alcdl i,
15, En vez de preparar las soluciones utilizadas »are la
impregnacidn recogiendo en azua los colorantes indicados y,
eventualmente, sales mas o menos neutras, inorgdnicas, simul-

téirea o individunal y sucensivomente, los colorantes y las sales

rueden ser elavorados asinizmo en preparaciones pastozas o,

s

20 vreferentenente, secas. .. las prerercciones utilizables para
— 32 "
lc »reparacioén dz 1o solucsidn de impregnacidn, ademas de las
sales, o en su luzcr, pueden ser adicionados no-electrdlites,

cono urea, eventucluente también sales tampdn, o medios ontos

nara ceder &lcali, nor =

.'A;

ienplo &l calentar.

25, I vez de hacerlo por impregnacién,'los colorantes
reseiiados pueden ser &vlicados, sesun el presente procedimien-
to, por estompacidn o los materiales o tefilr. Fere esta finali-
dad se utiliza por ejemrlo una tinta de estampacidn que contie-

ne, aparte de los medios cuxiliares usuales en la estampacion,

zq. por ejermlo mojantes y espesantes,, & lo menos uno de los colo-




10.

15.

30.

240965

ur fijador de Acidos, o una

oo

rantes indicados 7,
substancia cue puede ccder un tal medio.

Como medios cuxilicres para la prepar.cidén de las pas-
tas de estampacion enbt¥sn en cuenta, por ejemplo, ured y espe-
santes como alcoxiceluloza, por ejemplo metilcelulosa, &leo dén,

alyginctos, ete.

oY

Como fijadores €€ fcidos y como substancias cue pueden
ceder toles medios neil U Meacionsrse, ante todo, sales alcali-

nag, como cianuro pob tizico, carbonato potisico, carbonato o d1-

iy

©

to di- y trisddice, o blen nezclas de

T

carbonato soddico, fo
fosfato mono-, di- y trisédico, adeuds hidrdéxicos slcalinos o

FTrS

alcalinoterreos, narticulirmente hilréxi dico. Con el empleo

Qa
01

fe tintas de est;mpacién ‘ue no contienen tales medios, el gé-

ido @ un tratomiento clecalino, preferen-

rl'

nero eztonpadsc es some

{2

n dec carbonoto alcalino intonsamente

O

ci

I_I
o

temente con una so

salina o, ventajosamenbe, con unc solucién de hidroxide alcall
no o zlecalinoterreo (u€ contienc sal, siendo expucsto posterior-

rente o la accién d= c¢élor, eventualmentc en presencia de vapor

dg ua. i oen la tinte de estumpacion y& esté contenido un fi-
jador de é&cicos o uné suvstancia cue puede volverse nas alcalina

sor ejermlo ol calentar, entonces no es necesario el tratimiento
¢lealino del gdnero ectampado antes del calentcmiento, o bien
del vaporizado.

Segun el precente procedimiento las nas de lac veces se
obtie-e sobre materias polilhidroxiladas, particulermente sobdbre
las celulodsicas, incluso con el emplec de colorantes de la de-
finicion indicada cue no presentan afinidad o ninguna wfinidud
pronunciada para el algoddén, coloraciones y estampaciones muy

valiosag, intensas, las més de las veces muy saturadas, de ex-

celentes propiedades de solideu a la humedad y muy buena solidez
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o 12 luz.
on ciertos casos puede ser vontcjoso, someter lac colo-
raciones ¥y estampaciones otenibles con arreglo al presente

spocedinriento & un tpotaniento postorior. 4si las coloraciones

ptenidas por ejemnlo gon enjovonadas convenlentermente; median-

Ie) ve
te este trat miento posterior coi eliminadas las cantidades de

colorante no totalmente fijadas. In caco de gue los colorantes
atilizedos Earg la produccidn de lcs coloraciones y estampacio-
nes sezin el presente procedimiento precenten grupos metaliza-
ples, pueden ser sometidos & un tratrmiento vosterior con me-~
dios cue ceden metal pesado, particularmente cobre,

Tn los sciguientes ejemplos, en tanto que no se indique
otre cosa, las portes significan partec en peso, loc porcenta-
ses tantos por clento en PEs0, ¥ las temperaturas estin indica-
:ns en grados Celsius. Los colorantes, por regla general, son

v

4

indicados como &cidos libres, pero son utilizados como sales

5J T LELO 1,

9 vartes del producto de dicondensacidn o base de

L v o

0

geido perilen=-%,4,9,10-tetracarboxilico ¥y dcido 1,7~diamino-

vencen~i=-sulldénico son disveltas en caliente como sal disodica

de formula

0 0
" ']
1720 55 Q-N’c' Ssr- -5041Ta
] ]
2.1 0 0 L.
< 2

en 200 partes de ggoue, acdicionando des-ues del enfricmiento =

~n O . . . . .
60" lz dispersidn de 3,4 partes de fcido 2,4-dicloro-6~fenil-
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de agua. Entonces se calienta a 60-65° bajo agitacién y conti-
nuo control del pH, néutralizando el dcido clorhidrico que va
quedando libre, por adicidén paulatine de en total 5,5 partes

en volumen de solucidn 2-n de carbonato sédico, de tal manera
que el pH de la soluciodn puede ser mantenido entre 5,0 y 7,0.

De la solucidn roja, el nuevo colorante es segregado por adicidn
de clorure sédico, filtrado y secado a 70° al vac{o. El coloran-

te probablemente presenta la constitucidn siguiente:

o 0
. !;'
P-N' _c, - -50,H
HO ¢’ N‘
3 "C:)'HN‘ ' ‘
N N
<.z f
Na
! NE-C7 N ooNH-
o1 :
N N
. SO.H
c? 5
\
c1

y tifie el algodon y la celulosa regenerada, segin el método tin
téreo siguiente, en tonos de un rojo que tira a azul de muy
buena solidez al lavado., ‘

2 partes de este colorante son disueltas con 80 partes
de fosfato trisédico en 400 partes de agua y dilufdas a 4000
partes, Despuéé de la adicion de 80 partes de cloruro sodico
se introduce en este bafio tintdreo 100 partes de un tejido de
algoddén, se aumenta la temperatura dentro‘de medla hora a 60°,
se adiciona otra vez 80 partes de cloruro sdédico, se hace subir
la temperatura dentro de un cuarto de hora a 80° y se mantiene
durante medla hora a esta temperatura. Entonces se enjuaga y

enjabona la coloracién amarilla obtenida, durante 15 minutos
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en una solucién al 0,3%, hirviente, de un producto de lavar

exento de iones. Se obtiene una coloracidn roja que tira a azul
muy sélida al lavado.

En lugar de fosfato trisddico tambien se puede utilizer

5. en egte ejemplo, con el mismo éxito, carbonato sédico.

El producto de dicondensacidén & base de acido perilen-
-3,4,9,10-tetracarbox{lico y acido 1,3-diaminobencen-4-sulfdni-
co, utilizado para la preparacion de este colorante, puede ser
obtenido, por ejemplo, por calentamiento durante 20 horas de

10. los materiales de partida finamente pulverizados en nitrobence-
no hirviente, bajo adicidn de carbonato potésiéo. Pero el mismo
es obtenido, asimismo, por calentamiento de acido perilen-3,4,
»9,10-tetracarbox{lico y la sal sodica del acido 1,3-diaminoben-
cen-4-sulfonico en medio acuoso, débilmente acético, si se ca-

15. lienta los componentes reéccionales en el autoclave, durante 15

horas a 190-200° en la proporcidn molar de 1:2,5.

EJEMNM 4] 2, _
39 partes del producto de dicondensacidon a base de &ci-

do perilen-3,4,9,10-tetracarbox{lico y écido 1,4-diaminobencen-

20, -2-sulfénico son disueltas en caliente como sal disddica de
formula
0 0
H w ‘
Haw-p-n=§:8:8:§>w-c?-wﬂe
0 0

en 2000 partes de agua, y mezcladas bajo agitaciodn, después del
enfriamiento a O°, con la solucidn clara de 18,5 partes de clo-
ruro de clanuro en 80 partes de acetona. A una temperatura de

25. 0 a 4° son adicionadas a gotas y paulatinamente, en total 100
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partes en volumen de solucidn normal de hidréxido sédico de tal
modo que el pH de la solucion puede ser mantenido continuamente
entre 5,0 a 7,0. De la solucidén de color rojo oscuro el nuevo
colorante puede ser precipitado por adicidn de cloruro sédico.
Bs filtrado y posteriormente lavado con una solucidn de 5 par-
tes de fosfato disddico, 3 partes de fosfato monopotasico, asi
como 30 partes de cloruro sddico en 200 partes de agua, aspira-
do de modo bien definido y secado en vacf{o a 30-40°,

Este colorante, de férmula probable

cl %l
]
'C\ C
N N 0 U~

:L

% N
SN ‘ 1
- ~NH-C -C
Sy,
HO5S ) S04H

tifie el algodén y la celulosa regenerada, segin el método tintd-
reo indicado en el ejemplo 1, en tonos rojos que tiran a azul
de muy buena solidez a lavado y al cloro.

Con el colorante se puede tefiir, asimismo, segin el mé-
todo siguiente:

2 partes del colorante son disueltas en frio en 2000
pertes de agua. Entonces se agrega 100 partes de una solucidn
al 10% de carbonato sddico y 250 partes de una solucion al 20%
de cloruro sédico. En el bafio tintéreo asi obtenido, se intro-
duce a 20-30° 100 partes de hilo de algodén bien humectado, adi-
cionando al cabo de 30 minutos ulteriores 250 partes de una
solucion al 20% de cloruro sdédico. Se tifie durante ulteriores
60 minutos a 25-550. Entonces la coloracidn roja gque tira a azul,

obtenida, es enjuagada con agua fria, enjabonada a 80-100°, en-
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juagada a fondo con agua fria, y secada, Se obtiene una colora-
cidén roja que tira a azul, sclida a lavado y al cloro.

El producto de dicondensacidn, utilizado para la prepa-
racién de este colorante, a base de acido perilen-3,4,9,10-
-tetracarbox{lico y la sal sddica del &cido 1,4~-diaminobencen~
-2-gulfénico, puede ser obtenido, por ejemplo en medio acuoso
débilmente acético, si se calienta los componentes reaccionales
durante 15 horas en el autoclave & 145-150° en la proporcidn

molar de 1:2,5.

EJEMPLO __ 3.

39 partes del productoc de dicondensacion a base de aci-
do perilen-3,4,9,10-tetracarbox{lico y dcido 1,4-diaminobencen-
-2-gulfdénico.son disueltas 'de iodo neutro en caliente en 2000
partes de agua y, después del enfriamiento a 60°, mezcladas
bajo agitacion con 34,3 partes de la sal sddica del acido
2,4~dicloro-6-fenilamino-1,3,5~triazin-3'-gulfénico. E1 acido

mineral que se disocfa durante la condensacidn es neutralizado

por paulatina adicidn de 55 partes en volumen de solucidén 2-n

de carbonato sddico de tal manera que el pH permanece, a una

temperatura reaccional de 60 a 70°, continuamente entre 5,5

¥y 7,0. De la solucidén roja, el colorante es precipitado por

adicidn de cloruro sdédico, filtrado y secado en vacfo a 70-80°.
Este colorante presenta probablemente la constitucidn

siguiente:
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y tifie el algoddn, segin el método siguiente, en tonos rojos de
buena solidez a cloro, lavado y luz,

1 parte del colorante es disuelta en 100 partes de agua.
Con esta solucidn se impregna a 80° en el Foulard un tejido de
algoddén y se exprime el l{quido en exceso de tal modo que el te-

jido retiene 75% de su peso en solucidn de colorante. El género

.e8{ impregnado es secado, seguidamente impregnado a temperatura

ambiente en una solucidn gue contiene 10 gramos de hidroéxido
sodico y 300 gramos de cloruro sodico por litro, exprimido a
75% de absorcion de lfquido y vaporizado durante 60 segundos a
100-101°. Entonces es enjuagado, tratado en solucidn al 0,5%

de bicarbonato sédico, enjuagado, enjabonado durante un cuarto
de hora en una solucidn al 0,3% de un producto de lavar exento
de iones a temperatura de ebullicidn, enjuagado y secado. Resul-
ta una coloracidn roja, fijada sélida a la ebullicion.

Si en este ejemplo, en la si{ntesis del colorante en lu-
gar del dcido 2,4-dicloro-6-fenilamino-1,3,5-triazin-3t-gulfoni-
co, se utiliza el acido 2,4-dicloro-6-fenilamino-1,3,5-triazin-
-2'-gulfénico, o el acido 2,4-dicloro-6-fenilamino-1,3,5-tria-
zin-4t.gulfénico, o cantidades eguimoleculares de producto de

monocondensacién del dcido 1-aminobencen-2,5-disulfénico y clo-

‘ruro de cianuro, o del acido 2-aminonaftalin-6-sulfénico y clo-

ruro de cianuro, o del dcido 2-amino-4,8-disulfénico y cloruro
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de clanuro, entonces son obtenidos colorantes con propiedades

gimilares.

EJEMPLO &4,

—

39 partes del producto de dicondensacidén a base de aci-
do perilen-3,4,9,10-tetracarbox{lico y dcido 1,4-diaminobencen-
-2-sulfénico son condensadas con 18,5 partes de cloruro de cia-
nuro, tal como se describe en el ejemplo 2. Después de termina-
da la condensacidn se deja afluir lentamente 150 partes en vo-
lumen de una solucién 2-n de hidréxido amdénico, calentando ul-
teriormente bajo agitacidén durante 1 hora a 350.

Por adicidn de cloruro sédico, el colorante de férmula

probable

cl c1

! i
v ®°~y 0 0 F°S

M " " \
fr g R ety P
N " ] N
SOxH ) o) HO,S

es precipitado de su solucion, aislado por filtracién y secado
en vacfo a 70°.

El algoddén y la celulosa regenerada son tefiidos, segin
el méfodo tintdéreo indicado en el ejemplo 3, en tonos rojos sé-
lidos a cloro, lavado y lusz.

Si en este ejemplo, en lugar de la solucidén 2-n de hi-
dréxido amonico se utiliza 15 partes de una solucidén al 40% de
monometilamina, o 100 partes en volumen de una solucidn normal
de hidrdxido sédico, o‘15 partes de monoetanolamina, o 25 par-
tes de dietanolamina, entonces se obtiene colorante con propie-

dades similaree,
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A una solucidn de 1,9‘partes de cloruro de clianuro en
10 partes de acetona son afiadidas bajo agitacién, 20 partes
de hielo, La fina suspensidén de cloruro de cianuro as{ formada,
seguidamente es vertida en una solucidn enfriada a 0° de 1,4
partes de dcido 4-aminobenzoico en 40 partes de agua y 10 par-
tes en volumen de solucidn normal de hidrdxido sdédico. Se agita
a un pH de 6,0-7,0 hasta que ya no se puede comprobar la presen-
cia de nada de acido aminobenzoico.

Entonces se hace afluir a este producto de condensacion
a base de cantidades equimoleculares de cloruro de cianuro y
acido 4-aminobenzoico, la solucion de 3,9 partes de producto de
dicondensacion del écido perilen-3,4,9,10-tetracarbox{lico y
dcido 1,4-diaminobencen-2-sulfdénico en 200 partes de agua. 4
60-70° se mantiene continuamente el pH entre 6,0 y 7,0,rde modo
correspondiente al acido mineral que queda libre paulatinamente,
por adicidén de en total»ao.partes en volumen de solucidn normal
de hidrdxido sédico,

Por adicién de cloruro sbédico el colorante puede ser
precipitado totalmente, después de lo cual es aislado por fil-
tracidn y secado en vacio a 70°.

Este colorante de férmula
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tifie el algoddén y la celulosa regenrada segun el método indicado
en el ejemplo 3 en tonos rojos de buena solidez a cloro, lavado
y luz.

S1 en este ejemplo en lugar del acido 4-aminobenzoico,
se utiliza una cantidad equimolecular de acido 2-aminobenzoico,
o del dcido 3-aminobenzoico, entonces se obtiene colorantes con

propiedades similares.,

EJEMPLO 6.

39 partes del producto de dicondensacidon a base de aci-
do perilen-3,4,9,10-tetracarbox{lico y dcido 1,4-diaminobencen-
-2-gulfdénico son condensadas con 18,5 partes de cloruro de cia-
nuro del modo descrito en el ejemplo 2, Después de terminada la
condensacidén se deja afluir una solucién de 19,6 partes de la
sal sédica del acido 1-oxibencen-3-sulfdnico en 300 partes de
agua, calentando a 50-600. A medida que se va disociando acido
mineral es neutralizado ulteriormente bajo agifacién a un pH de
5,0 a 7,0, con en total 55 partes en volumen de solucién 2-n
de carbonato sédico.

Por adicidn de cloruro sdédico el colorante puede ser
precipitado, después de lo que es alslado por filtracidn y se-
cado al vacio a 70°.

Este colorante, de esta fdérmula

cl
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tifie el algoddn y la celulosa regenerada segin el método indica-
do en el ejemplo 3 en tonos rojos de buena solidez al clore, la-

vado y a la luz.

EJEMPLO 7.

39 partes del producto de dicondensacion a base de aci-
do perilen-3,4,9,10-tetracarboxilico y dcido 1,4-diaminobencen-
-2-sulfdénico son condensadas con 18,5 partes de cloruro de cia-
nuro, tal como se describe en el ejemplo 2. Después de termina-
da la condensacion se adiciona inmediatamente la solucidn de
53,3 partes de la sal disodica del &cido 1-amino-4-(4'-aminofe-
nilamino)-antraquinon-2,3'-disulfénico en 1000 partes de agua.
Se calienta a 50-60° y se neutraliza bajo agitacidn el acido mi-
neral que se disoc{a durante la condensacidn, por adicidn res-
pectiva de en total 55 partes en volumen de solucidn 2-n de
carbonato aédico, de tal manera que el pH puede ser mantenido
continuamente entre 5,0-7,0. Por adicion de cloruro sddico el
colorante es precipitado de su soluéién, filtrado y sscado en
vacfo a 70-80°.

Este colorante de fdérmula probable
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tine el algodén y la celulosa regenrada, segin el método indi-
cado en el ejemplo 3, en tonos de ua violeta de muy buena soli-

dez a lavado y luz.

EJEMPLO 8,

39 partes del producto de dicondensacién a base de &ci-
do perilen-3,4,9,10-tetracarbox{lico y dcido 1,4-diaminobencen-
-2-gulfonico son condensadas con 18,5 partes de cloruro de cia-
nuro, tal como se describe en el ejemplo 2. Después de termina-
da la condensacidn se afade inmediatamente la solucion de 42

partes de la sal sddica del dcido 1-fenilemino-4-amino-tioxan-

ton-sulfonico de férmula

803H

0 1

C
X,
NEp

en 1000 partes de agua, calentando despaclo a 50-60°. A medida
gue se va disociando dcido mineral es neutralizado ulteriormen-
te bajo agitacion a un pH de 5,0-7,0, con en total 55 partes en
volumen de solucidn 2-n de carbonato sdédico., Por adicion de clo-
rUro sédico, el colorante es precipitado, seguidamente, de su
solucidn, aislado por filtracion y secado en vacio a 70-800.

Este colorante de formula probable
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tifie el algoddén y la celulosa regenerada segin el método indica-
do en el ejemplo 3 en tonos anaranjados de muy buena sclidez a

lavado y luz,

EJEMPLO 9.
4,2 partes de la sal disddica del acido 2,6-big-(4t-

-aminofenilamino)-naftaliﬁ-1,4,5,B-tetracarboxilico-di-fenilimid-

-disulfonico de férmula probable

N
7\ 505H
0C Co
- Gy

803H ‘ oCc CO
\N/

son disueltas en caliente en 200 partes de agua, y adicionadas,

después del enfriamientc a 60°, a 3,4 partes de acido 2,4-diclo-
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ro-6-fenilamino-1,3,5-triazin-3'-gulfdnico disueltas como sal
sodica en 20 pa?tes de agua. Entogces,se calienta, bajo agita-
cién y permanente control del pH, a 60;70° ykée ﬁeutraliza el
acido mineral que va quedando libre por paulatina adicién de
en total 5,5 partes en volumen de solucién 2-n de carbonato

sédico, de modo que el pH de la solucidn pueda ser mantenido

entre 5,0 y 7,0. E1l colorante es precipitado de su solucién por

_adiciéh de cloruro sédicc, filtrado y secado a 70° al vaczo.

El algodén y la celulosa regenerada son teflidos seguin
el método tintdreo indicado en el ejemplo 3 en tonos grises
que tiran a azul, de muy buena solidez al lavado.

El acido 2,6-bis-(4'-aminofenilamino)-naftalin-1,4,5,8-
tetracarbox{lico-di-fenilimid-disulfdnico utilizado en este
ejemplo es preparado'del modo siguliente;

10 partes de difenilimida de &cido 2,6-dicloronaftalin-
-1,4,5,8-tetracarbox{lico (preparado segin Vollmann, A. 531,
105) son hervidas con 16 partes de 1,4-diaminobenceno en 100
partes de N,N-dimetilanilina durante 3 horas bajo reflujo., Al
enfriar se cristaliza el producto de condensacidén en agujitas
de color verde azulado. Es filtrado, lavado con alcohol y se-
cado.

Para la sulfacion, se agita 10 partes de este producto
de condensacién en 100 partes de Oleum con 5% de contenido en
So3 , durante 2 horas a 25;50°. BEntonces se descarga sobre 100
partes de hielo, se filtra al cabo de algun tiempo y lava con
salmuera a neutralidad. El producto secado constituye un polvo

azul oscuro. Probablemente es un écido disulfénico.

EJEMPLO 10,

42 partes del producto de dicondensacién a base de

écido 6,7-dimetoxi-perilen-3,4,9,10-tetracarbox{lico y de la
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sal sédica del acido 1,4-diaminobencen-2-sulfdénico son disuel-

tas como sal disédica de férmula

NaO

- ’°'":8>N—c5

o
0 OCH3

en 200 partes de agua y condensadas con 18,5 partes de cloruro
de cianuro a 0-4° del modo descrito en el ejemplo 2, y el colo-
S5 . rante es aislado,

Este colorante de fdérmula

¢ i
_C
c N
I U
01-G§ c-rm-b- \g’ :g:N-d-NH-G C-Cl
n” A " Sy

© om0  ocH,
tifie el algodon y la celulosa regenerada segin los métodos tin-
toreos indicados en los ejemplos 1 y 2 en tonos de un violeta
de muy buena solidez al lavado.

10, El producto de dicondensacidén utilizado en el ejemplo
anterior, a base de dcido 6,7-dimetoxi-perilen-3,4,9,10-tetra-
carbox{lico y de la sal sdodica del acido 1,4-diaminobencen-2-
-gulfonico puede ser obtenido por calentamiento en el autoclave
a 145-1SO° durante 10 horas, de las materias de partida indica-

15. das, en la proporcidn molar de 1:2,5, en medio acuoso ligeramen-

te acético.

]



5.

10.

15.

= 24 =

NOTA

Descrito el 1h#ento se declaran nuevas las siguientes
reivindicaciones, con prioridad suizas nums. 43.952 del 18 de
marzo de 1.957 y 56.052 del 19 de febrero de 1.958, existiendo
en ambas unidad de invencidn:

Te Procedimiento para la preparacidén de nuevos colo-
rantes de la serie de las imidas de dcido peridicarboxilico,
caracterizado porque se transpone imidas de dcido pefi#icarbo-
x{lico que contienen a 1o menos un grupo amino acilable, con
compuestos que contienen a lo menos dos &tomos de haldgeno l&-
biles, y porgue se substituye eventualm@nte en los compuestos
as{ obtenidos atomés de hglégenolxébiles por otfés substituyen-
tes, a cuyo efecto se selecciona las materias de partida de
tal manera que a lo menos un componente presenta un grupo acido
hidredisolvente y a cuyo efecto la materia final ain tiene que
contener a lo menos un &tomo de halégeno labil,

2. Procedimiento segin la reivindicacion 1, caracteri-

zado porque se parte de compuestos de formula

HOBS——Q—NHZ
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en la que X gignifica dtomos de hidrdogeno o grupos alcoxi,
3, ©Procedimiento segin la reivindicacion 1, caracte-

rizado porque se parte de compuestos de férmula

NN SO05H
oC €O
SOH
HN 3 — NH—
o¢ Co
\N/
N

4. Procedimiento segin una de las reivindicaciones
S5 1 a 3, caracterizado porque se utiliza como compuesto que con-
tiene a lo menos dos atomos de haldgeno lébiles, el cloruro de
cianuro.
Se Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 a 3, caracterizado porgque se utiliza como compuesto que con-
10. tiene a lo menos dos atomos de haldgeno lébiles, el compuesto

de formula

SO3H

6. Procedimiento segin una de las reivindicaciones

1 a 5, caracterizado porque se llevae a cabo la transposicién
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en solucion acuosa a un pH de a lo sumo 7.
7. Procedimiento para la preparacién de nuevos colo-
rantes de la serie de las imidas de acido peridicarbox{lico.
Segin se describe y relvindica en la presente memoria,
Se la cual consta de veintiseis hojas foliadas y escritas a magui-
na por una sola de sus caras, acompafiadas de la documentacidn
correspondiente,
Barcelona, para Madrid, a 17 de NMarzo de 1.958.
cIBA SOCIETE ANONYME.
10. Pe 8.
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