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P A T E N T E  
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I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE SALES HIDROSOLUBLES 

DE COLORANTES DE ANTRAQUINONA", e favor de la  firma su iza 

CIBA SOCIETE ANONYME, dom iciliada en BASILEA (S u iz a ).

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se r e f ie r e  a v a lio sa s  s a le s  

h id roso lub les de co lorantes de antraquinona, co n sisten tes 

en un núcleo de antraquinona único que e sta  l ib re  de grupos 

ácidos h id ro so lu b ilizad o res y que contiene por lo  menos 

5 . un ra d ic a l  de fórmula
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en la  que s ig n if ic a n  "  *

R un ra d ic a l  a l i f á t i c o ,  o arom ático,

A un ra d ic a l  a l i f á t i c o ,  o a r a l i f á t i c o ,

Q un grupo amónico cuaternario  o te r c ia r io , y

m y n números enteros por valor de a lo  sumo 8 .

Los nuevos colorantes contienen preferentemente 1 a

2 veces e l  ra d ic a l  de fórmula

R.1
(2) -NH-R-NHC0CH(0H ,̂-)—-3------N-R^j ¿  p - ! j

" n - ^ 2n-1 ^3 X

10.

15.

20.

en la  que s ig n ific a n

R un r a d ic a l  a lqu llen o , o fen ile n c ,

R.¡ un átomo de hidrógeno, o un r a d ic a l  a lk i lo ,

Rg y R^ ra d ic a le s  a lk i lo ,  c ic lo a lk i lo , o a r a lk i lo , a cuyo

efecto  dos de lo s  ra d ic a le s  R^, Rg y R3 tambián pue­

den s ig n i f ic a r ,  juntamente con e l  átomo de n itrógeno, 

e l  r a d ic a l  de un sistem a de a n illo  h e te ro c íc lic o ,

X s ig n if ic a  un anión,

p un número entero por valor de a lo  sumo 2 , y

n un número por v a lo r  de a lo  sumo 8 .

Se l le g a  a lo s  nuevos co lo ran tes, acilando un deriva­

do de la  antraquinona con sisten te  en un núcleo de an traqui- 

nona único que e stá  l ib re  de grupos ácidos h id ro so lu b illzad o- 

re s  y que contiene por lo  menos un ra d ic a l de fórmula

(3) -N------------
!
Cm-Am-1

*R** -NH

C n - A n - l

en la  que R s ig n if ic a  un ra d ic a l a l i f á t i c o ,  o aromático y



m y n representan  números enteros por valor de a lo  sumo 8, 

con e l  halogenuro de un ácido monocarboxílico a l i f á t i c o  que 

contiene a) un átomo de halógeno l á b i l ,  o b) un grupo amóni­

co te r c ia r io  o cu atern ario , y en e l  caso a ) ,  condensando e l  

producto de ac ila c ió n  obtenido con una amina secundaria o 

t e r c ia r ia ,  y tratando e l  producto de condensación obtenido, 

eventualmente, con medios a lk lla d o re s .

Los derivados de la  antraquinona que en e l  presente 

procedimiento sirven  como m aterias de partid a  contienen lo s 

ra d ic a le s  de l a s  fórmulas in d icadas, preferentem ente, en po­

s ic ió n  a l f a .  Además de lo s  ra d ic a le s  in d icados, pueden con­

tener en e l  núcleo de antraquinona aún substituyen tes u lte ­

r io r e s ,  preferib lem ente, igualmente en posic ión  a l f a ,  por 

ejemplo átomos de halógeno, grupos oxi, a lc o x i, amino, a l-  

kilam ino, arilam ino, o acilam ino. De in te ré s  p a r t ic u la r  son 

compuestos de fórmula

0 Y

en la  que B s ig n if ic a  un ra d ie a l fen ilen o  e Y un átomo de 

hidrógeno, o uno de lo s  su bstitu yen tes ya mencionados. Como 

ejemplos de derivados de antraquinona apropiados se  indica 

lo s  s ig u ie n te s :

l-(p-am inofenilam ino)-antraquinona,

1- ( m-a minof enilam ino) -ant ra quinona,

1 .4 -  , 1 ,5- o 1 ,8-dl-(m - op-am inofenilam ino)-antraquinona,

1 - ( beta-aminoet ilam ino)-antraquinona,

1 .4- o 1,5-di(beta-am inoetilam ino)-antraquinona,
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1 - ( gamma-aminopropilamino) -antraquinona,

1 - (p- o m-aminofenilamino)-4-oxiantraquinona)

1-(p- o m-aminofenilamino)-4-metoxiantraquinona,

1-(p- o m -am inofenilamino)-4-cloroantraquinona,

1-(p- o m-aminofenilamino)-4-fenilaminoantraquinona,

1-(p- o m-aminofenilamino)-4-metilamlnoantraquinona,

1-(p - o m -aminofenilamino)-4-acetilaminoantraquinona,

1-(p- o m-aminofenilamlno)-2-bromo-4-oxiantraquinona,

1 - (beta-am inoetilam ino)-4-m etilam inoantraquinona.

Estos aminocompuestos pueden se r  tran spuestos con 

e l  halogenuro de un ácido monocarboxílico a l i f á t i c o ,  conve­

nientemente, con por lo  menos un mol por grupo amino a c i-  

la b le .

Entran en consideración

a) halogenuros de ácido carb o x ílico  a l i f á t i c o s  que en

e l  ra d ic a l a lk i lo  contienen un grupo amónico te r c ia r io  o 

cu atern ario , convenientemente, un halogenuro de ácido car­

b o x ílico  de fórmula

2 0

(5)

° n - A n - l

-CH-COHal y

en la  que R^, Rg* R^* X y n tienen la  s ig n ific a c ió n  in d icada. 

Como ejemplo se in d ica , particularm ente e l  cloruro de b e ta i-  

n ilo , o su producto de autocondensación de la s  fórm ulas

(CH^N-CHgCOCl
!
C1

o bien

CH*

( CH^ ) ̂N-CHgC ON̂ -CHgC OC 1
!
C1 CH'C1

La tran sp osic ión  se e fectú a , convenientemente, en un d iso l-



vente orgánico in d ife ren te , por ejemplo h idrocarburos, como 

benceno, tolueno, o x ilen o , halogenohidrocarburos, como te- 

trac lo ru ro  de carbono, te trac lo ro etan o , clorobenceno, o-di- 

clorobenceno, o n ltroh idrocarburos, como nitrobenceno o n i-  

tro n a fta lin a , convenientemente en c a lie n te . Con empleo de 

lo s  halogenuros de ácido carb o x ilico  de fórmula (5 ) son ob­

tenidos lo s co loran tes según e l  Invento en una fa s e .

Entran en consideración, adem ás,, 

b) t a le s  halogenuros de ácido carb o x ilico  que en e l  r a ­

d ic a l a lk i lo  contienen, preferentemente en posic ión  a l f a ,  

aún un átomo de halógeno l á b i l ,  o sea preferentemente halo­

genuros de fórmula

^ n - A n - l

(6) HalíCHgl^y-CH----COHal ,

en la  que n y p  tienen e l  s ig n ific a d o  indicado, por ejem­

p lo  cloruro de c lo ro a c e tilo , bromuro de brom oacetilo, c lo ru ­

ro de a lfa -c lo ro p ro p io n ilo , cloruro de beta-c lo roprop ion ilo , 

c loruro  de a l fa - c lo r o b u t ir i lo ,  o cloruro de a lfa -c lo r o fe n il-  

a c e t i lo .

Se u t i l i z a ,  preferentem ente, por lo  menos un mol de 

cloruro  por grupo amino a c i la b le . La ac ila c ió n  ha de l le v a r ­

se a cabo bajo  t a le s  condiciones que só lo  e l  halógeno en e l  

grupo carbonllo  es su b stitu id o  por e l  grupo amino. Por lo  

tan to , se obtiene productos de ac ila c ió n  que presentan aún 

un átomo da halógeno l á b i l ,  por ejemplo t a le s  que contienen 

e l  ra d ic a l  de fórmula

j ĵ n-1 2n - l

í 7) NH----R----NH----C OCH-( l



E stos productos da ac ila c io n  producen directamente lo s  co­

lo ran tes según la  invención, después de la  tran sp osic ión  

con aminas secun darias, como vg. dim etilam ina, d ietilam in a, 

p ip erid in a , m orfolina, o con aminas t e r c ia r ia s ,  por ejemplo 

trim etilam in a, d im etil-e tilam in a, tr ie t ila m in a , dim etil-ben- 

cilam ina, d im etilciclohexilam ina, p ir id in a , o a lfa -p ic o lin a .

En lu gar de monoaminas también pueden se r  u t i l iz a d a s  

diaminas que contienen un grupo amino te r c ia r io  y uno prima­

r io  o secundario, por ejemplo la s  aminas de la s  fórmulas

CH—3
NHg-CHgCHg-N^

GH-3
, HgM-CHgCHg-N^

C2F5
*

CH,

C2H5

S i lo s  compuestos de fórmula (7) son transpuestos

con aminas p rim arias, entonces lo s  compuestos obtenidos aún 

deben se r  tra tad o s con medios a lk ila d o re s . Como ejemplos de 

medios a lk ila d o re s  apropiados se c itan : cloruro  de m etilo , 

bromuro o yoduro de m etilo , cloruro de ben cilo , su lfa to  de 

d im etilo , su lfa to  de d ie t i lo ,  m e tilá ste r  bencensulfónico, 

e t i l -  o b u lt i lá s t e r  p-to lu en su lfón ico .

Las aminas t e r c ia r ia s  obtenidas por tran sposic ión  

de lo s  compuestos de fórmula (7) con aminas secundarias ya 

representan  co lorantes v a l io so s . En c ie r to s  casos puede ser 

deseable cu atern izar é sto s  por tratam iento con medios a l ­

k ila d o re s .

La a lk ila c ió n , o bien la  tran sp osic ió n , con la s  ami­

nas tien e lu gar , convenientemente, en un d iso lven te orgáni­



co in d ife ren te , por ejemplo h idrocarburos, como benceno, 

tolueno, o x ilen o , halógenohidrocarburos, como te tra c lo ru -  

ro de carbono, te trac lo ro etan o , clorobanceno, o-dicloroben- 

ceno, o n itroh idrocarburos, como nitrobenceno o n itro n a fta -  

l in a .  En lugar de un d iso lvente in d iferen te  se puede u t i ­

l i z a r  también un exceso grande de dadoa, o bien de medio de 

a lk ila c ió n . En e ste  caso , por c ie r to , se debe tener cu ida­

do de que la  mezcla no se ca lie n te  excesivamente, puesto 

que la  reacción  es intensamente exotérm ica. A pesar de e l lo  

re su lta  n ecesario  en la  mayoría de lo s  c a so s , especialm ente 

en presencia de d iso lven tes orgánicos, ca len tar  la  mezcla 

reaccion al desde e l  e x te r io r , para poner en marcha la  reac­

ción .

A menudo es conveniente para e l  logro  de buenos ren­

dim ientos, u t i l i z a r  un exceso de medio de a lk ila c ió n .

Con empleo de d iso lven tes orgánicos in d ife ren te s la s  

s a le s  de colorante se p rec ip itan  durante la  reacción , pu- 

diendo ser a is la d a s  mediante f i l t r a c ió n .  E l d iso lven te tam­

bién puede ser eliminado mediante d e st ila c ió n , por ejemplo 

a l  v acío , o con vapor de agua.

La p u r if ic ac ió n  de la s  s a le s  de colorante tiene lu ­

g a r , convenientemente, por d iso lución  en agua, a cuyo e fe c­

to  colorante de p a rt id a , eventualmente no tran spuesto , pue­

de se r  separado por f i l t r a c ió n  como residuo in so lu b le . De la  

solución  acuosa puede se r  segregado otra vez e l  colorante 

por ad ición  de s a le s  h id ro so lu b les, por ejemplo cloruro só­

d ico .

Los co loran tes obtenidos con arreg lo  a l  procedimien­

to  contienen como anión, preferentem ente, e l  r a d ic a l  de un 

ácido fu e r te , por ejemplo del ácido su lfú r ic o  o sus semiés-



te r e s ,  o de un ácido a r i lsu lfó n ic o , o un halogenión. Los 

aniones mencionados, introducidos según e l  procedimiento en 

la  molécula de co loran te , pueden se r  su b stitu id o s también 

per aniones de otros ácidos in orgán icos, por ejemplo del 

ácido fo s fó r ic o , o de ácidos orgánicos, como por ejemplo 

del ácido fórm ico, del ácido a c é tic o , del ácido c lo ro a c é ti-  

co, del ácido o x á lico , del ácido lá c t ic o ,  o del ácido t a r ­

tá r ic o . En c ie r to s  casos pueden se r  empleadas, asimismo, 

la s  bases l ib r e s .  Las s a le s  de colorante pueden se r  u t i l i ­

zadas también en forma de s a le s  dobles, por ejemplo con halo- 

genuros del segundo grupo del sistem a periód ico , p a r t ic u la r ­

mente cloruro de cinc o de cadmio.

Las s a le s  de colorante obtenidas según la  invención 

son apropiadas para la  tin tu ra  de lo s  m ateria les más d iver­

so s , por ejemplo de f ib r a s  c e lu ló s ic a s  cu rtid as tra ta d a s  con 

tan in a, seda, p e lo s , o de f ib r a s  totalm ente s in té t ic a s  par­

ticularm ente de p o l ia c r l lo n i t r i lo ,  o de polímeros a base 

de d ic ian e tilen o  a sim étr ico s . Estos co lorantes también son 

adecuados para f ib r a s  de p o lie s te re s  m odificadas que con­

tienen grupos ác id o s . Las coloraciones obtenidas en e s ta s  

f ib r a s  se distinguen por gran so lid ez  a la  lu z .

En lo s  ejemplos s ig u ie n te s , l a s  p a rte s , en tanto no 

se indique otra cosa , s ig n ific a n  p arte s en peso, lo s  porcen­

t a je s  tantos por ciento en peso, y la s  tem peraturas están  

in d icadas en grados C e ls iu s .

E J E M P L O  1.

7 ,7  p a rte s  de 1-oxi-4-(p-cloroacetilam in o)-fen ilam in o- 

antraquinona son hervidas en 100 p a rte s  de p ir id in a  h asta  que 

una prueba en agua re su lta  perfectamente so lu b le . Se f i l t r a  

en f r ío  y se lava con benceno y l ig ro in a . E l colorante obte-



= 9 =

nido de formula

0 OH

CI

O NH-

1 0.

15.

2 0 .

tiñ e  la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos azu les que 

t ir a n  a ro jo  de eminente so lid ez  a la  lu z .

S i  se u t i l i z a  en lugar de p ir id in a  a lfa -p ic o lin a , o 

d im etilcicloh exilam ina, entonces se obtiene un colonrate 

con propiedades del todo s im ila re s .

La 1-oxi-4-(p-cloroacetilam in o)-fen ilam in oan traqu i- 

nona puede ser obtenida por calentam iento de 1 mol de 1-ox l- 

-4-(p-am inofenil)-am inoantraquinona con 1 mol de cloruro 

de c lo ro a c e tilo  a 60 a 100°  en clorobenceno.

E J E M P L O  2.

7 ,7  p a rte s  de 1 -o x i-4 -(p -o lo ro ace tilam in o )-fen ila-  

minoantraqulnona son hervidas a l  re fr ig e ran te  de r e f lu jo  

durante 5 horas en 50 p artes de tr ie tilam in a  y 100 partes 

de o-diclorobenceno. Se f i l t r a  en ca lie n te  y se lava con 

o-diclorobenceno t ib io  hasta la  c a s i  ausencia de co lor, y 

seguidamente con lig ro ín a  o é ter de p e tró leo . E l residuo se 

d isuelve completamente en agua. E l colorante obtenido tiñe 

la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos azu les que t ira n  

a ro jo  de eminente so lid ez  a la  luz.

E J E M P L O  5.

10 p a rte s  de 1 ,4 -d i- (p —'Cloroacetilamino)-fenilami- 

noantraqulnona, obtenida por calentam iento de 1 mol de 1,4- 

-di-(p-am inofenilam ino)-antraquinona con 2 moles de cloruro 

de c lo ro a c e tilo  en dorobenceno a 60 - 100° ,  son hervidas en



100 p arte s de p ir id in a  h asta  que una prueba re su lte  p e r fe c ta ­

mente soluble en agua. Se f i l t r a  en f r ío  y se lava con benceno 

y l ig ro ín a . E l colorante obtenido tiñe la s  f ib r a s  de p o l ia c r i­

lo n i t r i lo  en tonos verdes de eminente so lid ez  a la  lu z . 

E J E M P L O  4 .

7 ,7  p arte s de 1 -acetilam in o-4-(p-cloroacetilam in o)-fe- 

nilaminoantraquinona son transform adas mediante eb u llic ió n  en 

100 p artes de p ir id in a  según e l ejemplo 1 en un colorante azul 

h id roso lu b le , de fórmula

que tiñe la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos azu les de 

excelente so lid ez  a la  lu z .

S i  se u t i l i z a  7 ,7  p arte s de 1-aeetilam ino-4-(m -cloro- 

acetilam ino)-fenilam inoantraquinona, entonces se  obtiene un 

colorante de co lor v io le ta  que tiñ e  la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo ­

n i t r i lo  en tonos da un v io le ta  de excelente so lid ez  a la  lu z . 

E J E M P L O  5.

7 .7  p artes de 1-oxi-(m -cloroacetilam ino)-fen il-am ino- 

antraqulnona son transform adas por eb u llic ió n  en 100 p arte s 

de p ir id in a  según e l  ejemplo 1 en un colorante az u l-v io le ta  

h idrosoluble que tiñ e la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos 

de un az u l-v io le ta  da excelente so lid ez  a la  lu z .

E J E M P L O  6 .

7 .7  p a rte s de 1 -ox i-4 -(p -/?eta-c lo rop rop ion il/-am in o)-



-fanllsm inoantraquinona, obtenida por calentam iento de 1 mol 

de 1-oxl-4-(p-am inofenilam ino)-antraquinona con 1 mol de c lo ­

ruro de c loroprop ion ilo  en clorobenceno a 60 - 100° ,  son trana 

formadas según e l  ejemplo 1 en un colorante h id roso lu b les de 

fórmula
0 OH

0 NH- ¿ ^  -NHC O C i y j^ ^

que t ia e  la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos azu les que 

t ira n  a ro jo  de excelente so lid ez  a la  lu z .

Se obtiene un colorante de propiedades muy sim ilare s 

con 7^7 p arte s  de 1 -ox i-4-(p -/a lfa-b rom ob u tiril7 -am in o)-fen ll-  

aminoantraquinona.

E J E M P L O  7.
5 partes de 1-oxi-4-(p-cloroacetilam in o)-fen il-am in o- 

antraquinona son calen tadas en 25 p arte s de d ietilam ina en e l  

rec ip ien te  cerrado durante 4 a 5 horas a 9 5 °. Se p re c ip ita  con 

metanol y se f i l t r a  en f r í o .  Se obtiene un colorante que es 

so lub le  en ácido acé tico  d ilu id o  y que de e sta  solución  tiñe 

la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos azu les de excelente 

so lid ez  a la  lu z .

E J E M P L O  8 .

6 ,6  p a rte s  de 1-oxi-4-(p-am ino)-fenilam ino-antraquino- 

na son calen tadas en 30 p a rte s de clorobenceno y 2 ,6  partes 

de d im etllan ilin a  y 6 p arte s del cloruro de N -cloro-(N '-clo- 

r o b e ta in il)-b e ta in ilo  de fórmula

CĤ
t ^

(CH^) ̂ N-CHgCO^-CHgCOCl



obten ib le, según e l ejemplo 2 de la  Memoria de patente estado­

unidense 2 359 863, por tran sp osic ión  de c lo rh id rato  de betaína 

con cloruro de t io n ilo , durante unas tr e s  horas a 80 - 100°  

h asta  que e l colorante re su lta  so luble en agua con co lor azul 

que t i r a  a r o jo . Tiñe la s  f ib r a s  de p o l ia c r l lo n i t r i lo  en tonos 

azu les que t ir a n  a ro jo  de muy buena so lid ez  a la  lu z . 

E J E M P L O  9.

7 .7  p a rte s  de 1-(p-cloroacetilam iná)-fen il-am inoantra- 

quinona son transform adas, por eb u llic ió n  en 100 p arte s de p i-  

r id in a , en un colorante h idrosoluble v io le ta r r o jiz o  que tiñe 

la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos de un v io le ta  ro jiz o  

de excelente so lid ez  a la  lu z .

E J E M P L O  10.

7 .7  p a rte s  de 1-dim etilam ino-4-(p-cloroacetilam ino)- 

-fenilam inoantraquinona son transform adas según e l  ejemplo 1 

por eb u llic ió n  en 100 p arte s de p ir id in a  en un colorante h idro­

so lub le  azulverdoso que tiñ e  la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo

en tonos azulverdosos de excelente so lid ez  a la  lu z .

S i  se u t i l i z a  como materia de p artid a  la  1-amino-2- 

-cian-4-(p-cloroacetilam ino)-fen ilam inoantraquinona ( obtenida 

por calentam iento de 1-am ino-2-cian-4-(p-am inofenilam ino)-antra- 

quinona con cloruro  de c lo ro a c e t ilo ) , entonces se obtiene un 

colorante que tiñ e  p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos verde azulados. 

E J E M P L O  11.

6 p a rte s de 1-m etilamino-4-etilendiaminoantraquinona 

son d isu e lta s  en 30 p a rte s de p ir id in a , mezcladas con 2 par­

te s  de cloruro  de c lo ro a c e tilo  en 30 p a rte s  de p ir id in a , a g i­

tadas durante una hora a 60° y seguidamente hervidas durante 

1 a 2 horas a l  r e f lu jo .  La p ir id in a  es separada por d e s t i la ­

ción a l  vacío  y e l  colorante es u t i liz a d o  directam ente, o des-



pues de una p u rificac ió n  mediante red iso lu c ió n . El colorante 

a s í  obtenido, de fórmula

0 NH(CHp) ̂ NHCOCHJ^ * ^ .

tiñ e  la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en só lid o s tonos azu le s.

S i e l  producto de tran sp osic ión  con cloruro  de cloro- 

a c e t i lo  no es calentado encima de 60** y separado de la  p i r id i-  

na, entonces se l le g a , por tran sp osic ión  con dim etilam ina, a 

un colorante de fórmula

0 NHÍCHglgNHCOCHgN^
CĤ

que tiñ e  la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos s im ila re s .

Por tratam iento del colorante obtenido según a l  ejem- 

10 p ío  2 con su lfa to  de dim etilo se lle g a  a un colorante de fó r ­

mula

0 NH(CHg)gNH

CO
t
t% -S °4 C H ,

IT f  -HT IT ÜT-U -i\t -Ufl-x3  ̂ 3
CU,

que tiñ e la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos sem ejantes.
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E J E M P L O  12.

4 p a rte s de 1-oxi-4-(p-cloroacetilam ino)-fen ilam inoan- 

traquinona son calen tadas en 10 p a rte s de N ,N -d ietilam in oetil- 

amina durante 10 minutos a 80 - 9 0 °. Se mezcla con agua, se 

f i l t r a ,  se lava posteriorm ente con agua y se seca e l  colorante 

obtenido de fórmula

Este tiñe la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos azu les que

t ir a n  a ro jo  de muy buena so lid ez  a la  lu z .

E J E M P L O  13.

8 p a rte s de 1-oxi-4-(p-cloroacetilam in o)-fen ilam in o- 

antraquinona son calentadas en 20 p a rte s de N,N-dimetilamino- 

-propilam ina durante 15 minutos a 9 0 °. Por ad ición  de agua 

es p rec ip itad o  e l  co lorante , f i l t r a d o  por asp irac ió n  y lav a ­

do posteriorm ente con agua. E l m aterial de f i l t r a c ió n  por a s ­

p irac ió n  secado es d isu e lto  en 200 p arte s  de clorobenceno y 

mezclado a 60° con 3 p arte s de su lfa to  de d im etilo . Se f i l t r a  

en f r í o ,  se lava posteriorm ente con algo  de clorobenceno y se 

seca e l  residuo de f i l t r a c ió n .  El colorante obtenido, de fórmu­

la

0 OH

! í  / " A

0 OH



= 15 =

5.

1 0 .

15.

tiñ e  la s  f ib r a s  de p o l ia c r i lo n i t r i lo  en tonos azu les que t i ­

ran a ro jo  de excelente so lid ez  a la  lu z .

E J E M P L O  14.

Una parte  de la  s a l  de colorante obtenible según e l 

ejemplo 1, p árra fo  1, es d isu e lta  en 500 p arte s de agua con 

ad ición  de 5 p a rte s  de ácido acé tico  a l  40%. Se introduce en 

e ste  baño tin tó reo  100 p arte s de h ilo  hervido a base de p o lia ­

c r i lo n i t r i lo ,  se aumenta la  temperatura dentro de 1/4 de hora 

a eb u llic ió n  y se hierve durante una hora. Al cabo de este  

tiempo ha quedado totalmente extra ído  e l  baño tin tó re o ; la  

tin tu ra  es enjuagada y secada. Se obtiene un azu l que t i r a  

a ro jo  de muy buena so lid ez  a la  lu z .

La invención, dentro de su e sen c ia lid ad , puede se r  de­

sa rro lla d a  en o tras formas de re a liz a c ió n  que d ifie ra n  en de­

t a l l e  de la  indicada a t í tu lo  de ejemplo, a l a s  cu ales alcan ­

zará igualmente la  protección  que se recaba. Podré, pues, re a ­

l iz a r s e  con lo s  medios y aparatos más adecuados, por quedar 

todo e l lo  comprendido dentro del e sp ír itu  de la s  re iv in d ica­

ciones



N O T A

D escrito  a l  objeto de la  invención se declara nuevas 

la s  s igu ien te s re iv in d icac io n es, con priorid ad es su izas núms. 

67 704 del 24 de Diciembre de 1956 y 80 494 del 12 de Noviem­

bre de 1959) ex istien d o  en ambas unidad de invención:

5 , 1. Procedimiento para la  preparación de s a le s  hidro-

so lu b les de co lorantes de antraquinona, caracterizad o  porque 

se a c ila  un derivado de la  antraquinona que co n siste  en un 

núcleo de antraquinona único que e stá  l ib re  de grupos ácidos 

h id ro so lu b ilizad o res y que contiene por lo  menos un r a d ic a l  

10. da fórmula

-N--------------- R------ NH
t t

en la  que R s ig n if ic a  un ra d ic a l  a l i f á t i c o  o arom ático, m y n 

s ig n ific a n  números enteros por valor de a lo  sumo 8, con e l  

halogenuro de un ácido monocarboxílico a l i f á t i c o  o a r a í i f á t i -  

co que contiene a) un átomo de halógeno l á b i l ,  o b) un grupo 

15. de amonio te r c ia r io  o cu atern ario , y porque en e l  caso de a) 

es condensado e l  producto de ac ilac ió n  obtenido con una amina 

secundaria o t e r c ia r ia ,  o con una amina prim arla y porque se 

t r a ta  e l  producto de condensación obtenidos con medios a lk l-  

lad o re s.

20 . 2. Procedimiento según la  re iv in d icación  1, carac te ­

rizado  porque se p arte  de t a le s  derivados de antraquinona que
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10.

contienen en una posic ión  a l fa  e l  r a d ic a l  de fórmula -NH-R-NHg* 

en la  que R s ig n if ic a  un ra d ic a l  a lq u ilen o , o fen ilen o .

3. Procedimiento según la s  re iv in d icacion es 1 y 2, 

caracterizad o  porque se condensa un derivado de antraquinona 

que contiene e l ra d ic a l de la  fórmula indicada, con un compues­

to  de fórmula

en la  que R̂  s ig n if ic a  un átomo de hidrógeno, o un r a d ic a l  

a lk i lo ,  Rg y R  ̂ s ig n ific a n  ra d ic a le s  a lk i lo ,  c ic lo a lk i lo  o 

a ra lq u ilo , a cuyo e fecto  dos de lo s  r a d ic a le s  R^, Rg y R  ̂ pue­

den s ig n if ic a r  también, juntamente con e l  átomo de nitrógeno, 

e l  ra d ic a l  de un sistem a de a n illo  h e te ro c ic lic o , por ejemplo 

p ir id in a , X s ig n if ic a  un anión, n un número entero por valor 

de a lo sumo 8 , y Z un átomo de halógeno, o e l  r a d ic a l  de fó r-

4 . Procedimiento según la s  re iv in d icacion es 1 y 2, ca 

racterizad o  porque se transpone un compuesto de la  fórmula in­

dicada con un compuesto de fórmula

y porque se condensa o bien se cuatern iza e l  producto de con­

densación obtenido con una base secundaria o t e r c ia r ia .

^1 C n - A n - l

mula

^2 ^ n - A n -1
-N---- CHCOHal



5. Procedimiento para la p re p arac i^ d e  sales 

hidrosolubles de colorantes de antraquinona.

Según se describe y reivindica en la presente memo 

ria  que consta de dieciocho hojas fo liadas y escritas a má 

5. quina por una sola cara.

Madrid, a 23 de Diciembre de 1959.

CIBA SOCIETE ANONYME. 

p. a.

t r : jp t
R/rm.
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