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MEMORIA DESCRIPTIVA -: -

E ste  in ven to  se  r e f i e r e  a nuevos c o lo r a n te s  de t in a  

an traq u in ó n ico s  que p re se n ta n  dos r a d ic a le s ,  an traq u in án d oos 

ig u a le s  o d i f e r e n t e s ,  Unidos en tre  s í  por un puente 1 ,3 ,5 - t r i a  

z in ic o ,  y un gru po , por lo  menos, de s u í f o n s u l f a t o a !q u ilam ída 

con t r e s , por lo  menos, átomos de carbono en tre  e l  grupo : . 

s u l f a t o  y e l  átomo, de n it ró g e n o  am id ico . ... . = *.

 ̂ í E l r a d ic a l  su lf  amida rad ica de conveniencia d ire c ta - 

mente en uno d e .lo s  dos núcleos antraquinónicos o en Un nù­

cleo  aromático que está  ligad o  a l  punte. t r ia z in ic o . ; ; L -*

De sumo interés, son lo s co lorantes de tin a qué con- .



tienen e l rad ica l de la formula

-SOgNHÍ CHg)-^— 12 )^J^ -  OSO^H,

en la que '

J n s ign ifica  1 o 2, 

r m y ^ s ig n if ic a n  cada una 2 o 3) y

Z s ign ifica  uno de los grupos -CHg-, -0-, -S- o so­

bre todo -N- o bien -N-

:

en donde p s ign ifica  un número entero por valor de 6 a- lo sumo.

Los colorantes que se han de emplear de acuerdo con 

este invento contienen de preferencia tres radicales sulfami- 

da a lo  sumo, por ejemplo radicales de las fórmulas 

-SOg-NHCHgCHgCH^CHgOS Ô H, -S O^^N-CHgCH^CHgCHg-OS Ô H

-  //  ̂=/ / '.-  j  CĤ  . // . -... . ^ '.

-SÔ -NHCHgCHgCHgCHgCHgOSÔ H ".

-S0¿NHCHgCHg-O-CĤ CHgOS Ô H , --SOgNH-CHgCHg-N-CH^CngOSO^H -

' . CĤ CHoCSO,H' ' , . - ... . . . . .  .2. ,.2, ' P '...'
Y. * - ' . - Y--

-SOg-NHCHgCHg-S-CHgCHg-.OSO^H . 

-SOg-NUCH^CHg-NH-CH^CHgOSO^H, -SOg-N-CH^CHg-N-CH'gCHgCHgOS Oÿi, 

'/I.';/'" CHgCHgCSÔ H. .

-SOg-míCHgCHg-N-CHgCHgOSO^H

- '' . 0 ..'' -
-SOg-NH-^CHg^y^-CHgOHgOS Ô H

-y:,- ; " ,
-S Op-ÉK^H^-N-CHp-CHgO -S 0,H

CHg-CHg-O-SO^H

En los colorantes de este invento, e l  puente t r iá z í-  

nico consiste en un. puente 2 -c loro-tria zín ico  o un puente 2 -fe- 

n i l - ,  fenoxi- ó-fen ilám ino-1,3,5-triazín íco que está unido, 

en posición 4 y o, a sendos radicales antraquinónicos por medio 

de un grupo amino. Especial interés tienen lós colorantes de. 

las.fórmulas --



A.j-NH-

y .!

A-MH-
n-1 1

N N'

NH
r
R :

en la s  que

n y m representan números entecos por valor de 2 .

y A.2;

a lo  sumo,  ̂ 7-: 7̂  '".":-.7;7" ^ - . ' - 7 ^

s ig n ific a n  cada una un ra d ic a i antraquinó- -

n ico , que puede p resen tar grupos ádilaminq

' i-.'"' " r';'--',' " y - en p a rtíc u la  r  grupos aro i lamino ¿-'yy f 77'"

- " s ig n if ic a  un ra d ic a l fe n ilo , .f7*:.-''7J7 ''-'7'"'":. 7' 

a l  mismo tiempo que uno, por lo  menos, de lo s  r a d ic a le s  Â  y Ag - 

y R contiene un grupo sulfamida de la  c la se  in d icada. --7".

Se l l e g a a  lo s nuevos colorantes s i : *

a ) se comb inan en tré s í  dos' c olor ante s amin oantra quin ónic os - 

por reacción  con, por lo.menos, un compuesto tr ia z ín ic o  d i h a ^ "

logenado, escogiendo para e l lo  lo s  m ateria les de p artid a  de 

manera que uno por lo  menos de lo s  dos núcleos añ traquin ón i-v  / 

eos y/o  uno de lo s  núcleos aromáticos eventualm ente"presentes 

en e l compuesto tr ia z ín ic o  presenten un-grupo su lfo n su lfa to -  

alquilam ido con 3* por lo  menos, átomos de carbono entre e l  \

grupo su lf  ato y e l  átomo de nitrógeno amidico, o

b) se es t a r i f ic a n , con agentes su lfa ta n te s , co lorantes corres-... 

pondientes que, en vez del grupo su lfa to , presentan un grupo



h id ro x i, o

c) se amidan co lorantes de tin a antraquinónicos que presentan 

dos rad ic a le s  antraquinónicos ig u a le s  o d ife re n te s , unidos 

entre s í  por un puente 1 ,3 )5 -tr iaz ín ico ^  y por lo  manos un 

grupo de:haluro su lfón ico , con su ífa  t o-aIqu ila  minas que con­

tienen por lo  menos 3 átomos de carbono entre e l  grupo su l­

fa to  y e l  grupo amino que reacciona con e l  grupo de haluro 

su lfó n ico .

Los compuestos antraquinónicos que sirven  de m ateria-

le s  de partid a  en la  forma de re a liz a c ió n  b) del procedimien­

to y que contienen un grupo su lfon-oxialqüilam ido de la  c la se \  

indicada, por ejemplo un grupo -SOg-NH-R-OH en que R ì . 

s ig n if ic a  una cadena de alqu ilen o  con 3 átomos de carbono 

por lo  menos, eventualmente interrumpida por héteroátom os,. se 

obtienen convenientemehfe, por reacción de un haluro sú lfó n i-  

co,. u t i l i  zable c omo ma ter i a l  de'., par t i  da en la  forma de r e a l i  ̂  

zación c ) del procedimiento, con una o x ia lca lila m in a , sobre 

todo una de la  fórmula ; '

'1 ^

en qüe R tiene e l s ign ificad o , indicado antes..

' ' Los colorantes de p artid a  pue den . contener - e 1. grup o 

su lf  oha lu'ro, ya - s ea . en uno de lo s r"a d ica le s  antraqu in  óni co a, -* - 

o en ambos, ya sea en e l r a d ic a l  f e n i l ic o ,  eventualmente u n i­

do a l  núcleo tr ia z ín ic o . En este, caso e l  ra d ic a l fe n i l ic o  -

puede e s ta r  todavía ulteriorm ente su b stitu id o , por ejemplo

por grupós oxi o, a lcóx i permanentes en la  posic ión  orto , 

h . .. La s íh te s is  de.lóS''Cplor'antes conforme a .la forma de

rea liz a c ió n  a j del procedimiento se lle v a  a cabo" conveniente­

mente por condensación de 2 antraquinonas, ig u a le s  o d iferen ­

te s ,  que contienen grupos amino a c i la b le s ,  con una diha1ogen-



y en p a r t ic u la r  una 2 ,4 -d ic lo ro tr ia z in a  que contiene en posi 

ción 6 un átomo de hidrogeno, un átomo de halógeno o un rad i 

c a l  a r i lo ,  en cuyo caso debe e s ta r  presente en e l ra d ic a l  . 

a r i lo  un grupo su lfon su lfatoalqu ilam íd o  de la  c ia se  indicada Î r"

s i  en la s  aminoantraquinonas empleadas no e x is te  ninguno de 

esos grupos' su lfam id o ..Empleando cloruro  de tricianógeno se

obtiene una diantraquinonilam ino-clorotriazina en la  que e l

cloro  del ra d ic a l  tr ia z ín ic o  puede reem plazarse por reacción 

con amoníaco, o en p a rt ic u la r  con una amina de la s  fórmulas

; ; ,  Como ejemplos de aminoantraquinonas cabe mencionar: 

- la  1-aminoantra quinona,

- l a  1-aminó-4-metoxiantráquinona, r'f-f

- la  1-aminoantraquinon-6 o -7-su lfon -N -(d elta-oxibu til)-am ida¿y

- la  1-amino-4-, -5- o-8-benzÓilaminoántraquinona.

; E sta s ú ltim as pueden e sta r  su b stitu id a s  en lo s  rad i-  

c a le s  bencénicos, por ejemplo, mediante átomos de halógeno ó

grupos a lc o x i , .a lq u i lo ,  tr ifíu o ro m e tilo , sulfam ido ó a lq u il-

su lfó n ilo . También entran en consideración  la s  aminoantraquis 

nonas que contienen además a n illo s  c a rb o c íc lic o s .o ih e te ro c í-  

c l ie o s  yuxtacondensados, por ejemplo la  4-amino-antraqúínon-

2 ,1 - (N )-acridona, la  5-amino-1,9 - i s  ot iazo lan tron a, la  4- o 5-. 

am inoantrapirim idihá, a s í  como lo s  am inodiantrim idocarbazoïès,

la s  aminopirántroñas o la s  aminodibenzantronas. Además mere­

cen mencionarse la s  1 ,4-diam ino-2-acilantraquinonas, por ejem­

p lo  la  1,4-diam ino-2-benzoil- y en p a r t ic u la r  la  1,4-diam ino-2-



acetilan traqu in on a, áe la s  que es sabido que en condiciones  ̂

normales únicamente es a c ila b le  en posic ión  4 e l  grupo amino, 

'..-"'.i-'.'.'. Los compuestos que. contienen e l  r a d ic a l  de 1$/fórmula

' -sOg-m-R-PH'  ̂  ̂ ' - . ' /

"se tratan ' convenientemente con agentes que cedan e l .r a d ic a l  

su lfú r ic o . Esto, se efectúa ventajosamente con ácido su lfúrico./. - 

concentrado, en f r í o ,  por. ejemplo a temperatura entre 0 y 30 °, 1 

para mayor ventaja con 5 p a r te s , por ló  menos, de ácldO/'sulfú- ", 

r ic o  por i  parte  de co loran te . La su lfa ta c ió n  puede lle v a rse  

también a cabo con óleum o ácido c lo ro su lfó n ico  o sus compues­

tos de adición  con b ase s * t e r c ia r ia s  o ami da s ,  p or e j empio p i-  

r i d i n e tr ie  t i  la mina o dimetilformamida. - ' -i .. -''/ir. - - 

. ..<-y-< i  Las condensaciones que, conforme a e ste  invento, son 

n ecesarias en la s  modalidades de re a liz a c ió n  a) y e )  se llevan  

a cabo convenientemente en presencia de agentes f i ja d o re s  de . 

ácido como lo s  hidróxidos: o cárbonatos a lc a lin o s  en medios or- i- 

gánicos o acuosos. . ' i  '.i /  / '  i''

Los co lorantes obtenidos pueden a i s la r s e  de l a  mezcla 

de preparación y e laborarse  en forma de preparados secos u t i l i -  . 

"zabíes para t in to re r ía .  E l.a is lam ien to  se efectúa dé preferen ­

c ia  por f í l t r a d o . Los. colorantes a is la d o s  pueden se c a r se ,. even­

tualmente despu ésde adición  de medios de "coupage" de reacción  . 

neutra o débilmente a lc a lin a ; de preferen cia  e l  secado se e fe c ­

túa a temperaturas no demasiado elevadas, eventualmente bajo 

presión  reducida. ".*.... -

Los nuevos colorantes son aptos para te ñ ir  lo s  más' .. 

d iversos m ateria le s, y en p a r t ic u la r  para te ñ ir  o estampar ma­

te r ia le s  t e x t i le s  de celu losa n atu ral o regenerada según lo s  

procedimientos u suales de tina y de estampado. Con e l lo s .s e  \ 

obtienen tin tu ra s  y estampados in tensos e ig u a le s , que. se d is-*



tinguen por excelentes propiedades de so lid ez  á la  luz y a

la  mojadura.

Se supone que en e l  baño tin tó reo  ó sobre la  f ib r a ,  

por acción del á l c a l i ,  é l  r a d ic a l OX se d isoc ia  cómo heteroáto-

mo, eventualmente f ormando un a n illo  heteroc ico  de 5 o 6

miembros con e l  át orno, de nitrógeno del grupo sulfam i do, . o sea 

que e l  colorante sé transpone 'a una forma in so lub le

En comparación con lo s co lorantes de tin a convencio­

n a le s , lo s  colorantes de .tina empleadles según e ste  invento. . 

presentan la  gran ventaja de poderse t in a r  mucho más ráp idár 

mente. Ademas, se n ecesita  para la tin ación  una cantidad nota-

to s colorantes d e lin v e n to  lo s  hace sumamente aptos para e l  

teñido en c o n t i n u a .

En lo s  ejemplos, que siguen, la s  p arte s s ig n if ic a n , 

en tanto no se indique otra cosa, p arte s en peso , y lo s porcen­

t a je s ,  porcen tajes en peso; la s  tem peraturas-están  r e g i s t r a - .

das en.g r  a dos ' C e ls iu s . ^

E J  E M P 'L O ' '' 1. ..

A 13 p arte s del su lfoclo ru ro  de colorante de la  fórmula
SO^Cl ; . ' ^ - ,

N N .

0 NH-C
H
0-HN

(obtenido por condensación del s u lf  ocloruro de 2 - f  én il-4 ',6- .

d ic lo ro tr ia z in a - (1 ,3 ,5 )  con 2 moles de 1-aminoantraquinona en



en nitrobenceno) eh 140 p artes de nitrobenceno, sé in s t i la n

lentamente a 120-125° 4,1 parte s de 4-am inobutanol-(1) en 

20 p arte s de nitrobenceno. y se prosigue :la...agitación  durantsi., 

dos horas todavía a 125° y 1 hora a 140°. Después del en fria^  

míento, se sèpara p or f i l t r a c ió n  e l  cp loran te , r e c r i s f a 11 zado 

en a g u jita s  f in a s ,  se le  lava con benceno, alconol y agua y 

se le  seca .

' 10 p artes del producio de condensación a s í  .obteni- . 

do se v ierten  y se d isuelven, a temperatura de 0 a 5 ° , en 130 

p a rte s de acido su lfú r ic o  a l  96%..l Luego se v ie r te  la  solución  

en unas 8Ó0 p a rte s  de agua helada y se separa por f i l t r a c ió n .;  

La to rta  de. f i l t  ro humeda, se suspende - en unas 500 p artes de 

agua y se n eu tra liz a  con l e j í a  s ó d ic a . ; Luego se separa por f i l ­

trac ión  y se seca en vacío á temperatura de 60 a 7 0 °. * 1--

E l nuevo colorante corresponde a l  ácido lib re  de la

fórmula.
SO2-NH-CH2-CH2 CH" . .

t ^
OSÔ H

.. N . N 1
l l r r  t X

-  0 NH-C - C-HN 0

- . - . 0 "

Se le puede emplear de .la manera sig u ien te : ..I".

0,75 p a rte s  del colórante se amasan con 250 p artes 

de agua c a lie n te . La suspensión de colorante a s i  obtenida se 

añade a una so lución , calentada a 5 0 °, de 10 volúmenes de lé l - ,  . 

j í a  sódica a l  30% y 6 partes de b is u l f i t o  sódico en 1750 p artes



de agua, con lo  que se, produce in stan t aneamente tin ac io n . En 

e l  baño tin tó reo  a s í  obtenido se tiñen 50 p arte s de algodón . 

durante 45 minutos, a temperatura de 50 a. 6 0 °, con ad ición  de . 

40 par te s de c 1 orur o sed ie  o. ' Despué s - de 1 tea ido^ ̂ s e oxi da l e í  

m aterial) se le  lav a , se le  a c id i f ic a ,  se le  vuelve a enjuá^ 

gar bien y se le  enjabona en. e b u llic ió n . Se obtiene.luha tin tu ra  

lím pida, de co lor am arillo  que t i r a  a l  verde, con excelentes

propiedades de so lid e z .

''-'55 E l su lfocloru ro  de la  2 - fe n il-4 ,6 -d ic lo ro - tr ia z in a -  

(1,3^5)-' puede obtenerse por su lf  o d orac ió n  de la  2 -fen il-4 ,6 :-5  

d io x it r ia z in a - (1 ,3 ,5 ) con ácido c lo ro su lfó n ico ;y  tratam iento i , 

del su lfocloru ro  de la  2 - fe n i!-4 ,6 -d io x itr ia z in a  con penta-

cloruro fo s fó r ic o  en oxicloruro fo s fó r ic o .

È J  E M *<P 'L-' 0-': "'2 . ' ' ' ' 5 5 " ""r: 15e .'

A 7 p a r t e s .del su lfoclo ru ro  del colorante de la  fórm ula'

Y  ' - só ^ c i , ''  ̂ 151" ^''

( obtenido por condensación del su lf  oeleruro *,¿e 2 - fe n il-4 ,6 -  . .. 

d ic ló ro tr iaz in a-(1 .,3 ;5 )  con 2 moles de. 1-amino-5-ben'zoi.la.mino-,5 

antraquinona en nitrobenceno) en "100 p artes de nitrobenceno, sé 

in s t i la n  lentamente, a.tem peratura de 120 a 125°, 1,8 parte s ., 

de 4-aminobutanol-(1) en 20 partes de nitrobenceno y se p ro s i-



gue la ag itac ió n  durant e 4 hor a s t oda v i a a J 3 0 °  y 1 hora a ' " 

140°. Después del enfriam iento, s è s e p a r a  por f i l t r a c ió n  e l* * 

o d o ra n te  c r is t a l iz a d o , se le  lava con benceno, alcohol- y agua 

y se le  , s e c a ." '

La transform ación en e l  colorante de la  fòrmula
S Og-NH-CH^-CHg-CHg-CH^-OS O^H

se efectúa t a l  como se Ra d e scr ito  en e l  ejemplo 1. Sobre a l ­

godón y ce lu lo sa  regenera da y procediendo conforme a l  ejemplo 1 

se obtienen tin tu ra s  lím pidas de color anaranjado dorado, con 

excelentes propiedades de so lid e z . . I.,....-'-..''' -

E J E  M P L 0 3.  ... -

j 7 p arte s del su lfoclo ru ro  de colorante de la  fórmula-

SOgC.l

( obtenido por c O'ndensaci ón del, su lf  oclorur o '. de 2 - fe n i l- 4 ,6-
' ' *4 . .. < * . ' .,

d ic lo ro tr ia z in a - (1 ,3 ,5 ) con .2 moles de 1 ,4-d iam in o-2-acetil-



--;3 11 =

'"'i,/..'':'-"'''.'-' . ../;'.l'*'y'"'''-'Y'ir/'"'*''** .._'';-''''̂ '.̂ .̂ ;i

antraqúinona én nitrobenceno) se condensan según e l ejemplo 

2 con 4-aminobútanol y se e s te r if ic a n  según e l  ejemplo; 1 con

ácido su lfú r ic o . *"'1-'-'../..: '"í:' '.,;." '/"'llhr" '''

E l nuevo co lorante , de la  fórmula ^

S Og-m-CH^-CI-r^-CHg-CHg-osO^H' ,

.:.<3
J-.l

';J -

-jí

3;

- .., ?.,5 , tiñ e  e l  algodón y la  ce lu lo sa  regenerada con tonalidades a z u - :

le s  de excelentes propiedades de so lid e z . ... -

.. E J  E M . P L O '  - 4 . ....r'

 ̂ 11,2 p arte s del producto de condensación de 2 moles

1 de .1 -áminoantfaquínoRa" con. í'm ol de cloruro  de tricianógeno

- ' sé calien tan  a temperatura de 180 a 185°* durante 6 horas y

1? * ' ..c on ag í tac i ón, en 120 p artes de nitrobenceno, c on 14,6 p artes -

- de;3-am inobencen-(deÍta-h idroxibutil)-su lfam ida. Después del

,r enfriam iento se separa por f i l t r a c ió n , se lava con benceno,

- - /  alcohol y agua y se seca .

15. 10 p artes del producto de condensación a s í  obteni-

do se v ierten  y se disuelven, lentamente y con ag ita c ió n , a 

temperatura de 0 a 5 °* en 180 p artes de ácido su lfú r ic o  a l  96%. 

' Se termina la  operación en forma análoga a la  d e sc r ita  en e l

Y"'." *.. ejemplo í .  E l nuevo colorante corresponde como ácido l ib r é  a

20. la  fórmula



El algodón y la  ce lu lo sa  regenerada se tiñen , por ... 

e l  método Indicado en é l  ejemplo i ,  con tonalidades am arilla s 

de excelentes propiedades de so lid e z . ... ^

,, Se obtienen co loran tes sem ejantes s i ,  en lu gar de - ......

la  3-am inobencen-(delta-h idroxibutil)-su lfam ida* se condensa 

con la s  aminas reseñadas en la  columna I de la  tab la  que sigue 

y lo s colorantes obtenidos se transforman en sem iésteres de  ̂

ácido su lfú r ic o  t a l  como se ha d e scr ito  an tes; lo s  m atices 

constan en la  columna I I





7 ,8  p a r t e s .de. 2 ,4 - b is - (4 * -carbox1fen ilam in o)-6-cloro- - 

1,3 ,5 - tr ia z in a  se 'c a lie n ta n  a 110°, durante 3 horas y con ag i-  

t ación , en .200 p a rte s de hitrobéncenó seco , con 8 ,0  p arte s de 

cloruro  de t io n ilo  y 0 ,5  p arte s de p ir id in a  anhidra. Después 

de separar por d e stila c ió n  en vacío e l  exceso de cloruro  de 

t io n i lo ,  se añaden a 100° 9 ,0  p arte s de 1-aminoantraquinona 

y se c a lie n ta  durante .3 horas a temperatura dé 130 a 140°. 

Después de en fr ia r  hasta temperatura ambiente, se á i s í a  por 

f i l t r a c ió n  e l  producto de condensación, de co lor am arillo , se 

le  lava con nitrobenceno y metanol y se le  se c a . -

8 ,0  p a rte s  de e ste  producto dé condensación se su s­

penden en 100 p arte s de nitrobenceno y se añaden 6 ,0  p artes 

de 3-aminobeneen-( d e lta -h id rc x ib u til) - suífamida d isü e lta s  en 

10 partes de acetona. Se ca lie n ta  a temperatura de 180 a 185° 

y se prosigue la  ag itac ión  a esta  temperatura durante 6 horas 

tod av ía . Después de en fr ia r  hasta la  temperatura ambiente, 

se a í s la  por f i l t r a c ió n  e l  producto de la  reacción , se le  lava 

con acetona y por últim o con agua y se le  seca .

10 p artes del producto a s í  obtenido se v ierten  y s e ' '

d isuelven, lentamente y con ag itac ió n , a temperatura de 8 a 

10°, en 180 p a rte s  de monóhidrato de ácido su lfú r ic o . Luego

se v ie r te  en unas 800 p artes de agua heleday se separa por

f i l t r a c ió n ..  La to rta  de f i l t r o , . húmeda, 

p arte s de agua y se n e u tra liz a . con

se suspenderen 5ÓQ 1.,* 

só d ic a . A continua- .'

ción se separa por f i l t r a c ió n  y se seca en vacio  a temperatura

de 60 .a  70° .  - - í - r ^  f

Este co loran te , de la  fórmula * ^



es tin ab le  in clu so  en f r i ó  y t id e ,e l  algodón y la  ce lu lo sa  -^  .

regenerada, en tin a d e .b isu lf i to  a lc a lin o , con tonalidades 

am arilla s s ó l id a s .  r *

S i en é ste  ejemplo sé emplea, en lugar de la s  6 ,0  

p arte s de 3-*a^inobencensulfon-N-( d e l t  a -hi dr ox i  bu t i  1) -a mi da," 

la  cantidad equimolecular de 3-aminobencensulf on-N, gamma- (N' ,  

N '-b is-h idroxietil)-am in opropilam ida d e .la  fórmula

S OgNH-CHgCHgCH -̂N
^  CHgCHgOH 

^  CHgCHgOH

(que se puede obtener por condensación de su lfo c lo ru ro  de 

m-nitrobendono con N ,N -d iox ietilp rop ilen d iam ina-(1 ,3 ) y r e ­

ducción con secu tiva), se obtiene, después de la  e s te r if ic a c ió n

0 NH-ÓC-
N

-m-c - c<
t! !
M ' - Ñ.

C
!

.-C0-HN Ó

0 t 0

- .r 'Y,. ir.Y. :vr -tr..: - . ^ . ' r  '' .. r: ^
. .  ̂ ^CHgCHg-OS'O^Na

Este colorante es tinab le in cluso  en f r ío  y tiñe e l  algodón y 

la  ce lu lo sa  regenerada con tonalidades, am arilla  de muy buenas 

propiedades de so lid e z . ; v , ^ *



^'S¡-*

7 ,8  p a rte s de 2 ,4 -b is-(4 '-ca rb o x ifen ilam in o )-6 -c lo ro -

1,3 ,5 - tr ia z in a  se disuelven, por calentam iento -á 110° en e l 

curso de 3 horas, en 200 p artes de nitrobenceno con 8 ,0  par- . 

te s  de cloruro de t io n i lo ,  para transponer a l  correspondiente - 

c loruro  de ácido b ic a rb o x ílic o . Después de la  d e st ila c ió n  en 

vacio  del cloruro de t io n ilo  excedente, se introducen a 100°

' 10,7 p artes de 1-amino-5-nitroantraquiñona y se c a lie n ta  du­

rante 6 horas a temperatura de 130 a 140°. A continuación se 

avaden todavía 10 partes de an ilin a  y se prosigue la'.agitaci'oh" 

durante 1 hora mas* Después del enfriam iento, se a í s l a  por 

_ f i l t r a c ió n  e l producto de condensación, de colon am arillo , 

y se le  reduce consecutivamente a diamina "con exceso de fe n i l-  

h idrazina en o-diclorobenceno. 3 ,3 ?p arte s  de esta  amina se 

disuelven luego en 100 p arte s de nitrobenceno h ierv ien te  y ,  ̂

después de e n fr ia r  hasta 130°, se tra tan  con una solución  

ca lie n te  de 2 ,8  p arte s dé su lfo b ic lo ru ro  del ácido p-benzoico

. en 50 p artes de nitrobencénop Seguidamente se ¡añaden 0 ,3  p artes

$ ,, r- ''  ̂ ¡ de p ir id in a  anhidra y se c a lie n ta , con buena ag itac ió n , a 130° ¡

20 . .durante 4 h oras. Después del enfriam iento, se separa por f  i l -

í trac ión  e l  colorante am arillo  y e l  m aterial del f i l t r o  de suc-

j * - ción se ag ita  a temperatura de 120 a 125°  en 100 p a rte s  de

"] nitrobenceno. A continuación Se in s t i la n ,  en e l  cürso de 1 hora, .

. * 2 ,7  p arte s de 4-aminobutanól' en 30 p a rte s  de nitrobenceno y

] / h 25. . - se prosigue calentando, con ag itac ió n , durante 8 horas a; tem-

i- paratura de 120 a Í25^ y. durante 2 hora.s más?a tem peratura;de .

' ' - , 145°. Después del enfriam iento, se a í s la  por¡ f i ltra c ió ;n  la  su s-

i. ¡ pensión de co loran te , de color pardo am arillen to , se  lava con;

alcohol y-agua y se seca en vacío a 7 0 °.

.,' '4} d isuelyen ilentdh
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....-- . " . .. " * .' ') y-;.!',-.
' .. ' ^  ^ ..-.u-

mente y con ag itac ió n , a temperatura áe 8 a 10°, en 200 p a r te s

de monohidrato.ee ácido su lfú r ic o . A continuación se v ié r té   ̂

en agua helada .y se f i l t r a .  La to rta  de f i l t r o ,  húmeda, -se 

suspende en 500 p artes de agua y se n eu tra liza  con solución  ; 

5. ... ? de h idr oxi do s odie o. Lúe go .se  f i l t r a  y se sec a en vac ío  á tem- 

- tr .C  . peratura de 60 a 7 0 °. ..'^^'7 \ ;7 '-

r; ". E l co loran te , de la fórmula presunta -7\. .7 ,

tiñ e  e l  algodón y la  ce lu lo sa  regenerada con ton alidades ama­

r i l l a s  s ó l id a s .

S i en e ste  ejemplo "se emplea, en lugar de la.-. 2 ,4 -b is -  

(4^-carb o x ifen ilam in o )-6 -c lo ro -1 ,3 ,5 -tr iaz in a , la  misma can- 

tid ad  de 2 ,4 - b is - (3 '- cárb o x ifen ilam in o )-6 -c lo rb -1^3 ,3 -iria-  

z in a, se obtiene un colorante de propiedades.,igualmente, buenas.

" E J  E M P L'O "7 . . -

- 8 ,4  parte s de aminoacediantrona se ¿a lien tan  a tem=- ;

peratura de 170 a 130°, durante 9. horas y con ag itac ió n , con /7



1,8 p artes ge cloruro  de tricianógeno en 150 p artes de n itro -  

benceno secò, h asta  e l  f in a l  de la  condensación. Seguidamente 

sé in s t i la n  en e l  curso dé una hora 6 ,0  p a rte s :d e  3-amihobencen- 

sulfon-N -(d e ità -h idroxibut i 1 )-ami dá d ilu id as con 10 p a rte s de* 

dioxano. Se prosigue la  ag itac ió n  a 180° durante 6 horas to- . 

gavia, y luego se ceja e n fr ia r  hasta la  temperatura ambiente. ' 

Sé a í s la  e l  colórante por f iltra c ió n ^  se le  lava con alcohol 

y" se le seca en vacío a 70 °.

' . 10 p a rte s del producto a s i  obtenido se v ierten  y

pe disuelven, lentamente y con ag itac ió n , a temperatura de . """

8,:.a 10°, en 20Ò partes de monohidrató de ácido su lfú r ic o , lu e ­

go se v ie rte  sobre 1000 p artes de agua y se f i l t r a .  La to rta  

de f i l t r o ,  húmeda, se suspende en 400 p arte s de agua y se, neú-; 

tra  l iz a  con so lución  de hi dr óxido sódico ; a continuaci ón s e ... - 

f i l t r a  y se seca en vacío  a temperatura de 60 a 7 0 °. .

* ' .Este co lorante , de la  fórmula .. *;r* -

a lc a lin o , con tonalidades pardas muy s ó l id a s . ¿ -* '*

E J  E M P L 0 8 . * ' *' " r . .< ' "" ^

13)6 p artes del producto de condensación de 1 mol -de,  ̂

4 ,6-dícÍoro-2-^T5' ):'-b'én¿.dila.mÍhcá^tiá,qdinbhií'-;( 1 * )-ámino7-.1 /3 , 

t r ia s in a .y .1  mol de 1-aminoantraquinona (obtenida por condensa-
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10 ,

clon .a  160°  en nitrobenceho) s e ; palien  tan a téhpera tura de 

180 a : 185^/ con ag itac ió n  durante 6 horas, con 14,6 p a rte s  

de 3-aminobencen-í d e lta -h id ro x ib u til)-su Ifam id a . Después del . 

enfriam iento, se f i l t r a ,  se lava con benceno, alcohol y agua 

y se seca . * ,r

10 p arte s del producto de condensación a s í  obtenido 

se v ierten  y se disuelven a temperatura de 0 .a  5 ° ) . lentamente 

y con ag itac ió n , en 180 p artes de ácido su lfú r ic o  a i  96%. Se 

termina la  elaboración en forma análoga a_ la. del ejemplo 1. El 

nuevo colorante corresponde como ácido lib re  a la  fórmula %

á  '

3.

-''3'
-si

15.

-S Og-NH-ÍCHg) ̂  OS Ô H

r ^ - r /% ! '^ ..
*

0 NH-C .... C -ÑH 0
-

^ ----^.-CO-Mi 0

i*l. algodón y la  ce lu lo sa  regenerada se tiñen, proce­

dí endo según e l meto d o -- indio a do e n e l e  j empl o 1, con to n a li-  

da des de co lor am arillo  dorado, dé, excelentes, propiedades de 

so l id e z . ^

..E J 'E  M P L 0 9 . " . ,  ̂ .. ' %

/. % 18,3 partes del colorante de la  fórmula

%



se calien tan  a temperatura de 180 a 185°^ durante 6 horas y 

coh ag itac ió n , en 180 p artes de ni trobenceno, con 14,6 p artes . 

de -3-aminobencen-( d e lta -h id ro x ib u til)-su lfam id á . Después deí. 

enfriamiento^ se f i l t r a , .  -.se. lava, con benceno,alcohol y. agua "* 

y se se ca .

10 p artes, del producto de condensación a s í  obtenido 

se v ierten  y se disuelven a temperatura de O a 5 ° ,  lentamente 

y con a g ita c i ó n , :en 180 p arte s de ácido su lfú r ic o  a l  96%.- La - 

elaboración  se" termina en f  orma ana loga a la  expuesta en elr 

ejenip 1 o 1. E1 nuevo colorante córresponde como ácido l ib re  a la

formula r -Sóg-m - ( C$2 j ¿̂ OSÔ H

- . - m*  .
. . - 
N ^  ' N .

) 1!
0 NH-C 0- ^ \  -NH-C^ ^  C -]HN 0

< = >

N'

-CO-HN 0

" t

0 ÑH-CO-

- E l algod ón y  la  ce lu i osa regeneradas se tiñ en ,.p roce-, 

diendo según e l  método indicado en e l ejemplo 1, con to n a li-  - 

da des de color anaranjado dorado, de excelentes propiedades

de' so lid ez



' E J  E M F L 0-... 1 0 .* ' ^ . V -

10 p arte s gel compuesto de la  fórmula

-m-iCHg^ÓH

s e ' v ierten  y, se d isuelven , a temperatura de 15 a. 2 5 °/  en 

100 partes de ácido su lfú r ic o  concentrado. Luego -se v ie r te  so­

bre agua, helada 'y se f i  ltr 'a . La to rta  de. f i l t r o ,  húmeda, *se * 

suspende en unas '1000 p artas de agua y se n eu tra liza  con l e j í a

só d ica . Después de añadir 20 partes de cloruro sód ico , se suc-

ciona y se seca en vacío a temperatura de 60 a 70° .

El nuevo colorante corresponde como á c id o l ib r e  a la

E l algodón y la  ce lu lo sa  regenerada se tiñen , por 

e l  método indicado en e l  ejemplo 1, con ton alidades de co lor, 

anaranjado dorado, de excelentes propiedades de so lid e z .
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"i. 'y'" ;? ¿3'^'*"'''"'-' .
E l colorante de la  formula (1) puede prepararse  de la

::3 .

5^^
Z'rJ ... r .: 'í .

, - ? s  1."

.. -  manera sig u ie n te :

14 p a rte s de 1-am inoantraquinon-6-(4 '-oxibutil).-su l- 

,? f  amida (preparada por condensación de 6 -su lfó c lo ru ro  de*1-n i-  .

troiantraquinona con 4-aminobutanoÍ y reducción con su lfh id ra -  -_.,y 

'-yy; to sódico en solución  acuosa) se calien tan  a 150^155°^ duran-

" . y y te  y 5 horae.. y con ag itac ió n ,' en 150, p arte s de n itrób  eneeno, con -

y ; -  4 ,5  p artes -.der 2-fenil-4^,.;6-'dlc^ o tr ia z in a - (1 ,3 ,5 ) .  ''Después '-'"-y.';,, 

j; del enfriam iento; se separa por f  i l t r a c ió n  e l  colorante c r i s -  ' 

ta liz a d o , se le  lava con a 1cohol y se le  se c a . y y - ,

j;,.,\."...y- .. La invención, dentro de su es ene i  a 11 dad, puede ser '

* desarr o lla  da en otra s formas de re a liz a c ió n  que d ifie ra n  en.

1 d e ta lle  dé la  . indica da a t í  tu lo  de e j empló, a la s  cuales -

, - alcanzará igualmente la protección  que.se recaba. Podrá, p u e s ,)

r e a l iz a r se  con lo s medios y aparatos más adecuados, por que- .

/ dar todo e llo  comprendido dentro del e sp ír itu  de la s  re iv in d i-  * 

cae io n es. . - -y.

y"



'-3

3-
.)  - - -

§  - 
."r : " "J ..-

M -) - ,  . .' ' ,

20.

25.

p e scrito  e l invento se  deciarán nuevas y de p ro p ia  ' 

invención la s  s ig u ien te s re iv in d icac io n és, con p rio rid ad es 1 L 

su iza s NS 2306/60 del 1 de marzo de 1.960 y 1206/61 del ^ r 

2 de febrero de 1.961, existiendo en ambas unidad de inven­

ción . * , - "

1. Procedimiento para la  preparación de colorantes 

dentina antraquinónicos, caracterizado  por: a) combinarse 

dos colorantes antraquinónicós-con por lom enosuncom puesto

tr ia z ín ic o  dihalogenado, elid ien do  a l migmo tiempo lo s ma- r  ̂

f e r ia le s  de p a rt id a  de modo que uno, por: lo  menos, de lo s  

d o s nú ele o s  an t  r  aquí non i co s y/o Un núcleo aromático eventual­

mente ex isten te  en e l compuesto tr ia z ín ic o  presenten un grupo 

su lfon -N -ísu lfatoa lq u il)-am id o  con 3, por lo  menos, átomos .< 

de carbono entre e l grupo su lfa to  y e l a tomo de nitrógeno 

amídico , o ; b) e s t e r i f ic a r  se , con agentes su lf  a tan te s ,^ co - 

lo ran te s correspondí entes que, en vez del grupo su lfato^  pre­

sentan un gPupo h id ro x i, o ; c) ami darse co lorantes de tin a  

antraquinónieos qUe presentan dos r a d ic a le s  antraquinónicos 

ig u a le s o d ife re n te s , ligad os entre s i  por un puente 1 ,3 ,5 - t r i -  

az in ico , y por lo  menos un grupo su lfohaluro  o h a ló g e n tr ia z í- 

n ico , con su lfa to -a lq u ilam in as que contienen 3, por lo  menos, 

átomos de carbono entre e l  grupo su lfa to  y e l grupo amino 

reaccionante con e l  grupo h alu ro . * . " "  ̂r --

2 . Procedimiento en conformidad con lo definido en l a  

re iv in d icación  1 , caracterizado  por emplear se m ateria le s  de 

p a rt id a  de lo s  que uno por lo  menos presen ta  por lo menos un

-!
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a 65
ra d ic a l de la  formula

-SO^-NH(CHJ P - (Z)- '"'r- (CHA)-— —OSÔ H , ' "2 2 m- ' ir 2 q . p

en l a  que

n * s ig n if ic a  1 ó 2 , ,

n¡ y q s ig n ific a n  cada uno 2 ó 3y y

^ s ig n i f i c a  uno de lo s  grupos -CHg-i -O-, -S- o,

sobre todo, -N-_
" . . !

o bien -N-t
C p - A p - l  (=Hg¡p-OSO,H

donde p representa un número entero por valor de 6 a lo  snmo .̂..

3 . Procedimiento en conformidad con lo definido en l a  

re iv in d icación  1, caracterizad o  por tr a ta r se  con un agente suT-' 

fa tan te  un colorante de la  fórmula  ̂ '

M.
A^-NH-C C-NH-A  ̂ ;

-sOg-m-R-oii

en l a  que . _ ... - . ..

A^ y Ag s ig n ific a n  ra d ic a le s  antraquinónicos y *

R ". ' " s ig n i f i c a  una cadena a lq u ilén ica  con 4 a 5 

átomos de carhono. \  7'.'""

4 . Procedimiento en conformidad con lo definido en , la  

re iv in d icación  1 , caracterizado  por tr a ta r se  con un agente 

su lfa tan te  un colorante de l a  fórmula K*



§ r . e n  l a  que 

g . - 1  ..- , '. ;.- .. '* m, n y p s ig n ific a n  cada uno un número entero por '-"'

y--- .*'1- - valor de 2 ,a  lo sumo, . - . — '' - '"

j .  ̂ - y ' 11,. ."¿.,, --y ? .  Aj_y 4*2 sign i fican  ra d ic a le s  antraquinóni eos y ' - *' *

- R ; s ig n i f ic a  una cadena' á lq u iíe n íc a  con 4 a 5 ¡

átomos de carbonos --, -

$ . *11*""' .'-'-'̂ ---'-'-i''''''' $ . Procedimiento en conformidad con lo definido en -.

.... una de la s  re iv in d icac ion es 1 a 4 , caracterizado por emp 1 e ár s e ....

j¡ como agente su lfa ta n te  ácido c lorh ídrico  concentrado. ...  .

r .. io .  ..  6 . Procedimiento en conformidad con lo definido en l a  ", -

ij ' I- - ' re iv in d icación  5 ; -caracterizad o  por e fectu arse  l a  reacción

;i: " con* ácido su lfú r ico  concentrado a tem peraturas entre 0 y 3 0 °.

j j - J 7 . Procedimiento en conformidad con lo definido en ''"'i'r

y ... 1- una de la s  re iv in d icac ion es 5 y 6 ,^.caracterizado por emplearse,--'....,

y"-'" ' 1$. . . *.... *"J.' por 1 parte;, de l a  su lfon oxila lqu ilam id a de colorante de .tin a , - . .

por lo menos, - de-ácido, su l fú r ic o . .̂ -""y - y , l - y . ' - . '

' y.'y*y".'"* yy;;-:'-y - 1 : -  8'. Procedimiento ysegún la  re iv in d icac ió n -1, en e l que :

. , y . - - y   ̂ una varian te del mismo, se c arac te r iz a  por hacerse reaccionar *'

co lorantes de tin a  que presentan dos núcleos antraquinóni eos 

*" "2 0 '. ... " " l ig a d o s  entre s'í'.por'''un puente h a lo gen triaz in ico , ,con aminas 1- 

;; - 1 * arom áticas que.presentan un. grupo su lfb n -N -(sü lfa to a lq u il)-am i-

*'!-' y y ' y , - d o  con* 3/. por lo. .menos, átomos de carbono en la  cadena a lq u í lic a ,
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para formar productos de condensación tr ia m in o tr ia z in ico s .

9. Procedimiento para l a  preparación de co loran tes

de tin a  an traqu in ón icos. - .......... - '

Según se describe - y re iv in d ica  en la  presente memoria 

que consta de 26 páginas fo l ia d a s  y e s c r i t a s  a máquina por ;... 

unS-'spiar, de; sus ca ra s . , - r-

Barcelona, para Madrid, a 28 de febrero de 1 . 9 6 1 "

cíéá.' sdci^E-'ANomMEÌ J l g 3 3 . : . ^  3. .^..-3 33,., 33,.

Jrr'-:;;P'.'^a.^ ' . 3333,' 3* '

,;33'''333, ..-JAÍMEÍ8ERN ^-'3' ; -3^'3^"3r' . /  '3- *
- ' '* . .3 3 3 ^ R ^ ' ' ^3.,.,3-3...,.J.,3. 3̂ ' , ....3 .
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