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- INVENCION
x .
por ”ERQGEDII‘&II‘;NTO PARA LA PREPARACION DEZ NUBVOS COLORANTES DE
QINA*, a favor de la firma Suiza CIBA SOCI¥TY ANONYME, resi-
dente en BASIIEA (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Eate invento se refiere a nuevos colorantes de
tina que presentan_pé: 1o maﬁoa uh grupo sulfatoalquilamino
unido & un nfeleo que conticne dos £tomos de nitrdgenoc en
un anillo heteroofolioco o a un radical triazinico exento

5 de cloro, y por ld menos 4, y de preferencie por lo mehos
5, anillos oondensadoe o por lo menos 2 rediocales ahtra—
- quindnicos. E1 concepto »oolorentes de tina» abarca los
oolorantes;Qge por reduccién pueden convertirse e una for-
me. 1lamads nleusow o wtinae, que presenta pere las 2ibras

10. de celulosa natural o regenerada mejor afinidad que la
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forma no reducids, y gue se puede volver por‘oxidaoién otra
vez al sistema oroméfero primitivo. Como oolorantss de tina
apropladog ocabe mencionai en pertiocular los de lg serie an-
traquindnica, por e jemplo los que oontienen un ndoleo an-
traguindnioo y ademds anilios condensados, de preferencia

por 1o menos 2 anillos cerbocfelicos o heteroofolicos conden-
sados, o que se oomponen de veries unidedes antragquindnioas, |
asf obmo los colorentes de tina de la serie del doido perilen-
tetracarboxflioo. Como es natural, los colorantes pueden
contener ademés ioa substithyentee habituales en los colo-
rantes de ting, oomo por e jemplo £tomos de haldgeno, grupos
alcoxi o grupos aoilamino. pero deben presenter por lo menos
un grupo sulfatoelquilamino unido a un ndoleo que presente

2 dtomos de nitrégenoc en un anillo heteroofolico o a un

anillo trisofnico exento de oloro. Sumemente valiosos son

los oolorantes de tina de la olase menoioneda que presentan
oomo nico érupo acuosolubilizante uno o varios grupos sulfato-
alquilemino oon cadenas de alquileno-inferior reotes o ramifi-
oadasge.

S llega a los nuevos oolorantea 8l se trata oon
egentea sulfatantes un colorante de tine que presente por lo
menosg 4, y de preferencis por lo menos 5, anillos condensa=
doé o por lo menos 2 redioceles antraquindniooé ¥y un grupo-
nidroxilamino unido a un nfoleo que presente 2 dtomos de
nitrdggno en un anillo heteroofolioo o & un anillo triesf-
Aioo exento de ocloro.

Pare la preparaoidn de los colorantes de tina-
inioialea;que presehtan un grupo hidroxi-aslquilamino del
tipo meneionado, aé puede condenser un compuesto heteroccf-

olioco polihalogenado que presente 2 a 3 dtomos de hidrdgeno
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en un anillo pentagonal o hexagonal, por e jemplo cloruro de
doido oimmeldrico, oloruro de triciandgeno, bromuro de tri-
oiendgeno, tri- y tetracloropirimidina, tetracloropiridazine,
dioloroéuinoxalina y anélogos, de une parte con un colorante

5e de t;ﬁg que presente un gfuﬁo emino acilable y por lo menos
4, 3y dé preferenoie por lo menos 5, enillos oondengados o
por lq menos 2 redicales entrequindnicos, y de otra parte
hiéro;ilaminaa p;imariaa o secundarias.

| Al empleaxr cloruro o bromurc de trioienégeno, la
10, condensacién ha de efectuarse de manera que se obtengan pro-
ductos provistps de grupos hidroxialquilemino que no presenten
ye en el ndoleo triazfnico ningfn ftomo de heldgeno.
' Como oolorantes de tine que contienen grupos amino
aoilablealy con por lo menos 4 anillos condensedos o por lo
15, menos 2 nicleos antraguindnicos, entran en oonsiderzoidn, por
e jemplo: ; » ‘
- la 4-amind;ptraqpinon-2,1(N)-aoridona,
~-la 5yamino:;,9-isotigzolantrona,
- la 4- § 5-anino-antrapirimidina,
20. ~ las emino-aocediantronas,
- 6l 4« 6 S-amino-l,l’~diantrimidocarbazol,
- el 4- 8 S-amino=5’~-benzoilamino~diantrimidooarbezol,
- 81 4=amino-4 ‘~-benzoilamino-diantrimidooarbazol,
- el 4,4 ’~diamino~1,1’~diantrimidooarbazol,
25, - el 4,5’-diamino-1,1’-diantrimidocarbaszol,
- al 5.5'—§iamino-1,‘ ‘~dientrimidooarbazol,
- las 4-aminoantrapi£id§nas;
- la aminﬁdibenzantrona.

- la aminoisodibenzantrons,
30. - la aminoantantrona,

N . J
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- la aminobepzantrona,

le aminoflavantrona,

]

la aminopirantrons,
- le eminodibenzopirenquinons,

asi qomo los compuestos de las férmulas

' NE, 4/3
-c\ |

H nojH (donde n =1 6 2)
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Bstos colorantes de tina provistos de grupo amino
se tratan convenientemente oon agpntqs de acilacidn que con-
tienen el anillo'oianfrico en enlece externo, por e jemplo
haluros de Z4oido triszinilaninobenzoiooe '
. +* En concepto de hiﬂipzialquilaminas entran en con-

- sideracién, segdn el procedimiento aquf expuesto, de prefe-

rencia las que contienen 2 o 8 £tomos de carbono, y de
hecho tanto las de oaiena recte como las provisias de ra-

dicales elquilo ramifiocedos. Comd ejemplos oabe menoionar

les hidroxislquilamines de les férmulas sigaientes:

| &
H,CHo-0H ' ' '
H,N~CH CH,OH, w2 B HN-CHpCHp=OH
o NCHCHo-0B [
A CHg
HpN-CHpCHCHoOH,  HpN-(0Hp)40H, H{-CH;0Hp0E
j
HoN-CH,CHoNHCH,CH,0H, . EzN;CHzGHé-liI~CiIzCHaOH,
. s
CB408,CE-CE,0H, ' HN-CH,CH,-0CH,CHCH,OH,
Wit
GHz . | CHp
GHS-C-(')Ha()H. : | Hocnz-é-cnzon.
. L, . |
NEg; ' NHp
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C zH 5 CHa0H
HOCHZ-?-CH20H, , HOCHg=C=CHpOH
NHp , I!JHa ' .

Para la condensacidn es conveniente eiegir las
proporciones molares de modo que por uno o d0s grupos amino
acilables del colorante de tina inicial entre por lo menos

una molécula del compuesto polihalogenado, y luego reem-

" plazar en el producto de condenszoidn originedo otros &tomos

de helégeno, por reacoidn aon las hidroxielquilemines men-
oionadaa. Tn {; caso de productos do gonﬁensaoi&n‘triazin§oos,
deben reemplazarse por grupbs hidroxialqpilamiho todos los
dtomos de heldgeno. . |

la sulfatacidn de los grupos hiﬁroxilo en los pro=
ductos de condensacidn asf obtenidos puede llevarse a oabo
por mndtodos ya de gf{ usuales, por'ejemplp mediante doido sul-
fdrico ooncéntrado, pare meyor conveniehoia con 4oido sul-
fdrico el 100% o con dlgum al 1 2 10% e temperstura embiente
o con ocalentamiento. Bn cicrtos camsos es faotible tembién
le sulfatacidn por medio de éo;@o olorosglfdnioo, pera mayor
convenienoiaben emines terciarias oomo la piridina.

Los colorantes obtenidoa segdn el procediniento
aquf expuesto son nuevos. Se prestan para tefidr los nds di-
versos materiales, pero en particuler para tefiir o estampar
meteriales textiles de ocelulosa natural o regenerade bor
los prooedimlentos ordinarios de tinte en tins y estampap
016n. Les tznturas ¥ los estaupados que asf se obtienen se
distinguen por excelentes propiededes de solidez & la luz

y a la mojedura. En generel, la solidez e la ebulliocidn en

© “
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gosa es también exzcelente. Las tintures obtenidas con los
colorantes de este invento son tambidn 2dlides el lavedo en
seco y a la migraoién. Los te jidos tefildos pueden por io
tanto .estretificarse oon res1nas ertifiocieles, pox ejemplo

oon’ cioruro de polivinilo, sin que el oolorante emlgxe heoila

| dentro del pldstico, cosae importante gobre todo paxa la pre-

paraoién de cueros o pieles artificialess

~ Los oolorantes preparados gegdn este invento se
pueden tiner por lo general con muoha facilided, & menudo
¥ & temperatura anbiente y eventualmente oon agentes de
,réduooién suayps, y presentan muy buena capecided de iguali-

zacidn y de pehetracidn del tinte. Gracise a la £doil tina-

bilided de eatos colorantes, puede renunocisrse & la preparacidén

de polvos o pestas de d;speraldn finee

En los ejemplos que siguen. leg partes signifioan,
en tanto,no ge exprese otrs cosa, partes en peso, y los por-
oentzjes, po&oentajes en peso; lss temperaturss estdn regia-
tredas en g:édos Celsius. Entre una parte en peso y un volu-
men existe le misme proporoidn que entre el gramo y el mili-
litros | B
BIEKPLO 1 .

| 20 pertes de aminodibenzentrona (oontenido de ‘

nitrégeno= 3,67%) ae suspenden oon agitaoidn en 300 par=
tes de nitrobenceno seco y se cellenta a temperatura de
160 a 1702. A oontinuzoidn se efiede la soln016n de 13 par-
tes de aloruro de triciandgeno en 80 partes de nitrobdenoeno,
ge trata-pén 0,5 partes de piridina ‘anhidre y &6 prosigue
le agitecién durente 12 horas e 170¢. Despuds de enfriar
a 302, se aisla por filtrzeién el producto de cisnuracién

y se le lava oon‘nitrobenoeno. El material del filtro de

- - . . 2
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suocidn se incorpora entonces, en pequeiies poreiones y a
temperatura de 150 a 1602, 2 100 partes de monoetanolamina
y se prosigue la agitacidn durante 4 horas & 150¢. Después
de enfriar, se vierte en égua y se aisla por filtraoiJn el
produsto de la reamcoidn;.se le lave e fondo oon egua y con
acetona y se le aeoé en vacfo a temperatura de 70 a éoe.

El producto de condenszcidn seco se inooipora en-
tonges en pequenaa poroiones a 300 partes de doddo aulfdrioo
el 100% J se agite durante 4 horas a temperatura ambiente. |
4 oontinuacidn e vierte en agua helada, se filtra el colc-
rante y se le lava oon agua hasta que lés lavazas salen neu~
tras, en cuyo', momento se seca en vacfo a BO2.

El nuevo ocoloraante, de la £6ruule

~NE~CHg0Hp=0805H

NE~CHCHg-0S05H

ge tina con mucha f20ilidsd y tifie el algoddn y la ocelulose
regenerada, en tina de bisulfite elealino, oon tonos de un

ﬁ ¥
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gris azulado & un negro azulado de muy buenas propiedades
de solidez frente g la mojedure y exoelente solidez s la
luze | |
Se llega e un colorante de propiedades seme jantee
i oH la esterif;qaai&n::én lugar de la centidad: indicede
d;'éoido.aulfdrioo el 100%, se emplea le misme opntided de
doido olorosulfénico e temperatura de 0 a 42 o la misua
ocentidad de o-diclorobenoeno, que contenga 27 partes de'pil
ridine y 48 partea de éoidouo.loroaulfdnioo, con oaientemiento,',
durante varias hores a 602. E
EJBMPR L‘O 2
25 é;rtea del producto de condensaoidn de. 20 par-

tes de aminodibenzantrona ldogtgnido de nitrdgeno = 5.45%) ,
'y 13 partes de olomro de triciandgeno se inqorporap en peque-
fles poroiones y a temperatura de 160 & 1702 a 200 partes de
digténolaminé y se egita duranté 3 hores a diche temperatura.
Despgés de‘%nfriax; se vierte en agna y se aisle por filtre-
0ién el prqductbﬂde,lg resocidn; se le lava a fondo ocon agua
y'aoetona y se le seoe en vacfo a 90/

El produsto de condensacidn éeooiae,inoorpora luego
graduelmente & 300 partes de monohidrato de foido sulfdrico
'y se agite a temperatura ambiente durante 3 horas. A continue-
oi{n se vierte en ague helada, se aisla por filttaqi&n el

colorante, se le lave hasta neutralided y se le seca en vaofo

Bl ocolorantg de le f£drmula presunta

M
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se tine oon muche facilided y tiﬁe el algoddn y la oeluiosa
regenerada. en tina violeta de bisulfito, oon tonoa de un
gris azulado a negro azulado, de muy buenas propiedades de
golidez frenge & la mojadura.
EJEMRPLO 3

9 partea de aminodihenzantrona (oontenido de ni=-

trdgeno - 3,21%) ae suspenden con ag;ta016h en 200 partes

de nitrobenceno seco y se oalienta a temperaturae de 160 )
1702, Aloontinuaoi6h se afiade la solucién de 6 partes de
2,4,5, 6=tetracloropiriniding disueltes on 50 partes de nie
trobenceno, se trate aeguidamenfe ocon 0,5 partes de piridina

y 98 prqsigﬁe la agitaoifn durante 20 horas e 130¢. Despuds

de enfriar haata temperature ambiente, se aisle por filtra=-

0ién el producto de oondensecidn y se le lava oon nitroben-
ceno y luegﬁ oon acetona. Zste méterial del filtro de sucoidn

ge inoprpdra éntonoee, agitando, en pequefias poroiones yva“

temperatura de 150 a 1602, a 100 partea de monoetaholapina

*}‘é
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y se hierve 2 hoxas en reflujo.‘Despuéa del enfriamiento, se
vierte en agna y se aisla por filtracidn el producto de la
reacoidn; se le lava con ague, luego con acetona y por dltimo
ge seoa en vacfo a 70% ’
Se ;4y" El prdduqto seQOugh,inoo;porg geguidamente en pequefies

pofciones,a 17o_pértea.de monohidreto de doido sulfdrico y
;e egtexrifioca a,temperétura ambiente durante 2 horas. Luego
ge vierte la preparacidn en agua heleda, se aisla el ccloran-
te pr fiitraoi&n; g8 le lave con ague heste neutralided y se

10, le seca en vaofo a 802, L

Fl nuevo colorente, de le férmula presunte
X _ ,

15,
/N |

c- - - : N
\ - TE-CEaCEy oso;:.g
|

20. .

25, ge +tine con muche fmoilided y tifie el elgodén y la celulose
regenerada, en tina de bisulfito algalino,'oon tonog grises
de muy buenss propiededes de solidez.

Se obtienen ocolorantes de propiedades anf{loges si

1
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en este ejemplo, en luger de la 2,4,5,6-tetraclorepirimidine,
se emples la cantidad equivalente de 2,4,6-‘&1‘1.0101‘01)1!1!1!1-
dina o le cantidad correspondiente de 2,4,6-tribromopirimi-
dina. | ' |

EE:) LPLO 4

5 partes de amlnoaoediantrona. 4 pertes 4e cloruro
de trioiandgeno y 100 partes de nitrobencenc seco se agitan
duxante 8 horas a temperatura de 170 & 1802, Después de en-
friaer haste temperatura embiente, se aisle por filtraoi&n
el pzoduoto de la cianuracién, se 1e lave oon nitrobenceno N ,

acetona y luego se le . 1noOrpora en pequenas porciones a 50
pertes de 4-aminobutanol. Se calienta le suspensién durante
varias horas a temperatura de 110 .a 1209, s6 de je luego en-
friar y se sisla por filtracidn el producto de la reaccidn.
Bl materiel del filtro ae.lava con acetone y se esterifioas -
3 temperatura embiente por repreoipitacidn en 20 veces
la cantidad qe do1do sulfirico al 100%. Se vierte enton-
ces la mezola sobre agua heleda y se aisla el colorante de

la férmula

N
-NH-? f-NH#(GH2)4-OSOéE
- I ,
N

,NE+(032)4-05933
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por filtracign. El material Gel filtro de sucoidn se empasta

_oon ague, se ajusta a pH 8,5 con soiuc;6h de hidréxzido sddioo

y se concentra en vacfo a temperatura de 60 e 702 hasta ss-
queded. ‘

‘ Con este oolorante se tifien el algoddn y la ocelulosa
regenerada, en tina de bisulfito, con tonos pardos, muy sd-
lidos.

'Si en este ejemplo se emplea, en luger del 4-amino-
butanol,‘la'misma cantidad de N-metiletanolamine o de J=emi=-

nopropanol, se obtienen colorantes con propiedades tintdreas
s

~andloges..

EJEMPLO 5 . _ , _

| 7,6 pertes de 2-(3’-carboxifenilaming)-4,5,6~tri-
oloropirimidina se transformen en el cloxuro de éci@o oér;
boxilioo,oorrespéndiente en 100 partes de nitrobenceno seco

con 4 partesfde cloruro de tionilo, por oalentzmiento a tem-

~ peratura de 95 & 97¢ Qurante 2 horas con buena agitacidn.

Despuéa de afiedir 8,4 partes de aminoacediantrone y 0,1 parte
de piridine, se condensa oon buena agitacidn a temperatura
de 140 a 1502 durante 3 horas. Después del enfriamiento, se
filtre la suspensidn pardas, se la lava oon nitrobenoeno,
luego con elcohol y & continuaoién se le incorpora en pe-
quefias porciones a lSO’partes de ‘dioxano y 50 pertes de
Nemetiletanolamina. Se caliente durante 3 horas a tempe-
ratura de 100 a 1052, se deja luego enfriar y se aiala

por filtraoidn el productd de la reaccién. Ia torta del

filtro se lave con diozand y luego con acetona y se esteri-

fioa por reprecipitacidn en 15 veces la ocantided de 4oido

sulfdrico al 1007, a temperatura de 6 a 82. Le mezola'de

4oido sulfdrico se vierte en ague helada y se aisla por fil-
> : ’ .

-

§, oot
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trecidn el colorgntGQ El materlal del filtro de su0016n
ge empasta con un poco de ague, gse aausta & pH 8 ocon solu-
oifn de hidréxido s6dico y se seoa en vaofo a 602. Bl co-

loranta.'ae la férunle

__.--I\IH-OCQ’ | |
" - (\K ﬁ-caacaa;osogma
C¢D~Cl

o g N-CHpCHp-0S0zle

By
i . _ ‘
tifie el algoddn y la celulose regenerada, en tina de bisul-
fito aloalino, eon tonoas pardos sdlidoa. |
La 2-(3 -oa:box;fenilamino)-4 5, 6-triclorop1:imid1na ‘
empieada.en este ejemplo, puede obtenerse en forme de agujaa
incolorea de punto'de fuai6n 365 a 2052 mediante, por e;emplo.
_calentamiento durante 4 horas, a tenmperatura de 70 & 75;. d
una solucién ascuososleohélioa sl 50 de cantidades molecula-
ves de le sl sddica del 4cido 3-aminobenzoico y de 2,4,5,6-
tetraﬁloropirimidina.
81 en este ejemplo se emplea, en luger de la 2-(3’-
oarboxifehii;mino)-4,5,6-trioloropirimidinas una oantidadﬁ

'-equivalente de 2-(4'-darboxifenilamino)-4,é-dioloro-l,3.5-’

triazina o de 2-(4!.oa:boxi£enilamino)-4-amino-6-oloro-
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l 3,5-triazine, se obtienen colorantes de propledaﬂea ané-

10@50
E JOEMRL 0 6

6,2 partes de 2-(4 -oarboxifenilamlno)-4 6~diclo=-
ro-pirimzdlna ge transforman en el cloruro de foido oarbo- .
xilloo, en 100 partes de nitrobenceno .seco ‘oon 4 partes de

oloruro,de tionilo, pqr_aglta016n y calentemiento a tempera-

| tura de % e 1002. Despuda de siiedir 0,1 perte de piridin,
e 1ncorporan 6, 8 partes de 4-amino-antracu1non-2 1(N)-aori-

‘doha y se oondensa durante 2 horaa e temperatura de 120 a

1252 y luego durante una hora todav1a a teaperatura de 145

a 150¢. Después de enfriax, ge eisle por filtrecién el pro-
ducto de acilaoidn, se le lava con aleohol y luego se le
deslfe en pequeiias porgiones en 100 partes de monoetenoleamina.
Se oaliente durante 3 horss a 110¢ y despuds del enfriamiento'

ge vierte sobre agus heleda. 3Se separs por filtreoidn el pro=

" duoto de la’reacoidn, se le lava oon agua, luego oon acetona

y se le seog. Pera la esterifioacidn, se incorpore el polvo

/800 2 100 partes de 4oido eulfdrlco 21 100%, se agita duran-

te 2 horas a temperatura de 4 a 89, se vierte luego en agua
helada y ae alsla por filtracidn el colorante. El material
del filtro de sucoidn se empaata eon un poco de agua, 8e
ajuste a pH 8 con soluoidn de hidréxido sfdico y se oonoenw
tra en vacfo a 60¢ heste sequedads

El oolorante, de la férmule

s,
-
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\; ‘ F‘CHzCHa‘OSOSN&
C
N/ \ca |
0 NH-OC——O——C\I /c-m-cnacaa-ososma

tifle el algoddn y la celulosa regenerada,'en tineg de biaul-.

. fito e.:l.oa].:Lno.‘r oon tonoa azulea que tiran al verde, de bue~ .

nss propiedades de solidez. - ' ‘ o

Ia 2-(4’-oarboxifenilamino)-4.6~diclofopirimidina’
emp;eadé en este ejemplo, puede obtenerse en forme oriste-
lina por oalentamiento durante verias horas, a temperatura
de 70°a 75¢, de una soluoidn aouososlochélics al 507% de
oantidades mgléoulaxea de la sal abdica del doido 4-amino-
benzoico y de 2,4, 6-tricloropirimidina. |

81 en este eaemplo se emplea, en lugar de la 2-(4’
oerboxifenilamino}-4,6-dicloropirimidina, la cantidad equi-
velente de 2-(4 ’-0arboxifenilamino)-4-metil-6~0loropirimidina
(que puede obtenerse por oaleptamiento de una goluoién acuo-
goaloohdlice al 507% de £oido 4-aminobenzoico y 2,6-&1010:6;
4-metilpirimidina), se obtiene un colorante de propiedades
anflogage

EJEMP L o "

6 85,partes de 2-(3 —oarboxifenilaman)-4 6-d10lox0~
1.3.5-tr;azina se oonvierten en el oloruro de £cido oarbo-

x{lico correspondiente oon 5 partes del cloruro de tionilo
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en 150 partes de nitrobenceno seco y 0,2 partes de piridina,
por agitéoidn y oalentamiento & temperatura de 90 a 95¢ en
el ourso de 2 a 3 horas. Se separs por destilacidn en vaofo

el oloruro de tionilo exoedente, se afiaden luego 4,6 partes de

" 5,544 amino=1, 1 "~diantrinidocerbazol y se condensa durante

4 horaes a temperatura de 140 a 145¢ y & gontindaci&n duren-
te 6 hores todavia a temperatura de 170 e 1802, Despuds del
enfriamiento, se sisla por filtracidn el produoto de soila-

¢idn, se le lave con nitrobenceno y luego cog.aoétona ye

continuzoidn se le incorpora en pequefias porciones a 150

partes de z-am;noetanol. La suspénéidn parde ge agita duran-
te 4 horag & 1052, Despuds del enfriamiento, se vierte en

egua helade y se aisla por filtraoidn el produpfo_reaodional.

- se le lava hasta neutralidad y se le seca. rera eéterifioar,

-15."

g0 incorpora el polvo seco & 100 partes de cido sulfdrico .

al 1005, ge le agitaldurante'4 horas a temperatura de 5 a 92

J .
Yy luego se acaba domo de ordinario.

El colorante, de la f£érmula
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»;15. o aeAtina'oon‘fgcilidad y tifle el»algodﬁn y_la'oélulosa':egene-
rada oon tonos perdoemerillentos, muy sélidos.

EJENPLO 8 o
' 6,9 partes de 4,5/-diemino-l,1’-diantrimidooerbazol

ge oalienten a'temperatura de 160 a 170e, du:ante 16 horas y
20s egitando, en 250 partes de nitrobenceno y 12,5 partes de olo-
ruro de trioiandgeno, con adicién de 1,0 parte de piridine.
Despuds del enfriamiento se filtia le suspensién, de oolor
pardo ' rojizo, y se 1z lave oon nitrobencenc. La torta del
filtro de Buccidn, himeda de nitrobénceno, se suspende a oon-
25 - tinuaoidﬁ en 200 partes de diozxeno y se,oa;ienta -1 100%; agi~
tando, con 25 partes de 2=amino-2-metil-l,3-propendiole

-,

‘i?; . Ny ' - . s
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'Se mentishe la mezcla gh reflujo durante 6 horas y luego se
aisle por filtraoidn el producto reacoional. La torta del
filtro se lava oon dioxano y se seca en vacfo a 80¢.

.~ ¥"_ . Pare la esterificacidn, se inoérpora la substancis

pulverizeda, en pequefizs porciones, a 150 paries de Sleum

- de un contenido de 50, del 5%, se agite durente 3 horas y

HOzS0~CHy~C ~——HN—

luego se vierts la mezcla cuidedosamente en agua helade.

T1 nuevo colorante, de la {drmala .

Y.
. CHa :

H0480-CH,
050z o, '\

HOSSO-Cﬂg-f-f;—-NH
s
5058 |
' . ?Hs
CH,050,8
c-_TH
CHy~C~CHo080 58 -

puede aislérge por. filtracidn y trensformerse en la gal 8é-
dioa por neutralizeoidn de la torte del filtro de su0016n
oon solucidn dilufda de hidrdxido sddico. :

Bste colorante se disuelve féollmente en la tlna y

tifie el algoddén y la celulosa regenerada con tonos pardos mwy

'i!%*i




R e T T SHpU VDS NOR

1 e

3 | | 2?2@,@ ,,,,,

gélidos. _

‘ Si eh éste ejemplo se emplea, en lugar del Zeamino-
2-metil~l, 3-propandiol, la misma oantidad de :-amino-butenol
o;Bdémino-z-metil-l-propahol 0 tris-(hidroximetil)-aminometanc,

sé obtienen oolo;antes de propledades anélogaa.

5 BIJENP2LO 9 .

6,1 partes del producto intermediario ﬁe colorante
de la £érmule |

10.

=C0~-NH
ﬂ_
B [
< 0 i, ,
{Que puede . oﬁtenerse por oandenéacidn Ge 1 mol de bioléruro

20._‘7 de doido isoft4lico con 2 moles de l-amino-S-nltro-antra-

' )qulnona y reduccidn consecutiva) se dlsuelven hirviendo en
4200 partes de nitrobenceno seco. Je deja enfriar hasta 170¢
la soluocién de oolor rojo pardusco y luegéjae'le aiiade la ’

~ soluoidn de 6,0 partes de oloruro de~trician6geho en 50
| 25, - partes de nitrobenceno. Después de siiadir 0,2 partes de |
".plrldlna seca. se condensa durante 9 horas a temperatura de
170 & 1809, se deja enfriaf y se alsla por filtra016n el ’
producto de cianuracida. Bate e lava oon acetona Jy se seca
en vaoio a 40%. | | a |
30. ‘ . 9,0 partes del producto de clanuraoidn aal obte-

’

Elﬁ -
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nido se indorporan'entonnes. a temperatmra ambiente,.avISQ"
parteé 2o monoetanolanina ¥, oon agitaoiln, se ozlierts
a temperatura de 100 a 105¢ durante 3 horas. Despuds del
eutiiamiento se vierte o hielo la mase ieacciohal, se ais-

54 la’por filtraoidn el prbduoto de reaccidn, ée le lava con
agua hasta neutralided y se le sece en vacfo a 702,
Bl producto deseosdo se pulveriza a continuacidn -
y s; inoorpora en pequeiias poreiones, con agitabidn ye |
" temperature de 4 & 82; a 150 partes'de éleum con un conte-
10. - nido de 27 dg 505+ Se prosigue la agiteoidn a dicha tempere-
tura durante 3 horas y luego se vierte en hielo. La suspen-
" gién de ooloianté'ae aisla por filtraeida y #e lava ouidado~
samente ocon agua hagsta que se inioia so;uoidn.'El materiéI 
15. " ‘gel filtro de succidn se empaste luego con un pdoo ¢e egua,
se ajusta a pH 8 con soluoidn dilufde dé hidréxido sédico y
| se preoipigé por adioidn de oloruro‘sddioo. Bl coloraante se
ge para porzfiltraoidn, g6 exprime bien y se seba en vecfo a
708, ’
20, - El oolorante, de la férmila

s
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N&0550-CE,CH,

C*NH

es soluble en'agna y tifie el algodén y la celulose regenera-

| 'aa; en tina de bisulfito aloalino; oon tonos amarillo-par .

duscos sdlidos.

FJBMPLO 1o

6,8 partes de 2-(4’-carboxifenileminc)-4-amino-
6-cloro-l,3, 5-triazins se suspenden en 200 partes de nifro,
benoceno seco y 1,0 parte deldimetilformamida y se tratan
agitando con 6,0 partes de oloruro de tionilo. Se ocelienta
a temperatura de 90 a 1002 hasta que se origina una aoluoi&n -

1f{mpida del ocloruro de doido. A oontlnuaoldn 8e 1ncorporan

6,1 partes dsl producto colorante de la fdrmnla

ﬁ"';‘\
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J se aoile gurante 3 horas a temperatura de léo'a 140¢ y du-
rante 2 hoiéé a 160¢. Después del enfriamiento se aisla por’
filtraoidn el producto de aocilacidn, se -le lava con acetona
y se le incorpora a 100 partes de N-metiletanolamins. Se ce-
liente Qqurente 4 hores, agitan&o. e temperature de 100 a 1loe,

ge vierte despuds del enfriamiento sobre agua heladas, s

: !
‘_aisla por filtraoidn el producto resccionel, se le lava con

agua y se le seca en vecfo a 70%.

Pera la esterificacidn, se incorpora el colorante,

en pequefias poreiones, a 150 partes de 4cido sulfirico al

1007, a temperatura de 4 a 82, se agita durante 3 hores ¥

se vierte luego la preparacidn sobre hielo. ZL colorante,

de la férmule
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puede aislerse por filtracidn, y mediante neutrelizecién
cuidadosa del filtrado con soluoidn de hidrdxido sddico, se
transforma en la sal sédica. Se seca a temperaturas de 60 a 70

en veofo..

Iete colorante tiﬁe el_alg,;o'ddn 3 la celulosa re-

generada con tonos amarillos que tiren al rd.jo, de 'muy bue=-
nes propiedades de solidesz.

gJaEM2LO 11

3,9 partes de 3,4-bis-(4’-carboxifenilaming)-6-
' . . 2
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.oloro-l 5 5-tr1az1na se suspenden en 120 pexrtes de nitroben-

ceno seco y, egitando, se transxorman, con 4 partes de oloruXo

de tlonllo ya temperatula de 100 a 1052, en el correspondiente

"

,'olo*uro de éc;do dlparboxilioo A contlnua016h ge élimina en

vaofo el lelurO de tionilo exoedente ¥y luego se 1ncorporan

6,9 partes de l-aminoQB-benzoilamino-antraquinona. Se aumen-
ta la temperatura hasta 160-1709 y se prosigﬁe agitando a
esta temperatura durante 3 horas todavia. Despuds del enfrie-
miento se filtra el producto de condensaeidn, se le lava con
nitrobennend,llﬁego con aleohol y por dltimo se le suepeﬁde
en 100 partes'de dietenolamina. Se calienta durante 3 horas
allloe, agitando, y despuds del enfriamiento se vierte en
agua helafa. Se sepera por filtraocidn el produoto‘reaocional,
ge le lava con egua y se le seoa.

- BL, ;producto, seco y pulverizado, se incorpore a

contlnua016n, an pegueiias poroiones e temperaturs de 4 8 8°

vy agitando, 'a 150 partes de doido sulfdrloo el 100% y se .

prosime la agitacidn a este temperatura durante 4 horas.
A continuacidn se vierte la preparacidn en agua helada. Se
Separa por filtraoidn le suspensidn de‘oéloranfé. de oolor
perdo emarillento, y se lave con agua el éoiﬁo sulfdrico
adherido. ’ ‘

Bl material del filtro de sucoidn se empzsta oon
un pooo de egua, se ejusta a pH 8 ocon golucidn dilufda de
hidrdzido sddico y se seoca en vacib‘a 70%.

‘1’ colorante, de la fdrmula presunts
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tifie el algoddn y la celulose regenerada, en tina de bisul-
fito sloalino, con tonos amarilloaneranjedos de muy buenes. '

propiedades de golidez.
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2 v Lescrito el invento, se decleren'nueves'y de

propia “invencion las slguiantes relv1nd1ca010nes,vcon prio-

[[=]

ridsd de Was petentes suigzas 12 13 071/60 de fecha 22 de
NQViembre de 1,960 y w2 12 O;h/61 de fecha 18 de Octubre de
5. : 1.9bl,lexic leudo el amb g8 unldad ae 1nvencion.
1, Procedlmlerto pars la prepur301on de nuevos colo-
'rénteS‘de fine, carecterizedo por el heciio de que se trqta
con agenteé sulfaténtes'un colbrante de tinsg que rresenta
por 1o menos 4, y de preferencis por 10 menos 5, anillos
10, - conuensgdos © por 1o menos 2 redicsles éntraquipénicbs y
un grupo nidfoxiaiquilamino unido g un ndcleo gue presents
S 2 dtomos de anitrodgeno en un enillo heteroefelico o & un
anillo téiszinico exento de cloro,
2. Procedimiento en coaformided con lo definido en
15, ls reivindicacidn 1, cerzeterizedo por él hecho de qpé se
.empleazn colorgntes de tins gue presentan un grupo dismino-
1,3,5-triazinilsmino, par lo menos dihidroxizlquilado,
. Procedimiento en conformidad con lo definiqo en

una de les reivindicaciones 1 § 2, carecterizado por el necho

20, de que se emplean colorantes de la férmula

P C .
A-NH-T_’J NG -N-GH,CH,,-0H
[ .
LT - X\\? X
| N g
25- . CH,CH,0H




e e g, e Y

10,

25,

12229
X significs un &tomo de nidrdgeno, un grupo al-
quilo o un grupo hidroxielquilo y
A significa un radicel dibenzantrdnico o isodiben-

» s
zantronicoa,

4, Procedindentp en conformidad con.lo definido en

_una de les reivindicsciones 1 a %, cerecterizgdo por el

hecho de que ce sulfstz e tempersturs de O e 402 por me-
dip.de dcido fulfirico concentrado.
5. Procedimiento ex conforpidad con una de lss reivin-

dicaciones 1 & 4, cerscterizado nor el hecho de gue por

1 psrte de %tcolorente e tine se emplsan por lo menos 3 per-

“tes de Jcido sulfldrico concentredo,

6, Procedimiento segin le reivindicecién 1, en el que

~uns elternstive de realizccidn estd corceterizeda por el hecio

que se hece resccioner con culfatoalquilsminasun colorente de

 tins que- presents por lo mernos &, y de preferéncia~por lo menos
"5, enillos condensados o por lo menos 2 racdicszles gntreguindai-

'co8 y un étomo de heldgeno unido & un ndclec que presents

~

2 9 3 étomos de nitrédgeno en un onillo neterociélicp.

?. EBrocedimisnto para ls preparacién‘de nuevos colo-
rantes de tina, |

Seglin se dsscribe ¥ reivindics en la presénte.memo~
ris due consta éezs péginas‘foliadas y escrites a méquina por
uns sola de gus cares. |
Madrid, 21 de Hoviembre de 1,961
CIBL SCCIETE ANONYME

K

JAIME ISERN MIRALLES
o P Pr

C o g et e v e e om




	Bibliographic data
	Description
	Claims



